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Kurzfassung

Durch den Einsatz fossiler Energietrager und deren negative Auswirkungen auf die globale
Erwérmung wird seit Jahren ein verstirkter Einsatz erneuerbarer Energien zur Senkung
des COs2-Ausstofles forciert. Eine Senkung des COo-Ausstofles kann neben dem Einsatz er-
neuerbarer Energien auch durch das Recyceln von CO2 mittels spezieller Verfahren bewirkt
werden. Hierzu zéhlt unter anderem die Homoacetogenese. Die Homoacetogenese ist ein
biotechnologischer, gasfermentativer Prozess, bei dem mit Hilfe von speziellen Bakterien
Wasserstoff (Hy) und Kohlenstoffdioxid (COsz) zu Essigsdure umgesetzt werden.

Die vorliegende Arbeit beschéftigt sich mit der Regelung und Automatisierung einer neu-
artigen Anlage zur Essigsdureproduktion, basierend auf der Homoacetogenese. Das Ziel
ist es, eine betreibbare Versuchsanlage zu Forschungszwecken zu entwickeln.

Basierend auf der grundsétzlichen Funktionsweise einer Gasfermentationsanlage fiir die
Homoacetogenese und den Anforderungen an das Betriebsverhalten wurden
automatisierungs- und regelungstechnische Aufgaben definiert sowie die zur technischen
Umsetzung benoétigte Prozessinstrumentierung diskutiert. Wichtige zu regelnde Parameter
sind u. a. der pH-Wert, die in die Anlage einzubringenden Normvolumenstréome von Hy
und COs sowie die Prozesstemperatur. Im Zuge der Arbeit wurde zudem die Basisautoma-
tisierung der Anlage durchgefiihrt. Zur Basisautomatisierung zdhlen die Wahl geeigneter
Mess- und Steuerhardware, die Entwicklung und der Bau eines Schaltschranks sowie die
Entwicklung einer modularen Bedien- und Steuersoftware.

Ein umfangreicher Teil der Arbeit beschéftigt sich mit dem Reglerentwurf. Es wurden
mathematische Modelle fiir Teilsysteme der Anlage hergeleitet und diverse Regelungs-
strategien entworfen. Diese bestehen grundsétzlich aus einer statischen modellbasierten
Vorsteuerung, die durch den Einsatz von PI-Reglern mit Antiwindup-Mafinahme unter-
stiitzt wird. Die Qualitdt der Regelungen wurde zum Teil in Simulationsstudien und zum
Teil experimentell an der Anlage verifiziert, wobei sowohl die Simulationsstudien als auch

die experimentelle Verifikation zufriedenstellende Ergebnisse zeigten.



Abstract

Because of the use of fossil fuels and their negative impacts on the global warming the use of
renewable energies has been enforced for years to reduce COs emissions. In addition to the
use of renewable energies, a reduction of COs emissions can also be achieved by recycling
of COy using special biotechnological processes. This includes, among other processes,
homoacetogenesis. Homoacetogenesis is a biotechnological, gas-fermentative process, in
which special bacteria is used to convert hydrogen (Hz) and carbon dioxide (COg2) to
acetic acid.

The present thesis deals with the control and automation of a novel production plant for
acetic acid, based on homoacetogenesis. The aim is to develop an operable test facility for
research purposes.

Based on the basic functionality of gas fermentation plants for homoacetogenesis and
the requirements regarding the operating behaviour, automation and control tasks were
defined as well as the process instrumentation which is necessary for their implementation.
Important parameters which have to be controlled are the pH value, the injected standard
volume flows of Hy and CO, as well as the process temperature. In the course of this
work, the basic automation of the plant was carried out, including the selection of suitable
measurement and control hardware, the development and construction of a control cabinet
as well as the development of a modular operating and control software.

An extensive part of the work deals with the controller design. Mathematical models for
subsystems of the plant were derived and various control strategies were designed. These
basically consist of a static model-based feed forward control, which is supported by the
use of PI controllers with anti-windup measures. The quality of the controls was partly
tested in simulation studies and partly by means of experimental verification at the plant.

Both the simulation studies and the experimental verification showed satisfactory results.
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Kapitel 1
Einleitung

Die weltweit massive Verbrennung fossiler Energietrager und der damit verbundene Aus-
stofl von Kohlenstoffdioxid (CO3) tragen mafgeblich zur gegenwértig stattfindenden glo-
balen Erwérmung bei. Diese Thematik gewann in den letzten Jahren im gesellschaftspoli-
tischen Diskurs stetig an Bedeutung, wodurch u. a. auf politischer Ebene der Umstieg auf
COg-neutrale Energietriager und erneuerbare Energien forciert wird.

Das Recycling von anfallendem COs aus z. B. industriellen Prozessen bietet neben dem
Einsatz erneuerbarer Energien eine vielversprechende Moglichkeit zur Reduktion des CO»-
Ausstofles. Sogenannte gasfermentative Prozesse sind in der Lage CO2 mit Hilfe von Was-
serstoff (Hg) in wertvolle Produkte wie z. B. Ethanol oder diverse Sduren umzuwandeln
[19]. Eine spezielle Form eines gasfermentativen Prozesses ist die sogenannte Homoaceto-
genese, bei der COy und Hs zu Essigsdure umgewandelt werden. Essigsdure ist ein viel-
faltig einsetzbares Produkt und kommt unter anderem in der Lebensmittelindustrie zum
Einsatz. Zudem ist es moglich, Polyvinylalkohol (PVOH) aus Essigsiure zu synthetisie-
ren, dessen Einsatzgebiet von der Herstellung von Klebstoffen {iber die Herstellung von
Papier bis hin zur Herstellung von wasserloslichem Kunststoff reicht. Aktuell eingesetzte
Verfahren zur Essigsdureproduktion sind z. B. der Monsanto-Prozess (siehe [20]), der bei
Prozesstemperaturen von bis zu 250 °C und Prozessdriicken von bis zu 60 bar stattfindet.
Ein wesentlicher Vorteil der Homoacetogenese besteht darin, dass Essigsdure bereits bei
Prozesstemperaturen von 30 °C bis 40 °C und bei Atmosphérendruck produziert werden
kann.

Aufgrund dieser energetischen Vorteile und der Moglichkeit COs zu recyclen, wird in einem
Forschungsprojekt die Moglichkeit einer neurartigen Anlage zur Produktion , griiner” Es-
sigsdure basierend auf der Homoacetogenese untersucht. Die langfristige Vision ist es, Ho
aus iiberschiissigen Strom erneuerbarer Energien durch Elektrolyse zu produzieren und mit
Hilfe von CQO2, das aus industriellen Abfillen gewonnen wird, Essigsidure zu produzieren,
aus der in weiterer Folge PVOH synthetisiert werden kann.

Die vorliegende Arbeit versteht sich als Teil des vorhin erwdhnten Forschungsprojektes
und beschéftigt sich mit der Regelung und Automatisierung einer Gasfermentationsanlage

fiir die Homoacetogenese. Ziel dieser Arbeit ist es, eine betreibbare Versuchsanlage zu



Forschungszwecken zu entwickeln. Zusammenfassend wird in Abbildung die in den
vorhergehenden Absédtzen beschriebene Wertschopfungskette und der Prozessschritt, mit

dessen Regelung und Automatisierung sich vorliegende Arbeit beschéftigt, gezeigt.

& &

* Produktion ,griiner” * Polyvinylalkohol
Essigsaure

* Erzeugungaus
Energielberschuss

Abbildung 1.1: Wertschopfungskette und im Speziellen betrachteter Prozess (rot)

In Kapitel [2] erfolgt zunéchst eine Beschreibung des Prozesses. Einleitend wird dazu ein
Einblick in die biotechnologischen Grundlagen gegeben. Anschlieflend folgt eine Beschrei-
bung der grundsitzlichen Betriebsweise der Anlage sowie eine Ubersicht iiber die Anforde-
rungen an das Betriebsverhalten. Darauf aufbauend werden in Kapitel die
Automatisierungs- und Regelungsaufgaben, die sich aus Kapitel [2| ergeben, beschrieben.
Ebenfalls wird auf die verwendete Messtechnik sowie die Aktuatorik eingegangen und di-
versen sicherheitsrelevanten Aspekten Aufmerksamkeit geschenkt. Ein Uberblick iiber die
Basisautomatisierung mit der dafiir benotigen Hard- und Software wird in Kapitel (] ge-
geben. Kapitel [5] beschéftigt sich schliellich im Detail mit dem Reglerentwurf fiir die in
Kapitel [3| beschriebenen Regelungsaufgaben. Als Regler werden in der Regel PI-Regler mit
einer Antiwindup-Mafinahme verwendet. Teilweise kommen zuséatzlich statische modellba-
sierte Vorsteuerungen zum Einsatz. Fiir einige Regelungsaufgaben werden mathematische
Modelle der jeweiligen Strecken hergeleitet, mit denen anschlieBend die Regelungen in
Simulationsstudien verifiziert und eine erste empirische Einstellung der Reglerparameter
vorgenommen werden kann. Weiters werden Ergebnisse gezeigt, die bereits aus experimen-
tellen Verifikationen ausgewéhlter Regelungen ermittelt wurden. AbschlieBend werden in

Kapitel [6] eine Zusammenfassung der Arbeit gegeben.



Kapitel 2
Prozessbeschreibung

Die Automatisierung und Entwicklung von Regelungskonzepten fiir eine Gasfermentati-
onsanlage zur Homoacetogenese, setzt grundlegendes Verstidndnis der zugrundeliegenden
Biotechnologie sowie der prinzipiellen Funktions- und Betriebsweise einer solchen Anlage
voraus. Dieses Kapitel gibt zuniichst einen Uberblick iiber die biotechnologischen Grund-
lagen (Abschnitt und die grundlegende Betriebsweise der Anlage (Abschnitt [2.2)).

Abschliefend werden die Anforderungen an das Betriebsverhalten erlautert (Abschnitt

23).

2.1 Biotechnologische Grundlagen

Die Biotechnologie ist eine interdisziplindre Wissenschaft basierend auf Methoden und
Verfahren, die zur technischen Nutzbarmachung biologischer Prozesse fﬁhrenE]. Nachfol-
gende Punkte geben einen kurzen, aber ausreichenden Einblick in die biotechnologischen
Grundlagen, um die Gasfermentationsanlage zur Homoacetogenese als Ganzes zu verste-

hen.

2.1.1 Gasfermentation
Fermentation

Unter Fermentation, umgangssprachlich als ,,Garung“ bezeichnet, versteht man die Um-
wandlung organischer Stoffe mit Hilfe von Mikroorgansimen (Bakterien, Pilzen oder En-
zymen) in Alkohol, Sdure oder verschiedene Gase wie z. B. Methan. Man unterscheidet
zwischen anaerober (sauerstofffreier) und aerober (oxidativer) Fermentation. Fermentati-
onsprodukte sind z. B. Bier, Tabak und zahlreiche Milchprodukte.

Gasfermentation

Die Gasfermentation (auch Synthesegas-Fermentation) stellt eine spezielle Form der Fer-

mentation dar. Dabei wird ein Gasgemisch aus Hs und COs als Energiequelle zur Fer-

!Definition 1t. Duden
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mentation genutzt. Das dabei entstehende Produkt hidngt von der Wahl der eingesetzten
Mikroorgansimen ab. Typische Produkte sind Ethanol, Biokraftstoffe und Essigsdure. Die
Vorteile von Gasfermentationsprozessen im Vergleich zu herkémmlichen chemischen Pro-
zessen, wie z. B. dem Fischer-Tropsch-Verfahren (z. B. [13]), liegen u.a. in den weitaus
geringeren Prozesstemperaturen sowie in den niedrigeren Betriebsdriicken. Sie sind damit

energetisch wesentlich giinstiger.[19]

2.1.2 Homoacetogenese

Die Homoacetogenese ist ein biochemischer Prozess, bei dem mit Hilfe von speziellen
Bakterien und unter Ausschluss von Sauerstoff Essigsiure gebildet wird. Dabei werden so-
gennante acetogene Bakterien in einem gasfermentativen Prozess eingesetzt und setzen Ho
und COs in Essigsdure um. Die Homoacetogenese kann durch folgende Reaktionsgleichung

beschrieben werden: [27]
2C09 +4Hy — CH3COOH + 2H50 (2.1)

Die acetogenen Bakterien setzen somit zwei Mol CO2 und vier Mol Hy in ein Mol Essig-
sdure und zwei Mol Wasser um. Grundsétzlich ist noch anzumerken, dass es eine Vielzahl
unterschiedlicher acetogener Bakterienstamme gibt, siehe z. B. [27], auf die in dieser Arbeit

jedoch nicht niher eingegangen wird.

2.1.3 Rieselbettreaktor

Gasfermentationsprozesse im Allgemeinen bzw. die Homoacetogenese im Speziellen wer-
den in sogenannten Bioreaktoren betrieben. Es gibt eine Vielzahl unterschiedlicher Re-
aktortypen wie z. B. Riihrkessel-, Blasensdulen- und Festbettreaktoren [26]. Die Wahl
des Reaktortyps fiir einen bestimmten Prozess hdngt von zahlreichen biologischen und
prozesstechnischen Kriterien ab. Die im Rahmen dieser Arbeit betrachtete Gasfermenta-
tionsanlage zur Homoacetogenese basiert auf einem Rieselbettreaktor (engl. trickle-bed
reactor), dessen schematischer Aufbau in Abbildung dargestellt ist.

Liquid

=

Abbildung 2.1: Schematische Darstellung eines Rieselbettreaktors [30]
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Der Reaktor ist mit Offnungen fiir das Fermentationsgas und einer Fliissigkeitszufuhr und
-abfuhr versehen. Auf die Notwendigkeit der Flissigkeitszufuhr und -abfuhr wird im Zuge
dieses Abschnitts noch eingegangen. Im Inneren des Reaktors befindet sich eine Schiittung
aus einer Vielzahl von kleinen Fiillkérpern (z. B. Kunststoffkorper in Zylinderform). Diese
Fillkérper dienen als Tragermaterial, auf dessen Oberfliche sich die Bakterien ansetzen
und einen feuchten BiofilmP| bilden kénnen. Der Prozess der riumlichen Fixierung von
Mikroorganismen an ein Tragermaterial wird Immobilisierung genannt. Abbildung [2.2]

zeigt immobilisierte Bakterien in einem Rieselbettreaktor.

Abbildung 2.2: Immobilisierte Bakterien auf Fiillkérpern in einem Rieselbettreaktor [22]

Der mikrobiologische Stoffwechselprozess findet ausschliefllich im Biofilm statt. Das Gas-
gemisch muss sich zuvor in einer Fliissigkeit 16sen, mit der es dann in geléster Form in
den Biofilm wandern kann und fiir die Bakterien verwertbar wird. Es ist daher notwendig,
fiir eine permanente Befeuchtung des Biofilms zu sorgen. Daraus folgt, dass eine konti-
nuierliche Fliissigkeitszufuhr in den Reaktor unumgénglich ist [22]. Bei dieser Fliissigkeit
handelt es sich bei der im Rahmen dieser Arbeit betrachteten Gasfermentationsanlage
zur Homoacetogenese um mit Néhrstoffen versetztes Wasser. Diese Néhrstoflosung wird
iiblicherweise als Medium bezeichnet. An dieser Stelle zeichnet sich zudem ein Vorteil des
Rieselbettreaktors ab. Durch eine hohe Anzahl an Fiillkérpern kann eine grofie Oberflache
erzeugt werden, die als Tragerfliche fiir die Bakterien dient. Es kann somit eine grofie
Flache des Biofilms erzeugt werden, was sich wiederum in einer héheren Umsetzung von

CO2 und Hs zu Essigsdure bemerkbar macht.

2Umgangssprachlich auch als Aufwuchsfliche bezeichnet; Feuchter Belag bzw. Schleimschicht, in der
die Mikroorganismen eingebettet sind
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2.2 Betriebsweise

Der folgende Abschnitt befasst sich mit der Betriebsweise der im Rahmen dieser Arbeit be-
trachteten Gasfermentationsanlage zur Homoacetogenese. Den Kern der Anlage bildet ein
mit acetogenen Bakterien immobilisierter Rieselbettreaktor, in weiterer Folge stets verein-
fachend Reaktor genannt. Zusétzlich dazu existieren je ein Gas- und Fliissigkeitskreislauf,

worauf in den néchsten beiden Abschnitten nidher eingegangen wird.

2.2.1 Gaskreislauf

Abbildung zeigt die schematische Darstellung des Reaktors mit der Erweiterung um

den Gaskreislauf.

Gaspumpe
VA
A\

Rieselbettreaktor

\ Riickschlagventil

CO, H,

Abbildung 2.3: Reaktor mit Gaskreislauf

Zwei Gasflaschen dienen als Quellen fiir COy und Hs. Die beiden Gase werden iiber ein
geeignetes Gasleitungssystem in eine mit Wasser gefiillte Mischkammer gefiihrt. Diese
Mischkammer dient einerseits zur Vermischung der beiden Gase und andererseits erfiillt
sie den Zweck der Gasanfeuchtung, um in weiterer Folge dem Austrocknen des Reaktors
entgegenzuwirken. Das resultierende Gasgemisch aus COs und Ho, nachfolgend stets Sub-
strat genannt, gelangt im nichsten Schritt zum Reaktor, welcher von unten nach oben vom
Substrat durchstrémt wird. Im Reaktor wird das Substrat zu einem gewissen Teil von den
acetogenen Bakterien in Essigsdure und Wasser umgesetzt. Von den Bakterien nicht umge-
setztes Substrat wird am Reaktorkopf entnommen und iiber eine Rezirkulationsleitung in
die Mischkammer zuriickgefithrt, in der das rezirkulierte Substrat wiederum mit frischem

CO3 und Hsy aus den Gasflaschen vermischt wird. Vor der Mischkammer befindet sich
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eine Gaspumpe, die flir die notwendige Zirkulation des Substrats in der Gasleitung sorgt.
Die Zudosierung von frischem Gas aus den Gasflaschen muss unter Beriicksichtigung des
Substrats aus der Rezirkulationsleitung immer so erfolgen, dass am Reaktorboden ein fest-
gelegtes Verhéltnis von COs zu H2E| sowie ein festgelegter Volumenstrom des Substrats in
den Reaktor eingehalten werden. Das an der Mischkammer angebrachte Riickschlagventil
verhindert ein Riickstrémen des Substrats von der Mischkammer in die Rezirkulations-
leitung. Die technische Umsetzung der Eingriffsmoglichkeiten in den Gaskreislauf wird in
Abschnitt B.2.7] behandelt.

2.2.2 Fliissigkeitskreislauf

Abbildung [2.4] zeigt die schematische Darstellung des Reaktors und des Gaskreislaufes um

den Fliissigkeitskreislauf erweitert.

Gaspumpe
VA
A\

Medienpumpe
Rieselbettreaktor

Y Riickschlagventil

E Rithrwerk

Medientank €Oz H

Abbildung 2.4: Reaktor mit Gas- und Fliissigkeitskreislauf

Zentraler Baustein des Fliissigkeitskreislaufes ist der sogenannte Medientank, in dem sich
zu Beginn des Reaktorbetriebes mit Nahrstoffen versetztes Wasser befindet, das in weiterer
Folge als Medium bezeichnet wird. Der Medientank dient sowohl als Quelle zur Anfeuch-
tung der Bakterien im Reaktor als auch als Auffangbehélter fiir den Fliissigkeitsstrom aus
dem Reaktor. Das Medium wird mit einer Pumpe (Medienpumpe) aus dem Medientank

entnommen und iiber ein geeignetes Leitungssystem an den Reaktorkopf gefiihrt. An die-

3Laut (2.1) soll das Verhéltnis der Stoffmengenanteile von COz : Hy = 1 : 2 betragen.
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sem wird das Medium {iber eine sich drehende Spriihdiise in den Reaktor eingespriiht, um
eine homogene Benetzung der Fiillkorper und des Biofilms mit dem Medium zu erreichen.
In weiterer Folge rieselt das Medium tber die Fiillkérper durch den Reaktor und somit
iiber die darauf wachsenden Bakterien. Die notwendige Fliissigkeit, um das Substrat darin
l6sen zu kénnen, ist somit vorhanden (siehe Abschnitt [2.1.3)). Das aus dem Gaskreislauf
eingebrachte Substrat kann daher von den Bakterien zu einem gewissen Teil verwertet
und in Essigsdure umgesetzt werden. Die produzierte Essigsdure wird wiederum mit dem
vorbeirieselnden Medium zum Reaktorboden transportiert, aus dem sie schliefllich in den
Medientank zuriickflieft. Im Medientank befindet sich nach diesem Prozess in Medium
geloste Essigsdure. Die Zirkulation des Fluids im Fliissigkeitskreislauf findet permanent
statt. Aus diesem Grund nimmt die Konzentration der Essigsiure im Medientank mit
dem Fortschreiten der Zeit zu, was zu einer Senkung des pH-Wertes im Medium fiihrt.
Um dem entgegenzuwirken und in weiterer Folge einen konstanten pH-Wert des Mediums
zu ermoglichen, muss bei Erreichen eines gewiinschten pH-Wertes kontinuierlich frisches
Medium in den Medientank eingebracht werden. Dies hat zwangsweise einen Anstieg des
Fillstandes im Medientank zur Folge, wodurch daher ebenfalls Fliissigkeit aus dem Me-
dientank entnommen werden muss. Ein Riithrwerk im Medientank sorgt fiir eine homogene
Durchmischung der darin enthaltenen Losung. Die technische Umsetzung der Eingriffs-
moglichkeiten in den Fliissigkeitskreislauf wird in Abschnitt behandelt.

2.3 Anforderungen an das Betriebsverhalten

Die grundlegende Aufgabe der Anlage besteht darin, grofftmdogliche Umsetzungsraten von
CO2 und Hs und somit hoéchstmogliche Essigsdureproduktion zu gewéhrleisten. Um die-
ses Ziel zu erreichen, miissen diverse Anforderungen an das Betriebsverhalten eingehalten
werden. Diese sind als Ausgangspunkt fiir die Automatisierung und Entwicklung von Re-

gelungskonzepten zu betrachten und werden in der Folge zusammengefasst.

Sauerstofffreies System

Die Homoacetogenese arbeitet mit anaeroben Bakterien. Diese Bakterien kénnen nur in
einer sauerstofffreien Umgebung iiberleben und ihren Stoffwechselprozess aufrechterhalten.
Es ist daher notwendig, fiir eine Entfernung des Sauerstoffes aus der Anlage zu sorgen,
bevor die Bakterien immobilisiert werden und die Anlage in den Betrieb iibergehen kann.
Eine Entfernung von Sauerstoff aus Anlagen oder Anlagenteilen wird als Inertisierung
bezeichnet!]

Konstanter pH-Wert

Ein konstanter pH-Wert des Mediums ist eine weitere Anforderung, die aus dem Einsatz le-

bender Mikroorgansimen resultiert. Die Umsetzungsrate von Substrat in Essigsédure hingt

4Unter Inertisierung versteht man die Verdringung von Luftsauerstoff aus Raumen, Anlagen, etc.
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u. a. vom ,Wohlbefinden* der Bakterien ab. Dieses ,,Wohlbefinden* hiangt wiederum vom
pH-Wert ab, dem die Bakterien ausgesetzt werden. Der Anlagenbetrieb muss also gewéhr-
leisten, den pH-Wert des Mediums auf einen fiir die Bakterien optimalen Wert halten zu
kénnen, womit ab dem Erreichen des gewiinschten pH-Wertes kontinuierlich frisches Medi-
um hinzugefiigt und aufgrund des daraus resultierenden Anstiegs des Fiillstandes ebenfalls
Fliissigkeit entnommen werden muss. Die Ermittlung des optimalen pH-Wertes ist Gegen-
stand von Forschungen, die mitunter an der im Rahmen dieser Arbeit betrachteten Anlage

durchgefiihrt werden sollen.

Konstanter Fiillstand im Medientank

Es wird ein grundsétzlich konstanter Fiillstand im Medientank gefordert, wobei temporére
Schwankungen des Fiillstandes keine Auswirkungen auf die Essigsdureproduktion im Re-
aktor haben. Ein maximal sowie minimal erlaubter Fiillstand darf aber keinesfalls iiber-

bzw. unterschritten werden.

Verdanderbare Prozessparameter des dem Reaktor zugefiihrten Substrats

Unter Prozessparameter des dem Reaktor zugefiihrten Substrats versteht man sowohl den
Normvolumenstrom als auch die Zusammensetzung des Substrats (Verhéltnis von CO4 zu
Hy) am Gaseinlass am Reaktorboden des Reaktors. Um in weiterer Folge wissenschaftlich
reproduzierbare Versuche mit der Anlage durchfithren zu kénnen, ist es erforderlich, die
Prozessparameter des dem Reaktor zugefithrten Substrats gezielt vorgeben und variieren

zu konnen.

Betrieb bei Umgebungsdruck

Um zu gewéhrleisten, dass ein Ansaugen von Umgebungsluft in die Anlage durch evtl.
auftretende Leckagen unterbunden wird, ist es zweckméfig, die Druckdifferenz zur Umge-
bung an der Stelle des Druckminimums im Gaskreislauf auf 0 zu halten. Zudem verhindert
ein Betrieb bei Umgebungsdruck bzw. minimal iiber Umgebungsdruck ein im Falle von

Leckagen {iberméfliiges Austreten des Gasgemisches aus der Anlage.

Betrieb bei konstanter Prozesstemperatur

Unter Prozesstemperatur versteht man die Temperatur im Inneren des Reaktors. Die Um-
setzungsrate von Substrat in Essigséure ist neben dem pH-Wert auch von der Temperatur,
der die Bakterien ausgesetzt werden, abhéngig. In Vorarbeiten zeigte sich, dass die opti-
male Prozesstemperatur zwischen 30 °C und 40 °C liegt.

Zusammenfassung

Die Anforderungen an das Betriebsverhalten lassen sich folgendermaflen zusammenfassen:

o Gewahrleistung eines sauerstofffreien Systems
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e Einhaltung eines konstanten pH-Wertes
o Einhaltung eines konstanten Fiillstandes

e Vorgabe eines variablen Normvolumenstroms und einer variablen Gaszusammenset-

zung des dem Reaktor zugefithrten Substrats
e Betrieb bei Umgebungsdruck
o Einhaltung der Prozesstemperatur

Aus diesen Anforderungen kénnen in weiterer Folge die automatisierungs- und regelungs-
technischen Aufgabenstellungen abgeleitet werden, worauf in Kapitel [3| ndher eingegangen

wird.



Kapitel 3

Automatisierungs- und

Regelungsaufgaben

Aus den Anforderungen an das Betriebsverhalten der Anlage lassen sich entsprechende
automatisierungs- und regelungstechnische Aufgaben hinsichtlich der Prozessinstrumen-
tierung ableiten, die in weiterer Folge definiert werden miissen. In diesem Kapitel werden
zunachst in Abschnitt vier Betriebszustande der Anlage definiert, die einen geordneten
Betriebsablauf ermdéglichen und spéter eine wichtige Rolle im Zuge der Softwareentwick-
lung (Abschnitt einnehmen. Anschlieflend erfolgt in Abschnitt eine Erklarung der
Regelungsaufgaben und Definition der fiir deren Umsetzung grundsétzlich erforderlichen
Prozessinstrumentierung. Es folgt ein Uberblick iiber die tatséchlich verwendete Messtech-
nik (Abschnitt und Aktuatorik (Abschnitt [3.4). Abschliefend wird in Abschnitt

auf sicherheitsrelevante Aspekte sowie zu liberwachende Prozessgréfien eingegangen.

3.1 Betriebszustande

Aus den Anforderungen an das Betriebsverhalten sowie den biotechnologischen Rahmen-
bedingungen ergibt sich, dass die Anlage mehrere Prozessschritte durchlaufen muss, um
letztendlich einen kontinuierlichen Betriebszustand zu erreichen. Es wurden vier Betriebs-
zustidnde definiert, die in erster Linie groflen Einfluss auf die Automatisierung der Anlage
im Bereich der Softwareentwicklung (Abschnitt nehmen, aber auch in der Prozessin-

strumentierung berticksichtigt werden miissen.

3.1.1 Inertisierung

Vor der ersten Inbetriebnahme der Anlage befindet sich noch Luft mit ca. 21 % Sauerstoff
(O2) und nahezu 79 % Stickstoff (N3) in den Gas- und Fliissigkeitsleitungen sowie im
Reaktor. Die restlichen Luftbestandteile werden aufgrund ihres geringen Anteils nicht
betrachtet. Da die Homoacetogenese in einer sauerstofffreien Umgebung stattfindet, muss
der Sauerstoff aus dem gesamten System entfernt werden. Dieser Vorgang nennt sich,

wie bereits in Abschnitt erwihnt, Inertisierung. Dies lasst sich im vorliegenden Fall

11
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am einfachsten durch Verdringung des Luftsauerstoffes mittels Einbringen ausreichender
Mengen COq in die Anlage bewerkstelligen. Eine geringe Restmenge Os in der Anlage ist

jedoch tolerierbar.

3.1.2 Immobilisierung

Nach erfolgreicher Inertisierung miissen die Bakterien im nédchsten Schritt auf den Fiillkor-
pern im Reaktor immobilisiert, d. h. rdumlich fixiert, werden. Dazu wird der Medientank
mit einer speziellen Losung, welche die acetogenen Bakterien beinhaltet, befiillt. Diese
Losung zirkuliert anschliefend so lange, bis die Bakterien in ausreichendem Mafle auf den
Fiillkérpern immobilisiert wurden. Parallel dazu muss Substrat (Gasgemisch aus CO2 und
Hs) in den Reaktor eingespeist werden, um das Wachstum der Bakterien zu gewéhrleisten.
Nach Beendigung der Immobilisierung erfolgt die Entleerung und Reinigung des Medien-

tanks mit Wasser, woraufhin zum Betriebszustand Hochfahren iibergegangen werden kann.

3.1.3 Hochfahren

Dieser Betriebszustand kann bereits als Teil des kontinuierlichen Betriebs gesehen werden.
Nach erfolgreichem Abschluss der Zusténde Inertisierung und Immobilisierung befindet
sich die Anlage im grundsétzlich betriebsbereiten Zustand. Beim Hochfahren werden Pro-
zessgroBen wie z. B. Fiillstand des Medientanks, Betriebstemperatur und pH-Wert auf die
gewiinschten Anfangswerte gebracht, bevor die Anlage schliefflich in den kontinuierlichen

Betrieb tibergehen kann.

3.1.4 Kontinuierlicher Betrieb

In diesem Betriebszustand muss die Anlage in der Lage sein, die unter Abschnitt
beschriebene Betriebsweise, unter Beriicksichtigung der unter Abschnitt definierten
Anforderungen an das Betriebsverhalten, vollstandig geregelt zu erfiillen. Die daraus re-
sultierenden Regelungsaufgaben und die dazugehorige Prozessinstrumentierung werden im
néachsten Abschnitt diskutiert.

3.2 Regelungsaufgaben und Prozessinstrumentierung

Zunéchst gilt es, technisch umsetzbare Eingriffsmoglichkeiten in den Prozess zu erkennen,
mit denen die Betriebsweise (Abschnitt unter Beriicksichtigung der Anforderungen an
das Betriebsverhalten (Abschnitt gewahrleistet werden kann. Es ist zweckméfig, diese

Eingriffsmoglichkeiten zu definieren, indem folgende Fragestellungen beantwortet werden:
1. Regelgrofie: Welche Prozessgrofie méchte man beeinflussen?
2. Messgrofle: Was muss gemessen werden?

3. Messort: Wo muss gemessen werden, um Totzeiten weitgehend zu verhindern bzw.

einzuschranken?



3.2. Regelungsaufgaben und Prozessinstrumentierung 13

4. Stellgrofle: Wie kann die Prozessgrofie beeinflusst werden?

In weiterer Folge werden die einzelnen Regelungsaufgaben anhand dieser Fragestellungen
diskutiert. Zunéichst werden die Regelungsaufgaben des Gaskreislaufs in Abschnitt
und anschlieflend die Regelungsaufgaben des Flissigkeitskreislaufs in Abschnitt [3.2:2] be-
handelt. Fiir die Regelung der Prozesstemperatur ergeben sich mehrere Regelungsaufga-
ben, die technisch betrachtet Teil des Gas- bzw. Fliissigkeitskreislaufs sind, jedoch zur
besseren Ubersicht abschlieend gesammelt in Abschnitt diskutiert werden.

3.2.1 Gaskreislauf

Im Zuge dieses Abschnitts erfolgt zunéchst eine Beschreibung der Regelungsaufgaben und
die zur technischen Umsetzung bendétigte Prozessinstrumentierung. Zusétzlich wird die
sonstige Prozessinstrumentierung betrachtet, die fiir den Betriebszustand Inertisierung
sowie zur Uberwachung diverser Prozessgrofien im Gaskreislauf benotigt wird. Am Ende
dieses Abschnitts wird in Abbildung das Anlagenschema mit der gesamten Prozessin-

strumentierung im Gaskreislauf gezeigt.

Regelung der Prozessparameter des dem Reaktor zugefiihrten Substrats

Aus Abschnitt [2.3]ergibt sich die Anforderung, dass ein vorgegebener gesamter Normvolu-
menstrom an Substrat, mit einem vorgegebenen Stoffmengenverhiltnis am Gaseingang am
Reaktorboden zugefithrt werden soll. Um beide Forderungen (Menge und Zusammenset-
zung) zu erfiillen, miissen, in Abhéngigkeit der Zusammensetzung und des Normvolumen-
stroms des rezirkulierten Substrats, entsprechende Normvolumenstréome an frischem COq
und frischem Hy aus Gasflaschen in den Gaskreislauf eingespeist werden. Dazu wurden zwei
Massendurchflussregler (engl. mass flow controller; MFC) zwischen den Gasﬂaschenﬂ und
der Mischkammer platziert. Zur Uberpriifung der Gaszusammensetzung am Reaktorboden
dienen ein Hs- und ein COs-Sensor zwischen Mischkammer und Reaktorboden. Auf eine
Messung des Normvolumenstroms am Reaktorboden wurde aus Kostengriinden verzichtet,
da davon ausgegangen werden kann, dass ein quasistationdrer Zusammenhang zwischen
den ein- und austretenden Normvolumenstromen an der Mischkammer besteht. Unter die-
ser Annahme ist eine rechnerisch hinreichend genaue Ermittlung des Normvolumenstroms
am Reaktorboden moglich. Fiir die Berechnung ist es notwendig, Kenntnis iiber alle in
die Mischkammer eintretenden Normvolumenstréome zu erhalten. Die Normvolumenstro-
me vom eingebrachten frischen COs und frischen Hy aus den Gasflaschen sind durch die
MFCs bekannt. Um den Normvolumenstrom und die Zusammensetzung des Gasgemi-
sches in der Rezirkulationsleitung zu ermitteln, wurden je ein Ho- und COs-Sensor sowie
ein Massendurchflussmesser installiert. Durch die Messung des Normvolumenstromsﬂ und

der Gaszusammensetzung in der Rezirkulationsleitung ist es zudem moglich, in weiterer

'Die Gasflaschen stehen unter Druck (voll gefiillt ca. 50 bar). Uber ein Ventil wird der Vordruck an den
MFCs auf 3 bar begrenzt.

2 Auf die scheinbare Diskrepanz zwischen den Begriffen Massendurchflussmesser und Messung des Norm-
volumenstroms wird in Abschnitt @ eingegangen.
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Folge eine Vorsteuerung fiir die zuzufithrenden Normvolumenstrome an frischem Hs und
COg3 zu implementieren. Darauf wird in Abschnitt néher eingegangen. Um Feuchte-
schaden des Massendurchflussmessers zu verhindern wurde zudem ein Kondensator bzw.

Kondensatabscheider nach dem Gasausgang des Reaktors installiert.

Zusammengefasst bedeutet das fiir die Regelung der Prozessparameter des dem Reaktor

zugefithrten Substrats:

1. RegelgroBlen: Normvolumenstrom und Zusammensetzung des Substrats am Reaktor-
boden

2. Messgroflen: COo und Hs am Reaktorboden sowie in der Rezirkulationsleitung;
Normvolumenstrom in der Rezirkulationsleitung, Normvolumenstrom vom zugefiihr-

ten frischen Hy; Normvolumenstrom vom zugefiihrten frischen COq

3. Messort: Alle Messstellen moglichst nahe an den Eingdngen bzw. am Ausgang der

Mischkammer um Totzeiten zu verhindern.

4. StellgroBlen: Normvolumenstréome von COs und Hs aus den Gasflaschen

Regelung des Druckes im Gaskreislauf

Aus der Anforderung Betrieb bei Umgebungsdruck ergibt sich die Notwendigkeit einer
Druckregelung im Gaskreislauf. Eine durch die Gaspumpe hervorgerufene Druckanhebung
ermoglicht die Zirkulation des Gasgemisches im Gaskreislauf. Es ist davon auszugehen,
dass der Druck vor der Gaspumpe ein Minimum und nach der Gaspumpe ein Maximum
aufweist. Jedoch befinden sich sowohl das Druckminimum als auch -maximum néherungs-
weise im Bereich des Umgebungsdrucks. Um zu gewéhrleisten, dass ein Ansaugen von
Umgebungsluft in die Anlage durch evtl. auftretende Leckagen unterbunden wird, ist es
zweckméBig, die Druckdifferenz zur Umgebung an der Stelle des Druckminimums auf 0 bar
zu regeln. Daher wird der Differenzdruck zwischen Rezirkulationsleitung und Umgebung
vor der Gaspumpe gemessen. Mit einem Proportionalventil (P-Ventil) parallel zur Gas-

pumpe kénnen die Druckverhéltnisse beeinflusst werden.

Zusammengefasst bedeutet das fiir die Regelung des Druckes nach dem Reaktorausgang:
1. Regelgrofle: Differenzdruck zwischen Gasrezirkulationsleitung und Umgebung
2. Messgrofie: Differenzdruck zwischen Gasrezirkulationsleitung und Umgebung
3. Messort: In der Gasrezirkulationsleitung vor der Gaspumpe

4. StellgroBe: Ventiloffnung des Proportionalventils parallel zur Gaspumpe
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Sonstige Prozessinstrumentierung im Gaskreislauf

Fiillstandsmessung in der Mischkammer

Zur Uberwachung des Fiillstands in der Mischkammer wurden zwei Grenzwertschalter zur
Detektion eines minmialen und maximalen Fiillstands installiert. Ab dem Erreichen des
minimalen Fillstandes muss die Mischkammer manuell mit Wasser befiillt werden. Beim

Erreichen des maximalen Fiillstandes muss der manuelle Auffiillvorgang beendet werden.

Messung der Sauerstoffkonzentration im Gaskreislauf

Um den Sauerstoffgehalt im Gaskreislauf zu detektieren, wurde ein Os-Sensor installiert.
Dieser Sensor wird benétigt, um festzustellen, wann der Betriebszustand Inertisierung
abeschlossen ist. In weiterer Folge wird mit Hilfe dieses Sensors der Sauerstoffgehalt iiber-
wacht, um bei Uberschreiten eines bestimmten Grenzwertes dementsprechende Mafinah-
men zu setzen (siche Abschnitt [3.5.2)).

3/2-Wegeventil

Ebenfalls fiir den Betriebszustand Inertisierung erforderlich ist ein manuell bedienbares
3/2-Wegeventil, das es ermoglicht, den Sauerstoff aus der Anlage entweichen zu lassen. Hier
ist es zielfiihrend, den Oz-Sensor und das 3/2-Wegeventil nahe an der Mischkammer zu
platzieren, um etwaigen Restsauerstoff im Gaskreislauf aufgrund der Gasleitung zwischen

3/2-Wegeventil und Mischkammer so gering wie moglich zu halten.
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Abbildung 3.1: Schematische Darstellung der Anlage mit Prozessinstrumentierung im Gas-
kreislauf

3.2.2 Fliissigkeitskreislauf

Aus den Anforderungen eines konstanten pH-Wertes und eines konstanten Fiillstandes re-
sultieren zwei Regelungsaufgaben, die im Zuge dieses Abschnitts mit der dazugehorigen
Prozessinstrumentierung beschrieben werden. Es wird sich herausstellen, dass sich pH- und
Fillstandsregelung gegenseitig beeinflussen. Vorerst erfolgt jedoch nur eine grundsétzliche
Erklarung der Regelungsaufgaben, die fiir die beiden Aufgaben pH- und Fiillstandsregelung
getrennt erfolgt. Eine detaillierte Betrachtung des Zusammenwirkens beider Regelungsauf-
gaben und der daraus entworfenen Regelungsstrategie erfolgt in Abschnitt Nachfol-
gend wird in diesem Abschnitt auf zusdtzliche Prozessinstrumentierung eingegangen, die
fir den Betriebszustand Hochfahren benétigt wird. Das Anlagenschema mit der gesam-
ten Prozessinstrumentierung im Fliissigkeitskreislauf wird am Ende dieses Abschnitts in
Abbildung [3.2] gezeigt.
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Regelung des pH-Wertes

Um die Anforderung eines konstanten pH-Wertes des Mediums pH y/edium, son zu erfiillen,
muss eine geeignete pH-Regelung implementiert werden. Die Essigsdureproduktion fiihrt
zu einer Senkung von pH pseqivm- Beim Unterschreiten des vorgegebenen Sollwertes von
PH Medium, son miissen geeignete Mafinahmen getroffen werden, um pHjysegiym am weiteren
Absinken zu hindern bzw. um den Wert konstant halten zu kénnen. Fiir den pH Wert
des Mediums gilt aufgrund der Essigsdureproduktion stets pHyjegium < 7. Jede Verdiin-
nung mit einer Fliissigkeit mit neutralem (pH = 7) oder basischem pH-Wert (pH > 7)
bewirkt somit eine Erhéhung von pH ysegium. Daher ist es naheliegend, ab dem Erreichen
des Sollwertes pH yredium, son fortlaufend frisches Medium (pH = 7) in den Medientank ein-
zubringen, um die Menge an Essigsdure die laufend produziert wird zu neutralisieren und
PH \fedium SOmit konstant zu halten. Dem daraus resultierenden Anstieg des Fiillstandes
wird mit der spéter in diesem Abschnitt beschriebenen Fiillstandsregelung entgegenge-
wirkt. Um die Regelung von pHpjegivm technisch umzusetzen, wird der Medientank mit
einem pH-Sensor, einer Pumpe zum Zufiihren des frischen Mediums (Zufuhrpumpe), ei-
nem geeigneten Schlauchsystem, einem Behélter aus dem das frische Medium entnommen
wird und einer Waage zur Uberwachung der Fliissigkeitsmenge in diesem Behélter erwei-
tert.

Zusammengefasst bedeutet das fiir die Regelung des pH-Wertes:
1. Regelgrofie: pH-Wert des Mediums
2. Messgrofe: pH-Wert des Mediums; Menge des frischen Mediums im Behélter

3. Messort: Im Medientank in Bodenndhe, um zu gewéhrleisten, dass auch bei einem

niedrigen Fiillstand der pH-Wert gemessen werden kann

4. StellgroBe: Massenstrom des zugefiihrten frischen Mediums

Regelung des Fiillstandes

Wird fortlaufend frisches Medium in den Medientank eingebracht, fithrt das unweigerlich
zu einer Erhohung des Fiillstandes. Es muss daher Fliissigkeit aus dem Medientank ent-
nommen werden. Um zwischen der im Kreis zirkulierenden Fliissigkeit (Medium) und der
entnommenen Fliissigkeit zu unterscheiden, wird die entnommene Fliissigkeit als Produkt
bezeichnet. Die Fiillstandsregelung wird durch Erweiterung des Medientanks um einen
Fiillstandssensor, einer Pumpe zur Entnahme des Produkts (Produktpumpe), einem ge-
eigneten Schlauchsystem, einem Aufnahmebehélter fiir das Produkt und einer Waage zur

Uberwachung der Fliissigkeitsmenge in diesem Behilter umgesetzt.

Zusammengefasst bedeutet das fiir die Regelung des Fiillstandes:

1. Regelgrofle: Fillstand im Medientank
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2. Messgrofle: Fiillstand im Medientank; Menge des Produkts im Behélter
3. Messort: Im Medientank

4. Stellgrofle: Massenstrom des abgefithrten Produkts

Sonstige Erweiterungen im Fliissigkeitskreislauf

Sdure-/Basenpumpe

Im Betriebszustand Hochfahren soll neben dem Fiillstand im Medientank auch der pH-
Wert des Mediums auf einen gewiinschten Anfangswert gebracht werden, bevor die An-
lage in den kontinuierlichen Betrieb tibergeht. Daher ist eine weitere Pumpe (Sdure-
/Basenpumpe) notwendig, mit der Sdure oder Base in den Medientank gepumpt und

PHyedium beeinflusst werden kann.
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Abbildung 3.2: Schematische Darstellung der Anlage mit Prozessinstrumentierung im Gas-
und Flussigkeitskreislauf
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3.2.3 Prozesstemperatur

Die Einhaltung einer bestimmten Prozesstemperatur geht aus den Anforderungen der
Bakterien an ihre Umgebungsbedingungen hervor. Da sich die Bakterien nur im Reaktor
befinden, muss die Prozesstemperatur in erster Linie im Reaktor eingehalten werden. Es
ist jedoch nicht ausreichend, nur den Reaktor mit einer geeigneten Temperaturregelung
auszustatten, da die Temperaturen der ein- und austretenden Fliissigkeits- bzw. Gasstro-
me Einfluss auf die Temperatur im Inneren des Reaktors nehmen. Daher sind sowohl fiir
den Reaktor als auch fiir den Gas- und Fliissigkeitskreislauf Temperaturregelungen vorzu-
sehen, welche die Temperaturen in allen drei Teilsystemen unabhéngig voneinander regeln.
Es werden Temperaturfithler mit geeigneter Einbaulage sowie passende Heizelemente beno-
tigt, welche nachfolgend fiir jede Temperaturregelungsaufgabe einzeln beschrieben werden.
Abbildung zeigt am Ende dieses Abschnitts das Anlagenschema mit der Prozessinstru-

mentierung, die zur Regelung der Prozesstemperatur benétigt wird.

Temperaturregelung im Reaktor

Um eine aussagekraftige Messung der Bakterientemperatur im Reaktor zu erhalten, wurde
ein Temperaturfiithler im Reaktor so verbaut, dass er als Aufwuchsfliche fiir die Bakte-
rien dient. Der eingesetzte Reaktor besitzt einen Doppelmantel. Wird dieser Mantel mit
Wasser befiillt ist es durch Verwendung einer Umwalzpumpe moglich, das Wasser iiber
ein Heizelement zirkulieren und somit auftheizen zu lassen. Das aufgeheizte Wasser im

Doppelmantel fiihrt schliellich zu einer Erwérmung des Reaktorinnenraums.

Temperaturregelung im Gaskreislauf

Das aus den Gasflaschen zugefithrte Gas muss auf Prozesstemperatur gebracht werden,
bevor es in den Reaktor stromt. Es bietet sich an, dass in der Mischkammer vorhande-
ne Wasser zum Aufwirmen des Gases zu nutzen. Ein Temperaturfithler misst dabei die
Wassertemperatur in der Mischkammer. Ein Heizmantel dient zum Aufwirmen des in der

Mischkammer enthaltenen Wassers.

Temperaturregelung im Fliissigkeitskreislauf

Das in den Reaktor stromende Medium muss ebenfalls Prozesstemperatur aufweisen, um
ein Abkiihlen im Reaktor durch eine evtl. zu kiihle Medientemperatur zu vermeiden. Es
ist daher zweckmafBig, den Medientank um einen Temperaturfithler und einen Heizmantel
zu erweitern.

Es ist denkbar, dass durch den Massenstrom vom Medientank zum Reaktorkopf eine Ab-
kithlung des Mediums in der Fliissigkeitsleitung verursacht wird. Daher ist es zweckméBig,
in der Fliissigkeitsleitung nahe am Reaktorkopf einen weiteren Temperaturfithler zu in-
stallieren, um in weiterer Folge diese Messgrofle als Regelgréfie heranzuziehen. Dadurch
wird gewahrleistet, dass das in den Reaktor stromende Medium die gewiinschte Prozes-

stemperatur aufweist.
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Abbildung 3.3: Schematische Darstellung der Anlage mit vollstdndiger Prozessinstrumen-

tierung

3.3 Messtechnik

Unter Punkt wurde im Zuge der Beschreibung der Regelungsaufgaben und der Pro-

zessinstrumentierung bereits erwéahnt, welche physikalischen und chemischen Grofien mes-

stechnisch zu erfassen sind. Besonderes Augenmerk muss in diesem Punkt der Normvo-

lumenstrommessung in der Gasrezirkulation geschenkt werden, da ein Massendurchfluss-

messer aufgrund der verschiedenen Komponenten des Substrats alleine nicht ausreicht und

es deshalb zusétzlicher Messeinrichtungen und Umrechnungen bedarf. Hierauf wird in Ab-
schnitt niher eingegangen. Im Anschluss erfolgt in Abschnitt eine Ubersicht

iiber die weitere eingesetzte Sensorik.
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3.3.1 Messung des Normvolumenstroms in der Gasrezirkulation

Zur Messung des Normvolumenstroms in der Gasrezirkulation kommt ein thermischer
Massendurchflussmesser vom Typ SLLA5850 der Firma Brooks zum Einsatz. Die spezielle
Funktionsweise inkl. mechanischem Aufbau dieses Sensors ist in [9] einzusehen. Fiir die
nachfolgenden Ausfiihrungen ist es ausreichend, dass zugrundeliegende Messprinzip dieses
Sensors zu betrachten. Dieses basiert auf dem so genannten Aufheizverfahren. Hierbei er-
folgt eine Erwarmung des zu messenden Fluids durch eine konstante Wéarmestromzufuhr
@ aus einer Heizwicklung. Dadurch kommt es zu einer Temperaturerhdhung im vorbei-
stromenden Messmedium. Aus der Messung der Temperaturerhohung ATﬂ unter Beriick-
sichtigung der spezifischen Warmekapazitéit c, des vorbeistromenden Fluids sowie der
konstanten Warmestromzufuhr @, wird schlieSlich der Massenstrom 77 bestimmt. Dieses
Messprinzip lésst sich mathematisch durch folgende Gleichung ausdriicken [21]:
Q

_ 1
cp - AT (3.1)

m
Vorteilhaft bei diesem Verfahren ist die Unabhéngigkeit von der Dichte des zu messenden
Fluids. Es besteht jedoch eine Abhéngigkeit von der spezifischen Wéarmekapazitét c,. Da-
her ist nur die direkte Messung vom Massenstrom eines Mediums moglich, fiir welches der
Massendurchflussmesser kalibriert wurde. Will man den Normvolumenstrom eines Gasge-
misches messen, sind mehrere Schritte nétig, um den korrekten Wert zu ermitteln. Darauf
wird in diesem Abschnitt spater noch eingegangen. Der an der Anlage eingesetzte Sensor
wurde werkseitig mit Stickstoff (N3) fiir einen Messbereich von 0 bis 500 N1/h (Normliter
pro Stunde) kalibriert.
Bevor nun auf die spezielle Auswertung der Normvolumenstrommessung eines Gasgemi-
sches mit mehreren Bestandteilen eingegangen wird, erfolgt eine Erklarung zum Zusam-

menhang zwischen den Begriffen Massenstrom, Normvolumenstrom und Volumenstrom.

Zusammenhang zwischen Massenstrom, Normvolumenstrom und Volumen-

strom

Dass ein Massendurchflussmesser einen Messwert mit der Einheit Normliter pro Stun-
de liefert, erscheint zunédchst abwegig, da es sich bei dieser Einheit um den sogenannten
Normvolumenstrom V handelt. Die Namensbezeichung des Sensors leitet sich jedoch
in erster Linie vom physikalischen Messprinzip abE] (siehe Gleichung ) Der Norm-
volumenstrom bezieht sich auf den sogenannten Normzustand eines Gases, d. h. darauf
welches Volumen ein Gas unter definierten Normbedingungen (Temperatur und Druck)
einnimmt. Der Normvolumenstrom unterscheidet sich vom tatséchlichen Volumenstrom,

der von den im Betrieb vorherrschenden Temperatur- und Druckbedingungen beeinflusst

SAT wird durch zwei Temperaturmessstellen ermittelt. Die erste befindet sich unmittelbar vor, die
zweite unmittelbar nach der Heizwicklung.

4Um Normvolumenstréome oder Normbedingungen als solche zu kennzeichnen, wird in weiterer Folge
immer der Index ,,n“ verwendet.

®Das gilt auch fiir die MFCs, welche auf dem gleichen Prinzip basieren.
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wird. Die Normbedingungen fiir den betrachteten Sensor sind mit der Normtemperatur
T, = 273,15 K sowie dem Normdruck p, = 1,01325 bar definiert. Der Massenstrom héngt

iiber folgende Gleichung mit dem Normvolumenstrom zusammen:
m=pn-V (3.2)

Bei p, handelt es sich um die Dichte des durch den Sensor strémenden Gases unter den
Normbedingungen. Die Dichte eines Gases hingt von der Temperatur und dem Druck
ab, sie ist unter Normbedingungen demnach konstant. Somit unterscheidet sich der Mas-
senstrom vom Normvolumenstrom nur um den bekannten Faktor p,. Geméafl der Mas-
senerhaltung gilt folgender Zusammenhang zwischen dem Normvolumenstrom und dem
Volumenstrom V' mit der Dichte p unter den tatséchlich vorherrschenden Betriebsbedin-
gungen:

pn-Vi=p-V (3.3)

Somit folgt fiir den Volumenstrom unter Betriebsbedingungen:
v="Ly (3.4)
p

Sind sowohl der Druck p, die Temperatur 1" als auch die molare Masse M des betrachteten
Gases bekannt, ist es méglich, durch Verwendung des idealen Gasgesetzes die Dichte zu
berechnen, was durch die ndchsten Schritte gezeigt wird. Das ideale Gasgesetz lautet wie
folgt:

p-V=n-R-T (3.5)

Hierbei sind R die universelle Gaskonstante und n die Stoffmenge. Die anderen Gréfien
sind bereits bekannt. Die Berechnung der Dichte ldsst sich mathematisch folgendermafien

beschreiben:

= — (3.6)

Multipliziert man das ideale Gasgesetz in (3.5)) auf beiden Seiten mit der molaren Masse

M und ersetzt n - M mit m ergibt sich nach Umformung die Dichte zu:

m  p-M

"V RT (3.7)

p

Sind nun sowohl p als auch T' bekannt, kann unter Verwendung der universellen Gaskon-
stante mit R = 8,3144598 m und der molaren Masse des Gases M, die Dichte des
betrachteten Gases unter den realen Bedingungen berechnet werden. Dies ermoglicht in
weiterer Folge eine Umrechnung des Normvolumenstroms auf den tatsdchlich im Betrieb
herrschenden Volumenstrom nach . Abschlielend erfolgt in Tabelleeine Auflistung
der molaren Masse der im Gaskreislauf vorkommenden Gase sowie deren Dichte unter den

bereits erwihnten Normbedingungen.
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] Gas ‘ Molare Masse M in g/mol ‘ Dichte p,, in kg/m? ‘

N, 28,01 1,251

0, 32 1,429
CO 44,01 1,977

H, 2,02 0,08988

Tabelle 3.1: Molare Masse und Dichte unter Normbedingungen der im Gaskreislauf vor-
kommenden Gase

Auswertung des Messergebnisses

Misst man den Normvolumenstrom des Gasgemisches in der Rezirkulationsleitung, kommt
es aufgrund der unterschiedlichen c,-Werte der verschiedenen Gasbestandteile zu einer An-
zeigeabweichung vom realen Normvolumenstrom. Kennt man jedoch die genaue Zusam-
mensetzung dieses Gasgemisches, ist es moglich, auf den tatsidchlichen Normvolumenstrom
umzurechnen. Die nachfolgende Erklarung zur Umrechnung auf den tatséchlichen Norm-
volumenstrom basiert auf [I0]. Der tatséchliche Normvolumenstrom Vn, Real €rgibt sich

durch folgende Berechnung:

y kKorrektur

Vn, Real — V;L7 Messung * kG (38)

as, Kalibrierung

Hierbei ist Vn, Messung der vom Sensor ausgegebene Wert, kg orrertur der Korrekturfak-
tor der sich durch die Stoffmengenanteile der auftretenden Gase berechnen lésst und
kGas, Kalibrierung der Gasfaktor des werkseitig verwendeten Kalibriergases. Den Korrek-

turfaktor kg oprektur Derechnet man folgendermafien:

1
kkorrektur = 1 T2 [ | & (39)
kGas,l kGas,2 kGas,n
Mit x1, x2, ..., x, als Stoffmengenanteile der verschiedenen Gase im Messmedium und
kGas,1, kGas,2+ - KGas,n als jeweilige Gasfaktoren fiir die verschiedenen Gase im Messme-

dium. Die Gasfaktoren resultieren aus den c,-Werten der verschiedenen Gase und kénnen
aus der Korrekturtabelle fiir Gase aus [10] entnommen werden. Der Einsatz der Korrek-
turfaktoren ist aufgrund naherungsweise konstanter c,-Werte innerhalb des Messbereichs
des Sensors (-14 bis 65 °C) zuléssig. Die nachfolgende Tabelle zeigt die Gasfaktoren der

im Gaskreislauf vorkommenden Gase:

’ Gas ‘ Gasfaktor k& ‘

Ny 1

O2 0,988
CO2 0,773

Ho 1,008

Tabelle 3.2: Gasfaktoren

Der Korrekturfaktor kg opreriur Sowie der tatsdchliche Normvolumenstrom Vn, Real in der
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Rezirkulationsleitung berechnen sich folgendermafien:

1

kKorrektur = To, TCO, i TH, T TN, (310)
ko, © kco, ' kHy ' kng

V . V kKorTektur 11

n, Real — Vn, Messung * (3 )

kn,

Man erhélt somit den Normvolumenstrom Vn Real des aus O, CO2, Hy und N3 zusammen-
gesetzten Gases. Die entsprechende Sensorik zur Ermittlung der Stoffmengenanteile von
02, CO35 und Hs in der Rezirkulationsleitung ist bereits durch die Prozessinstrumentie-
rung zur Regelungsaufgabe Regelung der Prozessparameter des dem Reaktor zugefiihrten
Substrats (Abschnitt vorhanden. Die Ermittlung des Stoffmengenanteiles von Ng er-
folgt rechnerisch. Da im Gaskreislauf nur die vier erwahnten Gase auftreten (die restlichen
Bestandteile von Luft werden aufgrund ihres geringen Anteils vernachléssigt), berechnet

sich der Stoffmengenanteil von No wie folgt:
TN, =1 —20, —Xco, — TH, (3.12)

Fiir die Regelung der Prozessparameter des Substrats (Abschnitt [5.1.2)) ist es wichtig, die

Volumenstréome von Hs und CO» in der Rezirkulationsleitung wie folgt zu ermitteln.

Vn, Hy = THy * Vn, Real (313)

Vn,COQ =TCOy * Vn, Real (314)

3.3.2 Weitere eingesetzte Sensorik

Dieser Abschnitt befasst sich mit der weiteren eingesetzten Sensorik, die jedoch keine

gesonderte Behandlung hinsichtlich der Messauswertung erfordert.

Messung des Fiillstandes im Medientank

Zur Fiillstandsmessung im Medientank wurde zunéachst ein Ultraschalltransmitter des
Typs Rosemount 3101 von der Firma Emerson (siehe [17]) eingesetzt. Dieser sendet ein Ul-
traschallsignal aus und detektiert anschliefend die von der Wasseroberflache verursachten
Schallreflexionen. Durch Laufzeitmessung und unter Beriicksichtigung der Schallgeschwin-
digkeit in Luft ermittelt der Sensor den Abstand vom Sensor zur Fliissigkeitsoberfléche.
Unter Beriicksichtigung der Geometrie des Medietanks ist es schlielich moglich, den Fiill-
stand bzw. das Fliissigkeitsvolumen anzugeben.

Erste Messungen an der Anlage offenbarten grofie Schwéchen des auf Ultraschall basieren-
den Messprinzips fiir die Anwendung im Medientank. Die Schallgeschwindigkeit in einem
Gas hangt vom Druck und der Dichte des Gases und somit von der Temperatur des Ga-
ses ab. Aufgrund eines Heizmantels zur Erwdrmung der Medientemperatur im Medientank

unterliegt die Gastemperatur zwischen Sensor und Fliissigkeitsoberfliche mitunter starken
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Schwankungen, womit die Dichte zum Teil starken Schwankungen unterliegt. Ein weite-
res Problem stellt die unbekannte Zusammensetzung des Gases im Medientank dar. Uber
eine Druckausgleichsleitung, die Reaktor und Medientank verbindet, wird sich mit fort-
laufender Betriebsdauer ein Gasgemisch aus iiberwiegend CO2 und Ho im Medientank
befinden. Dies fithrt zu einer abweichenden Geschwindigkeit des Schalls in diesem Gasge-
mischﬁ Aufgrund der Anderung der Schallgeschwindigkeit verdndert sich die Laufzeit des
Ultraschallsignals. Der Sensor berechnet den Abstand zur Fliissigkeitsoberflache félsch-
licherweise jedoch weiterhin mit der Schallgeschwindigkeit bezogen auf Luft. Dies fiihrt
letztendlich zu einem falsch angezeigten Fillstandswert. Eine im Sensor integrierte Tem-
peraturkompensation ist zwar vorhanden, jedoch ist diese sehr trige und aufgrund einer
vermutlich inhomogenen Temperaturverteilung sowie der Problematik des unbekannten
Gasgemisches im Medientank nicht zielfithrend. Abbildung zeigt beispielhaft die be-
schriebene Problematik der ultraschallbasierten Fiillstandsmessung. Das obere Bild zeigt
den Verlauf des gemessenen Fiillstandes, dargestellt als Fiillvolumen in Liter. Im unteren
Bild ist zu sehen, wann der Heizmantel des Medientanks aktiv bzw. inaktiv war. Das reale
Fillvolumen war wahrend der gesamten Dauer der Datenaufzeichnung konstant auf knapp
51 Liter. Beim Gasgemisch im Medientank handelte es sich zum Zeitpunkt der Messungen
um Luft. Der Messwert wurde also nur durch die unbekannte Lufttemperatur beeinflusst
und zeigt dennoch schon erhebliche Abweichungen vom realen Fillvolumen. Man erkennt,
dass in den Abkiihlphasen das durch den Sensor ermittelte Fiillvolumen wieder abnimmt.

Eine Temperaturmessung der Luft im Medientank wurde nicht durchgefiihrt.

70 T T T T
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50 I I I
0 0.5 1 1.5 2

Zeit t in Stunden

2000 T T T T
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Abbildung 3.4: Problematik der ultraschallbasierten Fiillstandsmessung

SVergleich: cryft,20°c = 344m/8; c00y, 20°c = 266 m/8; Crry, 20°c = 1300m/5)
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Diese Problematik kann z. B. durch den Einsatz einer Fiillstandsmessung basierend auf
gefithrtem oder ungefithrtem Radar vermieden werden. Ein Austausch der Fillstandssen-
sorik im Medientank konnte im Rahmen dieser Arbeit nicht mehr durchgefiihrt werden.
Bei im Rahmen dieser Arbeit durchgefithrten Versuchen, die auf eine korrekte Ermittlung
des Fiillstandes angewiesen waren (z. B. Abschnitt , wurde daher darauf geachtet,

den Heizmantel des Medientanks nicht in Betrieb zu nehmen.

Messung des pH-Wertes

Zur Messung des pH-Wertes im Medientank kommt eine pH-Elektrode vom Typ InPro®
3250 der Firma Mettler Toledo zum Einsatz. Der Messbereich betragt pH-Wert 0 bis 14.
Weiterfithrende Informationen zur pH-Elektrode kénnen im dazugehérenden technischen
Dokument [24] eingesehen werden. Zur Auswertung des Messsignals der pH-Elektrode
kommt ein so genannter Multiparameter-Transmitter der Reihe M300 der Firma Mettler
Toledo zum Einsatz (siehe [23]).

Messung des Druckes

Die Druckmessung in der Gasrezirkulationsleitung zwischen Kondensator und Gaspumpe
erfolgt durch einen Differenzdrucksensor vom Typ Rosemount™ 2051 der Firma Emerson

mit einem Messbereich von 0 bis 500 mbar (siehe [16]).

Messung der Temperatur

Zur Temperaturmessung werden Pt100-Temperaturfiihler mit Messumformer (4-20 mA
Signal) eingesetzt. Nachfolgende Tabelle zeigt eine Ubersicht der eingesetzten Tempera-

tursensoren fir die verschiedenen Messstellen.

’ Messstelle Messbereich ‘ Hersteller ‘ Dokument ‘
Medientank 0-50 °C tecsis [28]
F1u831gke1tsle.1tung am 0-70 °C
Reaktoreinlass Jectroth IT5]
Mischkammer 0-200 °C | Sectrorhern
Reaktor 0-70 °C

Tabelle 3.3: Temperatursensoren

Messung des Fiillstandes in der Mischkammer

Der Wasserstand in der Mischkammer ist von auflen nicht einsehbar. Eine exakte Fiill-
standsmessung in der Mischkammer ist dennoch nicht notwendig. Es ist ausreichend, einen
zu niedrigen Wasserstand in der Mischkammer zu detektieren, um zu gewéhrleisten, dass
ausreichend Wasser zur Anfeuchtung des Substrats vorhanden ist. Zudem ist es zweckmaé-
Big einen maximalen Fiillstand zu detektieren, um zu vermeiden, dass beim Auffiillvorgang

mit Wasser Beschidigungen an der Mischkammer bzw. an den Zuleitungen auftreten. Es
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wurden daher zwei Vibrationsgrenzschalter vom Typ Rosemount 2120 der Firma Emerson
(siehe [I8]) einige Zentimeter iiber dem Boden bzw. einige Zentimeter unter dem Deckel

der Mischkammer montiert. Die Mischkammer ist daher nie vollstdndig mit Wasser befiillt.

Messung der Gaskonzentration

Zur Messung der verschiedenen Gaskonzentrationen im Gaskreislauf kommen Gassensoren
der Firma BlueSens zum Einsatz. Nachfolgende Tabelle zeigt eine Ubersicht der verschie-

denen Gassensoren fur die verschiedenen Messstellen.

’ Messgrofie ‘ Messstelle Messbereich ‘ Dokument ‘
(D) Medientank 0-25 Vol.-% [
Reaktorboden ‘
Ho Rezirkulationsleitung 0-100 Vol.-% 3]
Reaktorboden
€0 Rezirkulationsleitung 0-50 Vol.-% 2]

Tabelle 3.4: Gassensoren

3.4 Aktuatorik

Die Beeinflussung der Prozessgrofien erfolgt iiber diverse Aktuatoren, denen in diesem
Abschnitt eine kurze Ubersicht gewidmet wird.

Gaspumpe

Bei der in der Rezirkulationsleitung befindlichen Gaspumpe handelt es sich um eine Fal-
tenbalgpumpe vom Typ P2.2 ATEX der Firma Biihler Technologies (siehe [1]).
Fliissigkeitspumpen

Bei den eingesetzten Fliissigkeitspumpen handelt es sich ausschliellich um Schlauchquetsch-

pumpen. Die nachfolgende Tabelle gibt einen Uberblick iiber die eingesetzten Fliissigkeits-

pumpen.
’ Pumpe Hersteller ‘ Typ ‘ Dokument ‘
Zufuhrpumpe 520U [33]
Produktpumpe Watson Marlow 505U 132]
Séaure-/Basenpumpe 504U/RL 131]
Medienpumpe Verder Vantage 5000 [29]
Tabelle 3.5: Fliissigkeitspumpen
Heizelemente

Fiir den Medientank und die Mischkammer kommt jeweils ein Silikonheizmantel der Firma

winkler.eu zum Einsatz. Die Ausfithrung fiir den Medientank hat eine Maximalleistung von
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2000 W, der verwendete Silikonheizmanel fiir die Mischkammer von 1200 W. Um die War-
meverluste erheblich zu reduzieren, wurden die Heizméntel mit einer Isolierung (hitzefest
bis zu 150 °C) ausgestattet. Als Heizelement fiir den Reaktor fungiert ein Einschraubheiz-
korper der Firma carlo-Loysch mit einer Leistung von 3000 W (siehe [I1]).

Die Silikonheizméntel miissen mit einer geeigneten Mafinahme vor Uberhitzung geschiitzt
werden. Die Heizméntel diirfen einer Temperatur von bis zu max. 180 °C ausgesetzt wer-
den. Hierfiir wurde pro Heizmantel ein Pt100-Temperaturfithler zwischen dem zu behei-
zenden Objekt und dem Heizmantel verbaut und im Zuge der Automatisierung eine geeig-
nete MaBnahme zum Uberhitzungsschutz vorgesehen. Der Einschraubheizkérper fiir die
Reaktorheizung ist bereits mit einem integrierten, mechanischen Uberhitzungsschutz aus-

gestattet.

Massendurchflussregler

Bei den Massendurchflussreglern handelt es sich jeweils um einen Massendurchflussregler
fir Gase (MFC) der Firma Biirkert. Der MFC fiir Hy ist vom Typ 8711 (siehe [6]), der
MFC fir COg ist vom Typ 8626 (siehe [5]). Die MFCs weisen jeweils einen Stellbereich
von 0 - 4000 N1/h auf.

Proportionalventil

Beim Proportionalventil (P-Ventil) parallel zur Gaspumpe handelt es sich um ein P-Ventil
vom Typ 2871 der Firma Biirkert (siehe [7]). Dieses wurde mit einer digitalen Ansteuer-
elektronik vom Typ 8605 der Firma Biirkert (siche [8]) kombiniert.

3.5 Sicherheit und Uberwachung

Aufgrund des Einsatzes von Wasserstoff und seiner hohen Entziindlichkeit, wird im folgen-
den Abschnitt der Umgang mit dieser potentiellen Gefahr diskutiert. Weiters muss
gewahrleistet sein, dass es im Betrieb zu keiner Schiadigung der Anlagenteile kommt. Da-
her wird in Abschnitt eine Ubersicht iiber die zu iiberwachenden Prozessgrofien und
welche Mafinahmen beim Uber- bzw. Unterschreiten der Grenzwerte durchgefiihrt werden
miissen gegeben. Die Gewéhrleistung eines sicheren Betriebes muss in weiterer Folge in

der Entwicklung der Basisautomatisierung berticksichtigt werden (Kapitel .

3.5.1 Sicherheitsrisiko Wasserstoff

Beim Mischen von Wasserstoff mit Luft zu 4 bis 76 Volumenprozent (Vol.-%) Wasserstoff
entsteht Knallgas, das bereits durch einen wenig energiereichen Funken zur Explosion ge-
bracht werden kann [14]. Aufgrund der hohen Entziindlichkeit von Wasserstoff ist es also

notwendig, das Erreichen eines Luftgemisches mit 4 Vol.-% Wasserstoff auflerhalb der An-
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lage zu Vermeidenm Mégliche Ursachen fiir den Austritt von Wasserstoff aus der Anlage
kénnen u. a. Leckagen der Gasleitungen oder undichte Stellen bei beweglichen Teilen im
Gaskreislauf (Gaspumpe) sein. Es ist daher zweckméifig, eine Wasserstoffwarnanlage zu
installieren und mehrere Ho-Messfiihler an geeigneten Orten zu platzierenﬂ Wird Wasser-
stoff in der Umgebungsluft detektiert, miissen geeignete Maf3inahmen eingeleitet werden,
um einen weiteren Wasserstoffaustritt aus der Anlage zu verhindern. Diese Mafinahmen
betreffen in erster Linie den Gaskreislauf. Hierzu muss dieser zunédchst um zwei Sicher-
heitsventile erweitert werden (Abbildung [3.5)).

Kondensator

Druckmessung

Temperatur @

X Sicherheitsventil

Heizmantel

Gaspumpe

3/2 - Wegeventil

Rieselbettreaktor

NN
\Z
Medienpumpe

Sicherheitsventil

-© Temperatur

®H2 Gasmessung
: ®CO2 Rezirkulationsleitung

(0 Massendurchflussmesser

(OFiillstand
© Temperatur

Gasmessung

Reaktorboden

< Heizmantel
g Rithrwerk
R = Heizmantel
Sdure-/Basenpumpe =~
------ N
Base |- Medientank €O, H
frisches Produktpumpe Produkt
Medium - _—=
Waage Zufuhrpumpe Waage

1 pH)
Temperatur ~ pH-Wert

Abbildung 3.5: Erweiterung der Anlage um zwei Sicherheitsventile im Gaskreislauf

Wird Wasserstoff in der Umgebungsluft detektiert, muss der Gaskreislauf heruntergefahren

werden. Das geschieht simultan durch folgende Schritte:

e Abschalten der Gaspumpe

"In der Anlage ist das Risiko aufgrund des iiberwiegenden Anteils von Hs und COs im Verhiltnis zu
O2 minimal.
82. B. Platzierung an der Gaspumpe und der Ho-Gasflasche
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e Schlieflen der Sicherheitsventile
e Sperren der Gaszufuhr aus den Gasflaschen durch die MFCs

Es wird somit kein weiterer Wasserstoff in die Anlage eingespeist und die Pumpe als
mogliche Fehlerquelle durch die Sicherheitsventile vom Gaskreislauf abgekoppelt. Eine
Wiederaufnahme des reguldren Betriebes vom Gaskreislauf ist erst dann gestattet, wenn

die Fehlerquelle gefunden und das Problem behoben wurde.

3.5.2 Uberwachung diverser Prozessgrofien

Neben der Uberwachung des Wasserstoffanteils in der Umgebungsluft erfordern auch zahl-
reiche Prozessgréfien eine permanente Uberwachung und beim Uber- oder Unterschreiten
der Maximal- oder Minimalwerte eine dementsprechende Reaktion vonseiten der Anla-
ge. Nachfolgend kommt es zu einer Ubersicht inkl. kurzer Erklirung der zu ergreifenden

Mafinahmen.

Sauerstoffgehalt in der Anlage

Ist der Sauerstoffanteil in der Anlage zu hoch, besteht einerseits die Gefahr der Entstehung
eines hoch entziindlichen Gasgemisches (Sauerstoff und Wasserstoff) und andererseits die
Gefahr des Absterbens der Bakterien. Ubersteigt der Sauerstoff in der Anlage einen fest-
gelegten Wert von 2 Vol.-%, ist der Gaskreislauf herunterzufahren. Das erfolgt analog zum
Herunterfahren des Gaskreislaufs aus Abschnitt [3.5.11

Minimaler und maximaler Fiillstand im Medientank

Aufgrund der Sensorik zur Messung der Medienparameter (pH-Wert und Temperatur) in
Bodennédhe des Medientanks, darf ein minimaler Fiillstand nicht unterschritten werden.
Wird dieser unterschritten, ist die Produktpumpe zu deaktivieren. Aufgrund der Fiill-
standssensorik darf ein maximaler Fiillstand nicht iiberschritten werden, da iiber diesem
eine Messung nicht mehr moglich ist. Wird der maximal erlaubte Fiillstand iiberschritten,

ist die Zufuhrpumpe zu deaktivieren.

Minimaler und maximaler Fiillstand in der Mischkammer

Wird der minimal erlaubte Fiillstand in der Mischkammer erreicht, so ist diese wieder
manuell mit Wasser aufzufiillen. Wird der maximal erlaubte Fiillstand erreicht, ist der

manuelle Auffillvorgang zu beenden.

Fliissigkeitsmenge im Behilter fiir frisches Medium und im Behilter fiir das
Produkt

Die Waagen dienen zur kostengiinstigen Uberwachung der Fliissigkeitsmenge im Behilter

fiir das frische Medium bzw. im Behalter fir das Produkt. Wird ein minimales Gewicht im
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Behalter fiir das frische Medium erreicht, ist die Zufuhrpumpe zu deaktivieren, um eine
Leeransaugung zu verhindern. Wird ein maximales Gewicht im Produktbehélter erreicht,

ist die Produktpumpe zu deaktivieren, um ein Uberlaufen des Behélters zu verhindern.

Temperatur der Silikonheizmintel bei Medientank und Mischkammer

Die Silikonheizméntel diirfen maximal einer Temperatur von 180 °C ausgesetzt werden.
Die sie umgebende Isolierung ist fiir max. 150 °C ausgelegt. Es soll daher beim Erreichen
einer Heizmanteltemperatur von 150 °C eine automatische Abschaltung des Heizmantels
erfolgen. In Form einer Hysterese darf dieser bei Bedarf ab dem Unterschreiten von 130 °C

wieder aktiviert werden.

Betrieb der (Gaspumpe

Die Gaspumpe wurde mit einem Motorschutzschalter ausgeriistet. Wird ein Ausfall der
Gaspumpe detektiert, so muss der Massenstrom iiber die MFCs in die Anlage gesperrt

werden, um die Entstehung eines Uberdrucks in der Anlage zu verhindern.



Kapitel 4
Basisautomatisierung

Der Begriff Basisautomatisierung bezeichnet im Rahmen dieser Arbeit den Einsatz eines
Mess- und Steuersystems, die Entwicklung eines Schaltschranks und die Softwareentwick-
lung, um eine computerbasierte Ansteuerung der Aktuatoren der Anlage sowie eine au-
tomatisierte Messdatenerfassung zu ermoglichen. Abschnitt beschaftigt sich mit der
eingesetzten Hardware und dem gebauten Schaltschrank. In Abschnitt wird auf die

Entwicklung der Software eingegangen.

4.1 Hardware

Neben der Wahl eines geeigneten Mess- und Steuersystems ist es zweckméfBig, die gesamten
elektrischen Komponenten in einem Schaltschrank zu verbauen. In diesem Abschnitt wird

auf beide Punkte eingegangen.

4.1.1 Mess- und Steuersystem

Als Mess- und Steuersystem kommt eine speicherprogrammierbare Steuerung (SPS) des
Typs ¢cRIO-9035 der Firma National Instruments (NI) zum Einsatz. Die Spezifikationen
der SPS kénnen unter [25] eingesehen werden. Diese SPS ermdoglicht es, ein modulares
System nach den eigenen Anforderungen durch den Einsatz verschiedener Mess- und
Steuermodule zusammenzustellen. Diese Modularitét ist fiir die im Rahmen dieser Ar-
beit betrachteten Anlage und die zukiinftig durchgefiihrten Forschungsarbeiten ein grofier
Vorteil, da im Bedarfsfall schnell und kostengiinstig Anderungen bzw. Erweiterungen am
Mess- und Steuersystem durchgefiihrt werden kénnen. Es kénnen bis zu acht verschiedene
Module verbaut werden. Zudem zeichnet sich die ¢cRIO-9035 durch eine hohe Ausfallsi-
cherheit aus. Abbildung zeigt die SPS und beispielhaft ein Stromeingangsmodul des
Typs NI-9208.

32
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(a) NI cRIO-9035

(b) Stromeingangsmodul NI-9208

Abbildung 4.1: ¢cRIO-9035 und Stromeingangsmodul NI-9208

Bei der verwendeten Sensorik sowie Aktuatorik wurde darauf geachtet, einheitliche, indu-

striell standardisierte Schnittstellen zu verwenden. Die eingesetzte Sensorik liefert jeweils

4 bis 20 mA als Messsignal. Die Fliissigkeitspumpen, das Proportionalventil und die MFCs

werden mit 4 bis 20 mA Signalen bzw. 0 bis 10 V Signalen angesteuert. Zur Ansteuerung

der Relais, die zum FEin- und Ausschalten der Fliissigkeitspumpen, der Gaspumpe, der

Heizelemente sowie der Sicherheitsventile dienen, wird ein digitales Ausgabemodul ver-

wendet. Zur Uberwachung der Umwélz- und Gaspumpe mittels Motorschutzschalter wird

ein digitales Eingangsmodul verwendet. Die Auswertung der Signale der Waagen erfolgt
iiber eine RS232-Schnittstelle. Daher wird auch ein RS232-Modul verwendet. Tabelle (4.1

gibt einen Uberblick iiber die eingesetzten Module und deren Verwendungszweck.

] Typ \ Beschreibung \ Verwendungszweck
Insgesamt zwei . .
NI-9208 Strimeingangsmodule mit Einlesen der Messs1gnale der
N verwendeten Sensorik
16 Kandlen
Modul zur
NI-9870 Eg%@%ﬁfﬁg&?eﬁjﬁﬁ 4 Kommunikation mit den Waagen
Kanélen
NI-9264 Spannungsausgabemodul Ansteuerung der Produktpumpe und
mit 16 Kanélen des Proportionalventils
NT9265 Stromausgabemodul mit 4 | Ansteuerung der MFCs, der
Kanalen Medienpumpe und der Zufuhrpumpe
Ansteuerung diverser Relais; zum Ein-
NT9476 Ausgabemodul fiir digitale | und Ausschalten von
Signale mit 32 Kanélen Flissigkeitspumpen, der Gaspumpe und
der Sicherheitsventile
NI-9421 EII;%Z{; g;?;iii Ifxlllft 8 Ubervxffichung von Motorschutzschaltern
Kanilen (Umwélzpumpe und Gaspumpe)

Tabelle 4.1: Verwendete Mess- und Steuermodule
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4.1.2 Schaltschrank

Der Schaltschrank tibernimmt u. a. die Aufgabe der Energieversorgung fiir die einzelnen
Komponenten der Anlage. Er beherbergt zudem die SPS und dient somit als zentraler
Empfénger bzw. Verteiler fiir die Mess- und Steuersignale. Es ist dadurch méglich, eine
strukturierte und iibersichtliche elektrische Verschaltung aller Komponenten der Anlage zu
erreichen. Abbildung [£.2] zeigt die Innen- und Auflenansicht des gebauten Schaltschranks.

(a) Innenansicht (b) AuBenansicht

Abbildung 4.2: Schaltschrank

Im Rahmen dieser Arbeit soll nicht im Detail auf den Schaltschrankbau eingegangen wer-
den. In der Folge soll lediglich eine kurze allgemeine Aufzihlung der wichtigsten Bestand-

teile und ihrer Eigenschaften erfolgen:

e Zwei unabhéngige Stromkreise mit jeweils einem Hauptschalter

— Stromkreis zur Versorgung der Heizelemente aufgrund des hohen Leistungsbe-
darfs

— Stromkreis zur Versorgung der restlichen Anlagenkomponenten

e Elektrische Sicherheitskomponenten
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— Sicherungen

— FI-Schalter

e 24 V DC Netzteil

¢ Diverse Relais zum Ein- und Ausschalten der

Heizelemente

Flissigkeitspumpen

Gaspumpe

Sicherheitsventile
« Motorschutzschalter zur Uberwachung der Funktion der

— Gaspumpe

— Umwaélzpumpe fiir die Reaktorheizung

4.2 Software

Zur Bedienung der Anlage wurde eine Bediensoftware mit einer grafischen Benutzerober-
fliche (GUI - Graphical User Interface) entwickelt. Neben der Bediensoftware, die auf
einem handelsiiblichen PC ausgefiihrt wird, benétigt es zudem eine geeignete Software
auf der SPS. Bei der fiir die SPS entwickelten Software handelt es sich um das Hirn der
Anlage. Hier werden Benutzereingaben iiberpriift, Entscheidungen getroffen, die Regelun-
gen ausgefiithrt, Prozessgrofien tiberwacht und im Fehlerfall entsprechende Mafinahmen
eingeleitet. Die Bediensoftware dient zur Dateneingabe (z. B. Sollgrofien fiir die diversen
Regelungsaufgaben) und Ansteuerung der Anlage sowie zur Visualisierung von Messdaten
und der Zustinde tiberwachter Prozessgrofien. Die Kommunikation zwischen dem PC und
der SPS findet, wie in Abbildung dargestellt, via TCP/IP statt.

TCP/IP

Abbildung 4.3: Kommunikation zwischen PC und SPS

Da die SPS neben den Mess-, Steuer- und Regelungsaufgaben auch sicherheitskritische
Funktionen iibernimmt, ist es speziell hier wichtig, sich ndher mit der Entwicklung einer
guten Softwarearchitektur auseinanderzusetzen. Die nachfolgenden Betrachtungen gehen
daher ausschliefllich auf die Softwareentwicklung seitens SPS ein. Beim Entwerfen der Soft-
ware wurde darauf geachtet, ein hohes Mafl an Modularitdt und Wartbarkeit zu erreichen.

Dadurch wird es erleichtert, zukiinftige Erweiterungen oder Anderungen an der Software
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durchzufithren. Zudem ist es einfacher, auf eventuell auftretende Fehler im Code schnell
und effizient zu reagieren. Aufgrund der Verwendung von Mess- und Steuerhardware des
Herstellers National Instruments, wird auch das von National Instruments hauseigene
Programmiersystem LabVIEW zur Programmierung verwendet. Die nachfolgenden Ab-
schnitte dienen dem Zweck, einen groben Einblick in die Softwareentwicklung und die

dabei verwendeten Strukturen und Programmabliufe zu geben.

4.2.1 Architektur der auf der SPS implementierten Software

Das Flussdiagramm in Abbildung[4.4] zeigt die Architektur der auf der SPS implementier-

ten Software.

Parallel ausgefiihrte
Programmabschnitte

Messen
Steuern
Uberwachen

Daten von
Bediensoftware
empfangen (TCP/IP)

Kontrolliertes
Initialisierung Herunterfahren der
Software

Daten an
Bediensoftware
senden (TCP/IP)

» Datenaufzeichnung

Abbildung 4.4: Flussdiagramm zur Darstellung der Softwarearchitektur auf der SPS

Nach erfolgter Initialisierung werden vier Programmabschnitte in einer Schleife, mit einer
Sekunde Schleifendurchlaufzeit, parallel ausgefiihrt. Diese Zeit entspricht auch der Abta-
strate T, = 1 s des Systems. Die vier Programmabschnitte kommunizieren untereinander
und tauschen Daten aus. Es folgt eine Erklarung der Aufgaben der einzelnen Blécke und

deren Zusammenwirken.

Initialisierung
Bei der Initialisierung werden diverse Programmparameter gesetzt. Hierzu zéhlen z. B.
der Speicherort fiir die Datenaufzeichnung oder auch die in Kapitel [5] ermittelten Regler-

parameter. Im Zuge der Initalisierung werden ebenfalls sogenannte Queuesﬂ (Datenpuffer)

!Die verwendeten Queues arbeiten nach dem FIFO-Prinzip (first in, first out). Ein Programmabschnitt
legt Daten in eine Queue, die in einem anderen Programmabschnitt zur weiteren Verarbeitung entnommen
werden koénnen.
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eingerichtet, mit deren Hilfe die parallel ablaufenden Programmabschnitte untereinander

Daten austauschen konnen.

Messen, Steuern, Uberwachen

In diesem Programmabschnitt erfolgt die automatisierte Messdatenerfassung, die Ermitt-
lung und Ausgabe der Steuersignale sowie das Uberwachen diverser Prozessgréfien. Er
weist somit eine hohe Komplexitit auf, weshalb auf diesen Programmabschnitt in Ab-
schnitt noch néher eingegangen wird.

Daten von Bediensoftware empfangen (TCP/IP)
Dieser Programmabschnitt empfangt die Benutzereingaben von der Bediensoftware iiber
TCP/IP und leitet sie an den Block Messen, Steuern, Uberwachen sowie an den Block

Datenaufzeichnung weiter.

Daten an Bediensoftware senden (TCP/IP)
Dieser Programmabschnitt empfiangt Daten (Messwerte, StellgroBen der Regler etc.) vom
Block Messen, Steuern, Uberwachen und leitet sie iiber TCP/IP an die Bediensoftware

zur Visualisierung weiter.

Datenaufzeichnung
Die Datenaufzeichnung empfiangt sowohl Daten vom Block Daten von Bediensoftware emp-
fangen (TCP/IP) als auch vom Block Messen, Steuern, Uberwachen und legt sie in lokalen

Dateien auf der SPS zur spédteren Datenauswertung ab.

Kontrolliertes Herunterfahren der Software

Méchte ein Benutzer den Anlagenbetrieb und somit die Software aktiv beenden oder tritt
ein Laufzeitfehler in der Software auf, wird sie in diesem Abschnitt kontrolliert herun-
tergefahren. Unter anderem werden die Steuersignale zuriickgesetzt, um die Aktuatoren
abzuschalten. Ebenso gezielt beendet wird die Datenaufzeichnung, um evtl. nicht lesbare

Dateien durch einen abpruten Programmabbruch zu verhindern.

4.2.2 Architektur des Programmabschnitts Messen, Steuern, Uberwa-
chen

In diesem Abschnitt wird nun néher auf die Aufgaben des Programmabschnitts Mes-
sen, Steuern, Uberwachen eingegangen. Grundsitzlich werden im ersten Schritt die be-
reitstehenden Daten von der Queue des Programmabschnitts Daten von Bediensoftware
empfangen (TCP/IP) abgeholt und im letzten Schritt Daten in den Queues der Program-
mabschnitte Daten an Bediensoftware senden (TCP/IP) und Datenaufzeichnung abgelegt,
sodass sie von den anderen Programmabschnitten weiterverarbeitet werden kénnen. Ab-
bildung zeigt das Flussdiagramm der Architektur. Die Blocke fiir den Datenaustausch
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zwischen den einzelnen Programmabschnitten werden in dieser Abbildung vernachléssigt.

Es folgt eine Erkldrung zu den einzelnen Blocken.

Messwerte Zustandsaqtomat Uberwachung der Ausgabe der
- » Benutzereingaben Regelungen i > .
einlesen N . ProzessgréRen Steuersignale
Uberprifen

Abbildung 4.5: Flussdiagramm zur Darstellung der Softwarearchitektur des Programmab-
schnitts Messen, Steuern, Uberwachen

Messwerte einlesen

In diesem Block werden die Messsignale der Sensoren sowie die digitalen Eingangssignale
zur Uberwachung der Motoren eingelesen. Uber die RS232-Schnittstelle wird das aktuell
gemessene Gewicht der Waagen eingelesen. Die elektrischen 4-20 mA Signale der Sensoren
werden zudem in die physikalischen Prozessgrofien (°C, pH-Wert, Liter, usw.) umgerech-

net.

Zustandsautomat - Benutzereingaben tiberprifen
Die in Abschnitt B.I] beschriebenen Betriebszustéinde werden in Form eines Zustandsauto-
maten berticksichtigt. Abbildung [4.6] zeigt eine vereinfachte, schematische Darstellung des

in der Software implementierten Zustandsautomaten.

Inertisierung

/ Immobilisierung
\ Hochfahren

Handbetrieb

Kontinuierlicher
Betrieb

Abbildung 4.6: Schematische Darstellung des Zustandsautomaten

Nach dem Start der Software befindet sich die Software und auch die Anlage im sogenann-
ten Handbetrieb. Dabei kénnen alle Aktuatoren einzeln und héndisch angesteuert werden
und es ist noch kein geregelter Betrieb moglich. Vom Handbetrieb aus ist es grundsétzlich
moglich, direkt in einen vom Benutzer ausgewéhlten Betriebszustand iiberzugehen. Der
implementierte Zustandsautomat iiberpriift die Auswahl des Benutzers und sorgt dafiir,

dass die Betriebszustdnde Immobilisierung, Hochfahren und kontinuierlicher Betrieb nur
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dann aufgerufen werden kénnen, wenn die entsprechenden Voraussetzungen bereits erfiillt
Wurdenﬂ Ein Wechsel von einem Betriebszustand in den Handbetrieb ist jederzeit moglich

und kann durchaus notwendig sein[|

Regelungen

In diesem Programmblock werden die in Kapitel [p|entwickelten Regelungen implementiert.

Uberwachung der Prozessgrifien
Die in Abschnitt beschriebene Uberwachung diverser Prozessgrofien wird hier umge-
setzt. Uberschreitet oder unterschreitet eine ProzessgroBe ihren Maximal- oder Minimal-

wert, werden hier entsprechende Mafinahmen getroffen.

Ausgabe der Steuersignale

Prinzipiell arbeitet die Software nach dem KEinlesen der Messwerte durchgehend mit den
physikalischen Prozessgrofien (°C, pH-Wert, usw.). In diesem Block werden die vorgege-
benen physikalischen Stellgrofen der Aktuatoren (kg/h, N1/h, usw.) auf die elektrischen
Steuersignale (4-20 mA und 0-10 V) umgerechnet und schliellich tiber die Steuermodule

ausgegeben.

Mit Hilfe der in Abschnitt beschriebenen Mess- und Steuerhardware sowie des gebau-
ten Schaltschranks, wurden die technischen Rahmenbedingungen zur Automatisierung der
Anlage geschaffen. Durch die Entwicklung einer modularen und wartbaren Software die
auf der SPS zum Einsatz kommt und einer ebenso modularen und intuitiv zu bedienenden
Bediensoftware, wurde eine computerbasierte Ansteuerung der Anlage erméglicht. Nach
einer ersten Inbetriebnahme der Anlage vor Ort inkl. Signaltests, Testen der Aktuatoren
sowie diverser Softwarefunktionen wurde die Basisautomatisierung erfolgreich abgeschlos-

sen.

2Um den Betriebszustand Immobilisierung aufzurufen, muss die Inertisierung abgeschlossen sein, usw.
(siche Abschnitt [3.1)
32. B.: wenn die Bakterien absterben und neu immobilisert werden muss



Kapitel 5
Reglerentwurf

Dieses Kapitel beschéaftigt sich mit der regelungstechnischen Umsetzung der Regelungs-
aufgaben aus Kapitel [3] In den Abschnitten [5.1] bis [5.4] wird auf die verschiedenen Rege-

lungsaufgaben eingegangen.

5.1 Regelung der Prozessparameter des dem Reaktor zuge-
fiihrten Substrats

Die Regelung der Prozessparameter des dem Reaktor zugefithrten Substrats wurde bereits
in Abschnitt grundsétzlich behandelt. Es soll ein gewlinschtes Stoffmengenverhélt-
nis sowie ein gewiinschter Normvolumenstrom des dem Reaktor zugefiihrten Substrats
geregelt werden. Die Regelung hat die Aufgabe, die iiber die MFCs zugefithrten Normvo-
lumenstréme von He und COs5 so anzupassen, dass die gewiinschten Gréflen am Gaseinlass
des Reaktors eingehalten werden. In der Folge wird zunédchst ein mathematisches Modell
der auftretenden Volumenstréme und deren Zusammenwirken im Gaskreislauf aufgestellt
(Abschnitt . Im néchsten Schritt wird eine Regelungsstrategie vorgestellt (Abschnitt
, die abschlieend in Simulationsstudien, basierend auf dem entwickelten Modell,
verifiziert wird (Abschnitt [5.1.3).

5.1.1 Modellbildung

Um das Verhalten des Stoffmengenverhéltnisses und des Volumenstroms des Substrats am
Reaktorboden in Abhéngigkeit der im Gaskreislauf auftretenden Volumenstrome abbil-
den zu konnen, ist es erforderlich, ein mathematisches Modell der Zusammenhénge dieser
Volumenstrome anzusetzen. Hierfiir werden die ein- und austretenden Volumenstrome an
der Mischkammer betrachtet, wobei aufgrund der ndherungsweise konstanten Temperatur
und des ndherungsweise konstanten Drucks geméfl der Massenerhaltung folgender Zusam-
menhang zwischen der Summe der eintretenden Volumenstréome Vi, und der Summe der

austretenden Volumenstromen Vaus gilt:

Z“/ein = Zvaus (51)

40
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Abbildung zeigt eine schematische Darstellung der ein- und austretenden Volumen-

strome an der Mischkammer.

Vre
VHZ, MFC
) Mischkammer Vkre
Vco,, Mrc Vuk
e

Abbildung 5.1: Ein- und austretende Volumenstréme an der Mischkammer

Hierbei sind VH% MFc und VCO% mrc die iiber die Massendurchflussregler eingespeisten
Volumenstréome von Hy und COs. VRG stellt den Volumenstrom des aus der Rezirkulations-
leitung in die Mischkammer stromenden Gasgemisches dar. Beim Volumen Vi i handelt
es sich um den in der Mischkammer vorhandenen fliissigkeitsfreien Raum (siehe Mes-
sung des Fillstandes in der Mischkammer), der fiir einen dynamischen Zusammenhang
der Zusammensetzung des austretenden Gases und der in die Mischkammer stromenden
Gase sorgt. Die drei eintretenden Volumenstréome vermischen sich in der Mischkammer
und bilden schliellich den austretenden und in weiterere Folge den am Reaktorboden in

den Reaktor stromenden Volumenstrom Vgp. Somit gilt gemaf (5.1):

Ves = Vi, mrc + Voo, mrc + Ve (5.2)

Aufgrund der verschiedenen Gasbestandteile im Gaskreislauf ist es zweckméBig, die ein-
zelnen Volumenstrome mathematisch weiter in diese aufzuteilen. Der Volumenstrom des

Rezirkulationsgases Vg setzt sich demnach folgendermaBen zusammen:

Vre = Vi, rG + Voo, RG + VRest. RG (5.3)

Hierbei ist VH27 ra der Anteil von Ho, VCOQ7 ra der Anteil von CO9 und VResL ra der Anteil
der restlichen Gasbestandteile an VRg. Beim Volumenstrom der restlichen Gasbestandteile
VRest’ re handelt es sich um eine geringe Menge Luft, bestehend aus anndhernd 21 %
Sauerstoff und 79 % Stickstoff (die restlichen Bestandteile von Luft werden vernachléssigt).

Der Volumenstrom Vzp in Richtung des Reaktorbodens setzt sich wie folgt zusammen:

Ves = Vi, rB + Voo, RB + VRest, RB (5.4)

Hierbei ist VHQ, rB der Anteil von Hs, VCOQ, rB der Anteil von CO5 und VReSt’ rB der Anteil
der restlichen Gasbestandteile an V. Die Gasbestandteile nehmen in der Mischkammer,
abhingig von den ein- und austretenden Volumenstrémen, ein gewisses Volumen ein, wobei
Vark natiirlich nicht {iberschritten werden kann. Mathematisch wird dies durch folgende

Gleichung ausgedriickt:

Vi = Vi, MKk + Voo, MK + VRest, MK (5.5)
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Hierbei sind Vi, vk, Voo, Mmx und Vieg, i die Volumina, die von den jeweiligen Ga-
sen eingenommen werden. Der gesamte in die Mischkammer eintretende Volumenstrom
besteht aus dem Volumenstrom Vize und den Volumenstromen VH27 mFe und VCOZ MFC

und berechnet sich demnach wie folgt:

Vein. ges = Vi, RG + Vo0,. RG + VRest, G + Viy, MPC + Voo, MFC (5.6)

Durch die ein- und austretenden Volumenstrome kommt es in Abhéngigkeit der unter-
schiedlichen Gasbestandteile zu einer zeitlichen Anderung der Volumina der einzelnen
Komponenten in der Mischkammer. Es besteht daher kein statischer Zusammenhang zwi-
schen den Zusammensetzungen der ein- und austretenden Volumenstrome, weshalb es er-
forderlich ist, die zeitliche Anderung der Volumina zu beschreiben. Die zeitliche Anderung

des Volumens Vp, vk wird mathematisch wie folgt abgebildet:

AV, MK

s Vs, MFC + Vity, R — Vs, RB (5.7)

Fir den aus der Mischkammer austretenden Volumenstrom VHQ, rB ergibt sich demnach

unter Beriicksichtigung von ((5.5) und (5.6):

Vi, kB = VRE - Vi, ux _ Vein, ges * Vi, ux _ Vuin, ges * THy, RB (5.8)

Vi Vi
Hierbei ist z,, rp der Stoffmengenanteil von Hy am Volumenstrom am Reaktorboden, der
dem Stoffmengenanteil von Hs in der Mischkammer xp, g  entspricht:
TH, RB = TH,, MK Die zeitliche Anderung des Volumens Vi, Mk kann daher mit allen

dafiir relevanten Grofien folgendermaflen beschrieben werden:

AV, v 1 . . . .
—2== = ———  (Vi,, rG + Vc0,, RG + VRest, R + Vi, MFPC +
dt Vi
Veos, Mrc) - Vi, Mk + Vi, Mrc + Vi, RG (5.9)

Die zeitliche Anderung der Volumina von COs und der restlichen Bestandteile in der
Mischkammer berechnet sich analog zu (5.9) und wird durch folgende Gleichungen be-

schrieben:

Voo, MK 1 . . . .
—2== = ——— (Vi rG + Vco,, RG + VRest, RG + Vi, MFC +
dt Vuk
Veo,, Mrc) - Voo, Mk + Veo,, mrc + Veo,, ra (5.10)
AV Rest. MK 1 . . . .
— L MR = . (Viy, G + VO0s, RG + VRest, RG + Vi, MrC +
dt Vuk
Veo,, MFc) - VRest, MKk + VRest, RG (5.11)

Mit dem in diesem Abschnitt entwickelten Modell ist es nun moglich, die nachfolgend in
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Abschnitt erarbeitete Regelungsstrategie in Abschnitt in Simulationsstudien zu

verifizieren.

5.1.2 Regelungsstrategie

In diesem Abschnitt wird auf die einzelnen Schritte eingegangen, die schlussendlich zur fer-
tigen Regelungsstrategie fiir die Regelung der Prozessparameter des dem Reaktor zugefiihr-
ten Substrats fiihren. Am Ende dieses Abschnitts wird das Schema zur Regelungsstrategie
in Abbildung [5.3]zusammenfassend dargestellt. Da alle Messwerte der im Laufe dieses Ab-
schnitts betrachteten Durchflussgréfien als Normvolumenstréome vorliegen, werden in der
Regelungsstrategie Normvolumenstrome verwendet und es wird auf die Umrechnung in Vo-
lumenstrome verzichtet. Von der Regelung werden grundséatzlich ein gewiinschter gesamter

Normvolumenstrom des Substrats am Reaktorboden V, ges, RB, sl SOWie ein gewiinschtes
ZHQ,RB,SO”
ICOQ,RB,SO”
erfiillen, erweist es sich als sinnvoll, die jeweiligen Teilnormvolumenstrome von Hy und

Stoffmengenverhéltnis am Reaktorboden gefordert. Um beide Forderungen zu
CO2 am Reaktorboden als Regelgrofie heranzuziehen, da diese unabhingig voneinander
durch die eingesetzten MFCs beeinflusst werden kénnen. Daher werden zunéchst die bei-
den Forderungen in die Fiithrungsgrofien Vm Ha, RB, soll und Vn, COs, RB, soll umgerechnet.
Mit Hilfe einer statischen modellbasierten Vorsteuerung werden, unter Verwendung der
Messgrofien in der Rezirkulationsleitung und unterstiitzend durch zwei PI-Regler, die je-
weiligen Stellgréfien fiir die MFCs ermittelt. In weiterer Folge wird auf die Ermittlung der
Fithrungsgrofien, die statische modellbasierte Vorsteuerung und die verwendeten PI-Regler

im Detail eingegangen.

Umrechnen des gewiinschten gesamten Normvolumenstroms und des gewiinsch-

ten Stoffmengeverhiltnisses am Reaktorboden auf die Fiihrungsgrofien

Im ersten Schritt werden die Fithrungsgrofien aus den gewiinschten Vorgaben am Reak-
torboden berechnet. Der gewiinschte gesamte Normvolumenstrom besteht aus einem Teil-

normvolumenstrom Ha (V}, m,. RB, soi1) und einem Teilnormvolumenstrom COz (V;,, co,, RB, soll):

Vn,ges,RB,soll = Vn, Hs, RB, soll + Vn,C’OQ,RB,soll (512)

Fir die Fiihrungsgrofien gilt aufgrund des vorgegebenen Stoffmengenverhéltnisses:

Vo, Hy, RB,soll _ THs, RB, soll (5.13)

Vi, COs, RB,s0ll ~ £COy, RB, soll

Die Teilnormvolumenstréome werden unter Verwendung von (5.12)) und (5.13) folgender-

maflen berechnet:

y Vn, ges, RB, soll

Vi, €02, RB, soll = 71, g soil 1 (5.14)
ZLCOqg, RB, soll
y TH,, RB, soll y
Vi, Ha, RB, soll = ——————— " Vj, CO,, RB, soll (5.15)

LCOq, RB, soll
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Vorsteuerung unter Verwendung der Messgroflen der Gasrezirkulation

Das aus der Rezirkulationsleitung in die Mischkammer strémende Gasgemisch wird als
bekannte Storgrofie betrachtet, die in einer Vorsteuerung zur Ermittlung der notwendigen
StellgroBien der beiden MFCs verwendet werden kann. Wie bereits erwéhnt, besteht das
Gasgemisch in der Anlage zum Grofiteil aus dem Substrat, also Hy und COs. Es verbleibt
jedoch auch ein geringer Teil Luft im System, welcher aus etwa 21% Sauerstoff und 79%
Stickstoff besteht. Die Stoffmengenanteile von Hs, CO2 und Og in der Rezirkulations-
leitung werden messtechnisch erfasst und als xo,, ra, gem, Tc0., RG, gem UNA TH, RG, gem
bezeichnet. Als letzter relevanter Stoffmengenanteil bleibt somit nur noch der Anteil von

Stickstoff x ;. pe, librig, der durch folgende Berechnung ermittelt wird:

TNy, ber = 1- LOs, RG, gem — LCO32, RG,gem — LHa, RG, gem (516)

In Abschnitt [3:3.1] wurde bereits ausfiihrlich auf die korrekte Ermittlung der einzelnen
Teilnormvolumenstréome in der Rezirkulationsleitung mit Hilfe eines auf Ny kalibrierten
Massendurchflussmessers eingegangen. Der Vollstdndigkeit halber wird an dieser Stelle
gemaf und sowie und die Berechnung des korrekten Normvolu-
menstroms in der Rezirkulationsleitung Vn ra sowie der Teilnormvolumenstréome Vn Ha, RG

und Vn, C0,, RG dennoch explizit angegeben:

1
kKorrektur - xOQ,RG,gem ZLCOq9, RG, gem + THy, RG, gem + LNy, RG, ber (517)
k02 kCOQ kH2 kN2
’ y kKorrektur
Vn,RG’ - Vn, RG,gem * T (518)
N2
Vn, Hs, RG = THy, RG,gem * Vn,RG (5.19)
Vi, COs, RG = TCOs, RG, gem * Vi, RG (5.20)

In Abhéngigkeit von Vn, Ha, RB, soll und Vn,cog, RB, soll kOonnen, mit dem Wissen tiber die
Anteile Vn, H,, R und Vn,COQ, ra des von der Rezirkulationsleitung in die Mischkammer
stromenden Gases, die im stationdren Zustand bendtigten und in weiterer Folge zur Vor-
steuerung verwendeten, aus den Gasflaschen nachzufithrenden Normvolumenstréme an Hy
(uH,,vs) und CO2 (uco,,vs), berechnet werden:

UH,,vS = Vi, Ho, RB, soll — Vn, Ha, RG (5.21)

UCO,, VS = Vin,COs, RB, soll — Vn,COs, RG (5.22)
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PI-Regler zur Unterstiitzung der Vorsteuerung

Nicht durch die Vorsteuerung beriicksichtigte Storgrofien werden durch die zusétzliche Ver-
wendung zweier PI-Regler ausgeglichen. Die jeweils durch Vorsteuerung und Regler resul-
tierenden Stellgrofen, d.h. Fithrungsgréfien der beiden MFCs Vn Hy, MFC und Vn COy, MFC,

ergeben sich demnach zu:

Vi, Hy, MFC = UH,, VS + UH,, Regler (5.23)

Vi, COs, MFC = UCO,,VS + UCOy, Regler (5.24)

Die Ermittlung der Reglerparameter erfolgt durch Simulationsstudien und wird in Ab-

schnitt |5.1.3] behandelt. Um den physikalischen Stellbereich (Vj, m, mFc, min bis

Vi, Hy, MFC, mag; gilt analog fiir den CO2-MFC) der MFCs auch unter Mitwirken der Vor-
steuerung einhalten zu kénnen, werden die Reglerausgangsgréfien einer von der Vorsteue-

rung abhingenden Beschrankung unterzogen. Fiir Regler Hs gilt:

Sat(qu, Regler) =

Vi, Hy, MFC,max — UWH,,VS, UH,, Regler > Vn, Hy, MFC,max — WHs, VS

Vn, Hy, MFC,min — UH5, VS, UWH,, Regler < Vn,HQ,MFC, min — UHy, VS (525)

UHs5, Regler sonst.

Dieser Zusammenhang gilt analog fir Regler C'Os:

Sat(uCOg, Regler) -

Vi, COs, MFC, maz — UCO,,VSs UCOs, Regler > Vn,COs, MFC, maz — UCO4, VS

Vi, COs, MFC, min — UCOs, VS, UCOs, Regler < Vi, COs, MFC,min — UCO,,vs  (9-26)

UCO,, Regler sonst.

Beim Ansprechen der Stellgrofienbeschriankung kommt eine Antiwindup-Mafinahme zum

Einsatz, die nachfolgend erklart wird.

Antiwindup-Mafinahme

Um einen moglichen Windup-Effekt des Integralanteils u; an der Reglerausgangsgrofie
URegler iM Falle des Ansprechens der Stellgroflenbeschrankung zu vermeiden, wird eine
Antiwindup-Mafinahme eingesetzt. Bei dem gewéhlten Ansatz wird dem Windup-Effekt
durch Abziehen des Produktes aus upgegier — %" Regler und einer positiven Konstante k4p

am Integratoreingang entgegengewirkt. Hierbei gilt fir u* gegier:

U*Regle’r = Sat(uRegler) (527)
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Der Integralanteil u; ergibt sich bei dieser Mafinahme demnach unter Beriicksichtigung

der Regelabweichung e und dem Reglerparameter des I-Anteils kj zu:

U; = /kl e —kaw - (uRegler - U*Regler) (528)

Die Wahl von k4 folgt hierbei durch den Berechnungsvorschlag nach Hanus folgender-

maflen:

k
kaw = k—f (5.29)
P

Herbei handelt es sich bei kp um den Reglerparamter des P-Anteils. Abbildung zeigt

die schematische Darstellung der verwendeten Antiwindup-Mafinahme.

Up

ke

*
u Regler

e URegler

v

Sat(uRegler)

K | U

o}

Abbildung 5.2: Schematische Darstellung der Antiwindup-Mafnahme

Umrechnen der Messwerte auf die Regelgrofien

Aufgrund des Verzichts auf einen Massendurchflussmesser am Reaktorboden werden die
Regelgrofien rechnerisch unter Miteinbeziehung der Messwerte der Stoffmengenanteile von
Hs und CO5 am Reaktorboden ermittelt. Hierzu wird zunéchst der gesamte Normvolumen-
strom am Reaktorboden Vn, ges, RB, ist Technerisch aus den gemessenen Normvolumenstro-
men durch die MFCs Vn Ha, MFC, gem und Vn COs, MFC, gem SOWie dem Normvolumenstrom

in der Gasrezirkulation Vn ra folgendermaflen bestimmt:

Vn,ges,RB,ist = Vn, Ho, MFC, gem + Vn, CO2, MFC,gem + Vn,RG (530)

Die Regelgrofien werden mit Hilfe der gemessenen Stoffmengenanteile xp, rB, gern und

TCO,, RB, gem folgendermaflen berechnet:

Vn,Hg,RB,ist = TH,,RB, gem * Vn,ges,RB,ist (531)

Vn, COs2, RB,ist = LCO2, RB, gem * Vn,ges, RB,ist (532)

Zusammenfassend wird die entwickelte Regelungsstrategie in Abbildung [5.3] schematisch
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dargestellt, wobei der Einfachheit halber jedoch auf die Darstellung der Antiwindup-

Mafinahme verzichtet wurde.

Vn, ges, RB, soll
—

XH,, RB, soll
Xco,, RB, soll

Abbildung 5.3: Regelungsstrategie zur Regelung der Parameter des zugefiihrten Substrats

Die Regelungsstrategie wird unter Einbeziechung des Modells der Mischkammer aus Ab-

Xco,, RG, gem
gem

XH,, RG, gem
X0,,RG, gem

|

n, RG
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FuhrungsgroRen | .
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schnitt im nun folgenden Abschnitt mit Hilfe von Simulationsstudien verifiziert.
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5.1.3 Verifikation der Regelung in Simulationsstudien

Basierend auf dem in Abschnitt hergeleiteten Modell der Mischkammer wurde die
Regelungsstrategie aus Abschnitt in Simulationsstudien verifiziert. Zunachst wurden

die Reglerparameter mit Hilfe mehrerer Simulationsstudien ermittelt. In diesen Simula-

tionsstudien wurde das Verhalten der entwickelten Regelungsstrategie in Abhédngigkeit

verschiedener Forderungen von V;, 4es, RB, soi1 SOWie einer unterschiedlichen Gaszusammen-

setzung in der Rezirkulationsleitung untersucht. Ebenfalls variiert wurde das Volumen

des fliissigkeitsfreien Raums in der Mischkammer Vs . Eine Variation der Forderung an

IHQ, RB, soll
ZLCOq9, RB, soll

(2.1)) ein Stoffmengenverhéltnis von

der Gaszusammensetzung in der Rezirkulationsleitung sind nicht zielfithrend, da angenom-

wHQ,RB,soll _

ZCO0y, RB, soll

2

1

ist nicht zweckméBig, da die Reaktionsgleichung zur Homoacetogenese (siehe

vorsieht. Sprunghafte Anderungen

men wird, dass eine Anderung dieser nur sehr langsam erfolgen wiirde. Tabelle zeigt

die ermittelten Reglerparameter zur Regelung der Normvolumenstréme von Hs und COq

am Reaktorboden.

Parameter kp kr
Einheit Jj\vfﬁ Z s]jvlz hh

Regler Hy 5 0,5

Regler CO4 5 0,5

Tabelle 5.1: Reglerparameter fiir die Regelung der Prozessparameter des Substrats

Stellvertretend fiir die zur Reglerverifikation durchgefiihrten Simulationsstudien werden

in der Folge die Ergebnisse einer beispielhaften Simulationsstudie gezeigt. Hierbei wur-

de zunéchst zum Zeitpunkt ¢ = 5min ein Sollwertsprung von Vn,ges,RB,soll = 0NI/h auf
1000 N{/h und

Vn, ges, RB, soll -

fEHQ, RB, soll
xCOQ, RB, soll

in der Rezirkulationsleitung gewéhlten Teilnormvolumenstréome der Gasbestandteile fiir

die beispielhafte Simulationsstudie.

in weiterer

Folge

bei
Vi, ges, RB,soll. = 2000 N1/h durchgefithrt. Das geforderte Stoffmengenverhéltnis betrug

t

30min auf

= % Tabelle zeigt eine Ubersicht der gewihlten Forderungen und der

Verwendete Grofien Vn, ges, RB, soll % Vn, Hs, RG Vn, CO2, RG Vn, Rest, RG
Einheit N1/h - NI/h NI/h NI/h
- | 1000-2000 | 2 | 100 | 100 [ 20 |

Tabelle 5.2: Verwendete Groflen fiir gezeigte beispielhafte Simulationsstudie der Regelung

der Prozessparameter des dem Reaktor zugefiihrten Substrats

Ist die Mischkammer bis zu ihrem Maximum mit Wasser befiillt, verbleibt ein fliissigkeits-

freier Raum von ca. 5 Litern. Ist der Fiillstand auf ein Minimum abgesunken, hat der
fliissigkeitsfreie Raum ein Volumen von etwa 60 Litern. Daher wurde fiir die Simulation
ein in etwa mittlerer Fillstand gewahlt, was fiir den fliissigkeitsfreien Raum Vy;x = 301
bedeutet. Tabelle[5.3|zeigt die gewéhlten Anfangswerte der Volumina der unterschiedlichen
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Gase in der Mischkammer.

Parameter | Viyr | Vo, m, Mk | Vo,c0y, MK | V0, Rest, MK
Einheit 1 1 1 1
| - | 30 | 135 13,5 3

Tabelle 5.3: Anfangswerte der Volumina der unterschiedlichen Gase in der Mischkammer

In Abbildung ist im oberen Bild der Verlauf der Sollwertvorgabe fiir Vn, ges, RB, soll und
im unteren Bild der Verlauf der Volumina der einzelnen Gase in der Mischkammer zu

sehen.
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Abbildung 5.4: Sollwertvorgabe fiir Vn ges, RB, soll und Verlauf der Volumina in der Misch-
kammer

Bei Minute 5 erfolgt ein Sollwertsprung auf Vmges, RB, soll = 1000 N'1/h. Bei Minute 30 er-
folgt ein weitere Sprung auf Vn, ges, RB, soll = 2000 N1/h. Die Sollwertvorgabe fiir das Stoff-
mengenverhéltnis bleibt wahrend der gesamten Simulation mit % = % konstant.
Fir das Stoffmengenverhéltnis ist dies aufgrund der Reaktionsgleichung der Homoaceto-
genese (siche ) die naheliegendste Wahl. In Folge der Sollwertvorgaben stellen sich
entsprechend der Normvolumenstrome aus der Rezirkulationsleitung Vm Ho, RG> Vm COs, RG
und Vn, Rest, RG die Normvolumenstrome der MFCs ein (siehe Abbildungen und ,
die durch Vorsteuerung und Regelung ermittelt werden. Dies hat eine Verschiebung der
Volumina in der Mischkammer zur Folge. Abbildung [5.5] zeigt den Soll- und Istwertverlauf
von Vn, H,, RB sowie die Stellgrofie Vn, Ho, MFC-



5.1. Regelung der Prozessparameter des dem Reaktor zugefithrten Substrats 50

1500 T T T T T
=
=
= 1000 _
i=
Q
<
£ 500 | F _
S Sollwert
Istwert
0 1 1 1 1 1
0 10 20 30 40 50 60
Zeit t in min
1500 T T T T T
<
<1000 - i
.}
& \
< 500 - Gesamt V, g, mrc ||
S Regler um,, regicer
Vorsteuerung ug, vs
0 1 1 | . 1 1
0 10 20 30 40 50 60

Zeit t in min

Abbildung 5.5: Verlauf von Vn, H,, B und der Stellgréfie Vn’ Hay, MFC

Unmittelbar nach dem Sollwertsprung nihert sich der Istwert dem gewiinschten Teilnorm-
volumenstrom von Hy an. Die Stellgrofle setzt sich zunéchst aus dem Anteil des Reglers
um, mrc und dem Anteil der Vorsteuerung wg, vs zusammen. Im eingeschwungenen Zu-
stand besteht zwischen den ein- und austretenden Normvolumenstromen ein quasistatio-
niarer Zusammenhang, wodurch die Stellgréfle vollstdndig durch die Vorsteuerung, ohne
zutun des Reglers, gebildet werden kann.

Die Verdopplung des Sollwertes bei Minute 30 hat keine nennenswerten Auswirkungen
auf das Regelungsverhalten. Dies liegt in erster Linie am verh&ltnisméfig geringen fliissig-
keitsleeren Raum mit dem Volumen Visx = 301, der offensichtlich fiir eine eher geringe
Speicherwirkung und einen somit nahezu vernachlissigbaren dynamischen Zusammenhang
zwischen den ein- und austretenden Volumenstromen sorgt. Dadurch fiithrt bereits die Stell-
grofle aus der statischen modellbasierten Vorsteuerung zum Erreichen des angestrebten
Sollwertes.

Diese Zusammenhénge lassen sich prinzipiell auch auf die Ergebnisse zur Regelung des
Teilnormvolumenstroms vom CO, am Reaktorboden Vn C0,, B umlegen (siehe Abbildung
. Im Gegensatz zu den Ergebnissen, betreffend Abbildung befindet sich beim ersten
Sollwertsprung bei Minute 5 jedoch ein Uberschuss an COs in der Mischkammer. Der
Regler Regler C Oy erfillt hier seine Aufgabe und kompensiert zu Beginn den Anteil der

Vorsteuerung an der Stellgrofle. Dies ermoglicht ein schnelles Erreichen des Sollwertes.
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Abbildung 5.6: Verlauf von V, co, rp und der StellgréBe Vi, co, mrc

Weitere Simulationsstudien mit z. B. variablen Normvolumenstromen in der Gasrezirku-

lationsleitung (Vn Ha, RG) Vn C0,, rG und Vn, Rest, RG) und unterschiedlichen Werten fiir
Vi lieferten ebenso zufriedenstellende Ergebnisse und werden an dieser Stelle daher

nicht zusatzlich behandelt.

Die Simulationsstudien zeigen, dass die in der Vorsteuerung getétigte vereinfachende An-
nahme eines statischen Zusammenhangs zwischen den ein- und austretenden Normvolu-
menstromen aufgrund der geringen Dynamik des fliissigkeitsfreien Raums in der Misch-

kammer sinnvoll ist. Aufgrund der Simulationsergebnisse wird empfohlen, die entwickelte

Regelungsstrategie an der Anlage einzusetzen und experimentell zu verifizieren.



5.2. Regelung des Druckes im Gaskreislauf 52

5.2 Regelung des Druckes im Gaskreislauf

Auf die Regelung des Druckes im Gaskreislauf wurde grundsétzlich bereits in Abschnitt
3.2.1] eingegangen. Eine detaillierte Ausarbeitung zur Umsetzung dieser Regelungsaufgabe
wurde im Rahmen dieser Arbeit nicht durchgefiihrt. Es wird lediglich empfohlen, unter
Verwendung eines einschleifigen Standardregelkreises mit PI-Regler, dass Verhalten des
geschlossenen Regelkreises bei unterschiedlichen Normvolumenstromen in der Rezirkulati-

onsleitung experimentell zu verifizieren und daraus geeignete Reglerparameter abzuleiten.
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5.3 Regelung des pH-Wertes und des Fiillstandes im Me-

dientank

In Abschnitt[3.2.2] wurden die Regelungsaufgaben die sich aus der Forderung eines konstan-
ten pH-Wertes und eines konstanten Fiillstandes ableiten, bereits grundsétzlich behandelt.
Dabei wurden sie jedoch vorerst noch getrennt behandelt. Da die dem Medientank zu- und
abgefiihrten Massenstrome sowohl den pH-Wert als auch den Fiillstand beeinflussen, ist es
zweckmaéfBig, diese beiden Regelungsaufgaben gemeinsam zu betrachten. Die ndchsten Ab-
schnitte befassen sich mit der Modellbildung des Medientanks unter Beriicksichtigung der
ein- und austretenden Massenstrome (Abschnitt und der Entwicklung einer geeigne-
ten Regelungsstrategie zur Regelung des pH-Wertes und des Fiillstandes im Medientank
(Abschnitt [5.3.2)). Mit Hilfe von Simulationsstudien, werden anschliefend fiir die in der Re-
gelungsstrategie eingesetzten PI-Regler die Reglerparameter ermittelt (Abschnitt .
Abschlielend werden die Ergebnisse aus der experimentellen Verifikation der entwickelten
Regelungsstrategie dargestellt und diskutiert (Abschnitt .

5.3.1 Modellbildung

Abbildung zeigt die ein- und austretenden Massenstrome des Medientanks. Basierend
darauf, wird ein mathematisches Modell zur Beschreibung der Anderung der Massen an
Wasser und Essigsédure im Medientank aufgrund der unterschiedlichen Massenstréome her-

geleitet.

T mp

Abbildung 5.7: Ein- und austretende Massenstrome des Medientanks

Bei i yps handelt es sich um den Massenstrom des durch die Zufuhrpumpe in den Medien-
tank eingebrachten frischen Mediums. Der Massenstrom 1 s p sorgt fiir die Zirkulation des
Mediums im Fliissigkeitskreislauf durch die Medienpumpe. Das durch die Produktpumpe
entnommene Produkt wird durch den Massenstrom mp dargestellt. Bei mpr handelt es
sich um den Massenstrom, der aus dem Reaktor in den Medientank stromt. Dieser besteht
aus dem Riickfluss von 7 p, welcher zundchst den Reaktor durchrieseln muss sowie dem

Wasser und der Essigsédure aus der Umsetzung des Substrats durch die Bakterien. Die
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zeitliche Anderung der gesamten Masse des Mediums im Medientank mr, ges aufgrund der

ein- und austretenden Massenstrome lasst sich wie folgt beschreiben:

me, ges

gt :meMijR*mMp*mp (5.33)

Das Medium im Medientank besteht aus Wasser und Essigsdure. Daher gilt fiir die gesamte

Masse mr, ges im Medientank:

MT,ges = MT, H,0 + MT, ES (5.34)

Hierbei ist mr g,0 die Masse des Wassers und my gs die Masse der Essigsaure im Me-
dientank. Die ein- und austretenden Massenstrome verdndern die jeweiligen Massen im

Medientank, was mathematisch durch folgende Gleichungen beschrieben werden kann:

dmr H,0 . . . .

T2 = me + mR7 H>O — mMP} HyO — mP, HO (535)

dmr, s
dt

Hierbei ist mpg, g,0 der Anteil des Wassers des aus dem Reaktor in den Medientank stro-

=MR,ES —MMP,ES — TP ES (5.36)

menden Massenstroms, 7 p, g,0 der Anteil des Wassers des durch die Medienpumpe in
den Reaktor geforderten Massenstroms und 1p, g,0 der Anteil des Wassers des durch die
Produktpumpe aus dem Medientank entnommenen Massenstroms. Dies gilt analog fiir

(5.36)), wobei Wasser durch Essigséure zu ersetzen ist.
Um die technischen Eingriffsméglichkeiten mittels der Zufuhr-, Produkt- und Medienpum-

pe in (5.35)) und (5.36]) korrekt darzustellen, ist es notwendig, die jeweiligen Massenstrome

iiber die Pumpen mit Hilfe des Verhéltnisses der Masse von Wasser bzw. Essigsédure im Me-
dientank zur gesamten Masse im Medientank darzustellen. Daraus resultieren aus (5.35))
und ([5.36)) schlussendlich folgende Gleichungen:

dmr g0 . ) MT, HyO . .
———— =Mfpm + MR, HO — : - (mpyp —mp 5.37
dt ! ’ mr, H,0 + M1, ES ( ) (5:37)
dmr, gs mr,gs
——== =1h — : - (m —m 5.38
dt R ES mT, H,0 + MT,ES ( MPp P) ( )

Die jeweiligen Massen konnen wéihrend des Betriebs mit Hilfe von Messwerten des pH-
Wertes und Fiillstandes ermittelt werden, worauf in weiterer Folge néher eingegangen

wird.

Ermittlung der Masse des im Medientank enthaltenen Mediums

Durch die Messung des Fiillstandes erhélt man eine Aussage iiber das Volumen Vp des im

Medientank  vorhandenen  Mediums. Das Volumen Vy und die Masse
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mT, ges héngen iiber die Dichte py,o wie folgt zusammen:

mT“qes = PHQO . VT (539)

Die Dichte der im Medium enthaltenen Essigsdure wird dabei vernachléssigt, da der Anteil
an Essigsdure im Medium verschwindend gering islﬂ und die Dichten von Wasser und
Essigsiure bei 20 °C kaum voneinander abweichen ] Um schlieBlich die Massen des Wassers
bzw. der Essigsaure zu ermitteln, muss die Konzentration der Essigsdure im Medium

bekannt sein. Diese kann aus dem pH-Wert ermittelt werden.

Ermittlung der Massen an Wasser und Essigsdure aus dem pH-Wert
Essigséure ist eine sogenannte schwache Sdure. Der pH-Wert pH einer schwachen Saure

lésst sich folgendermaflen berechnen [12]:

pH = 5 - (pKs —log (co)) (5.40)

N | =

Hierbei ist pKs die sogenannte Séuredissoziationskonstante und ¢y die Konzentration der

betrachteten Séure in Wasser. Durch Umformen von ([5.40) erhdlt man co:
co = 10PKs=27H) (5.41)

Unter Miteinbeziehung der molaren Masse der Sdure My, ldsst sich die Masse an Saure

pro Volumseinheit By wie folgt berechnen:
Bo = co - Mo (5.42)

Die nachfolgenden Betrachtungen beziehen sich auf die Essigsdure (ES) und das Wasser
(H20) im Medientank, was durch den jeweiligen Index in den Formelzeichen dargestellt
wird. Wie bereits erwéhnt, kennt man das Volumen des im Medientank vorhanden Medi-

ums. Somit ergibt sich fiir die Masse der Essigsaure mr, gs:
mr,gs = Bes - Vr (5.43)

Daraus folgt die Masse an Wasser mr, ig,0 im Medientank:
MT, H,0 = MT, ges — MT, ES (5.44)

Fiir den Zusammenhang zwischen dem pH-Wert und den Massen im Medientank bedeutet

I Bei pHyem = 4 und Vr = 501 betrdagt mr, gs = 0,0017 kg. Dies entspricht in etwa 0,0017 [ Essigsdure
im Vergleich zu 49,9983 [ Wasser.
?pr,0,20°c = 0,998 g/cm?®; pps, 20°c = 1,05g/cm?®
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das zusammenfassend:

1 . 0
pH = 3 (sz —log < T, ES * PH0,35°C )) (5.45)

(mr, Hy0 +mr ES) - MES

Da die Prozesstemperatur zwischen 30 °C und 40 °C liegt, ist es zweckméfig die Dichte des
Wassers bei 35 °C pp,0,35°c heranzuziehen. Tabelle zeigt die Werte der auftretenden

Konstanten die zur Berechnung der Massen im Medientank benétigt werden.

] Konstante ‘ Wert ‘
PH,0,35°C 0,99403 g/cm?
pKs (Essigsédure) 4,76
Mgg (Essigsdure) | 60,05 g/mol

Tabelle 5.4: Benotigte Konstanten zur Berechnung der Massen

5.3.2 Regelungsstrategie

In diesem Abschnitt werden die einzelnen Entwicklungsschritte erldutert, die schlussend-
lich zur entwickelten Regelungsstrategie fiir die Regelung des pH-Wertes und des Fiill-
standes fithren. Zusammenfassend wird am Ende dieses Abschnitts das Schema zur Re-
gelungsstrategie in Abbildung dargestellt. Von der Regelung werden grundsétzlich ein
gewiinschter pH-Wert des Mediums pH,; und ein gewiinschter Fiillstand im Medientank
Lo gefordert. Betrachtet man zunéchst den Zusammenhang zwischen pH-Wert und der
Massen des Wassers und der Essigsdure im Medientank (siehe ), erkennt man auf-
grund des Logarithmus eine starke nichtlineare Abhéngigkeit zwischen diesen Gréfien. Es
ist daher zweckméfig, nicht direkt den pH-Wert als Regelgréfie zu verwenden. Aus den
Gleichungen und ist ersichtlich, dass die im Medientank enthaltenen Mas-
sen an Essigsdure mr gs und Wasser mp g,0 weitaus giinstigere Regelgrofien darstellen,
was noch durch das Konstanthalten der gesamten Masse im Medientank mr, ges (d. h.
des Fiillstandes) unterstiitzt wird. Daher werden mp, gg und mr g,0 als RegelgroBen
verwendet, womit implizit auch die Regelung des gewiinschten Fiillstandes erfolgt. Die
einzige Moglichkeit die Masse an Essigsdure im Medientank ms gg zu beeinflussen, ist
der mit der Produktpumpe entnommene Massenstrom 7 p, weshalb dieser zu deren Rege-
lung verwendet werden soll. Die Masse an Wasser im Medientank mr, g,0 wird mit Hilfe
der Zufuhrpumpe, d. h. mit dem Massenstrom 7ivs)/, geregelt. Dieser Ansatz fithrt impli-
zit dazu, dass sowohl der pH-Wert als auch der Fiillstand durch die korrekte Regelung
der beiden Massen ihre gewiinschten Werte annehmen. Als Stérgroflen auf den Fiillstand
wirken rhysp und g, wobei g durch den Anteil an produzierter Essigsdure auch als
StorgroBe auf den pH-Wert wirkt. In weiterer Folge wird auf die Ermittlung der Fiih-
rungsgrofen mr, g3, soir Und M7, [0, so1 aus den Forderungen von pHyyy und Ly, sowie
auf die Regelung von mr gg eingegangen. Es erweist sich als sinnvoll, aus der Regelung
von mr, gs eine Vorsteuerung fiir die Masse an Wasser mr, g,0 abzuleiten, die zusatzlich

um einen PI-Regler erweitert wird, was ebenfalls in weiterer Folge behandelt wird.
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Umrechnen des gewiinschten pH-Wertes und des gewiinschten Fiillstandes auf

die Fiihrungsgrofien

Die gewiinschten Werte pH,; fiir den pH-Wert und Lg,; fiir den Fiillstand miissen
zunédchst auf die Fithrungsgrofien fiir die Massen an Essigsiure mr ggs son und Wasser
MT, H,0, soll iM Medientank umgerechnet werden. Dies erfolgt analog zu (5.39), (5.43) und

(5.44) wie folgt:

MT, ges, soll = PH20,35°C * Lisoll + AT (5.46)
—_——
VT, soll
Ks—2-pH,,
mr, s, sou = 10PKS=2PHsol)  Npe [ - A (5.47)
T, Hy0, soll = TT, ges, soll — MT, ES soll (5.48)

Hierbei ist Ap = 0,2463 m? der Querschnitt des zylinderférmigen Medientanks, der mul-
tipliziert mit dem gewiinschten Fiillstand L, das gewiinschte Fiillvolumen V7 o ergibt.
Die Umrechnungen des gemessenen pH-Wertes pHye,, und des gemessenen Fiillstandes
Lgyer, auf die Istwerte der Regelgrofien mr gpg und mr pg,o sowie auf das Ist-Fiillvolumen

Vr erfolgen analog zu den hier gezeigten Gleichungen.

Regelung der Masse an Essigsiaure

Liegt die aus den Messwerten des pH-Wertes pHgep, und des Fiillstandes Lge,, ermittel-
te Masse an Essigsdure im Medientank mr, pg unter der geforderten Masse an Essigsaure
mT, ES, soil muss kein Produkt entnommen werden. Liegt jedoch ein Uberschuss von mr, ES
vor, muss dieser durch Entnahme von Produkt durch die Produktpumpe ausgeglichen wer-
den. Hierfiir wird ein PI-Regler (Regler Masse Essigsiure) eingesetzt. Die Ermittlung der
Reglerparameter erfolgte durch Simulationsstudien und experimentelle Versuche, worauf
in den Abschnitten [5.3.3] und [5.3.4] eingegangen wird. Der Regler berechnet aufgrund der

Regelabweichung als Stellgrée den Anteil an Essigsdure 1 p, gg, der mit dem Massenstrom

der Produktpumpe mp zu entnehmen ist. Da die Pumpe nur in Wasser geloste Essigsaure
und keine pure Essigsdure entnehmen kann, muss zunéchst der Massenstrom des gleichzei-
tig zu entnehmenden Wassers mp, i,0, unter Beriicksichtigung des Massenverhaltnisses,

folgendermaflen berechnet werden:

mT, HyO

5.49
mr, ES ( )

mp, H,0 = TP ES *

Die Berechnung des Massenstromes mp pg,0 dient in weiterer Folge als Vorsteuerung zur
Unterstiitzung der Regelung von mr, i,0. Darauf wird in der Folge noch néher eingegan-
gen. Aus den Massenstromen mp, p,0 und mp s ergibt sich der gesamte Massenstrom des

Produktes m p, welcher entnommen werden muss, um den durch den Regler vorgegebenen
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Wert mp gg einhalten zu konnen:
mp = mp H,0 + Mp,ES (5.50)

Auch bei der Festlegung der Werte fir die Stellgroflenbeschrankung muss berticksichtigt
werden, dass der Regler nicht 1 p sondern mp gg als Stellgrole berechnet. Es diirfen daher
nicht die physikalischen Grenzen der Produktpumpe zur StellgréfSenbeschrankung herange-
zogen werden, sondern es miissen daraus, unter Beriicksichtigung des Massenverhéltnisses
im Medientank, die Grenzen fiir 7 p gs umgerechnet werden. Zweck dieser Umrechnung
ist es, dass die Stellgro8enbeschrankung mp gs mae des Reglers die Stellgréfie von mp gg
maximal so zulésst, dass bei der nachfolgenden Umrechnung auf rhp die physikalische
Grenze der Produktpumpe 1M p, 1,4, nicht iiberschritten wird. Es wird somit eine von dem
im Medientank vorherrschenden Massenverhéltnis abhéngige Stellgréfienbeschriankung ein-

gesetzt, deren Berechnung folgendermaflen durchgefiihrt wird:

. mT, ES . . . mrt ES
MPmaz " potmr moo Hp0 mp, ES > MP maz mr, BS T, 10

Sat(mR ES) = 0, mp gs <0 (5'51)
mp, gs, sonst.

Beim Ansprechen dieser Stellgréffenbeschrankung kommt eine Antiwindup-Mafinahme zum

Einsatz (vgl. Abschnitt [5.1.2)).

Vorsteuerung bei Entnahme von Produkt

Wird Produkt entnommen, kommt die bereits zuvor erwdhnte Vorsteuerung zum Einsatz
und der in (5.49) ermittelte Wert von 7p pg,0 wird zur Stellgréfie des zur Unterstiitzung
eingesetzten Reglers addiert, um dem Absinken des Fiillstandes durch Entnahme umge-

hend entgegenzuwirken. Auf den Regler wird in weiterer Folge eingegangen.

Regelung der Masse an Wasser

Die Ursache eines zu niedrigen Fiillstandes Lgep, liegt in erster Linie an einer zu geringen
Masse an WasserE| Zum Ausgleich dieser Differenz wird unterstiitzend zur Vorsteuerung
ein PI-Regler (Regler Masse Wasser) eingesetzt. Die Ermittlung der Reglerparameter er-
folgte durch Simulationsstudien und experimentelle Versuche, worauf in den Abschnitten
und eingegangen wird. Der Regler berechnet aus der Regelabweichung als Stell-
grofle einen Massenstrom des einzubringenden frischen Mediums 17 ¢a7, Regier- Unter Be-
riicksichtigung der Vorsteuerung resultiert daraus der mit der Zufuhrpumpe zuzufithrende

Massenstrom an frischen Medium 7 5s folgendermafen:

MyfN = MfM, Regler T TP, HyO (5.52)

3 Bei pHgem = 4 und Vr = 501 betrdgt mr, gs = 0,0017 kg und daher die Masse an Wasser in etwa
mr, Hoo = 44,9983 kg.
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Aufgrund der Vorsteuerung wird die Reglerausgangsgrofie einer von der Vorsteuerung
abhingenden Beschrdnkung unterzogen, damit der resultierende Massenstrom 1y, die
physikalischen Grenzen der Zufuhrpumpe 11 ¢1s, maz Und 17 ¢ a7, min nicht iiber- bzw. unter-

schreitet. Die StellgroBenbeschrankung berechnet sich folgendermaflen:

me,maa; - mP, H20» ﬁﬂLfM7 Regler > me, maxr mP, H>O
Sat(me7 Regler> - me,min - mP, H20> me, Regler < me, min mP, H20O (553)

me’ Regler sonst.

Beim Ansprechen dieser Stellgréflenbeschrénkung kommt eine Antiwindup-Mafinahme zum
Einsatz (vgl. Abschnitt 5.1.2). Abbildung zeigt eine schematische Darstellung der
entwickelten Regelungsstrategie, wobei der Einfachheit halber auf die Darstellung der

Antiwindup-Mafinahme verzichtet wurde.

myp mg

h 4 h 4
PHson My, e, soll Regler l\"/Iasse e g5 i, g5 1hp PHgem | | L] Mg
- Essigsaure 2u
e & M, 1,0
Umrechnen Umrechnen
der Vorgaben . der Messwerte
y : Medientank .
auf die mp, H,0 auf die
FihrungsgroBen RegelgréBen
Loon M7, H,0, soll Regler Masse Loem ) || Mno
- Wasser

Abbildung 5.8: Regelungsstrategie zur pH- und Fillstandsregelung

Die Regelungsstrategie wird unter Einbeziehung des mathematischen Modells aus Ab-
schnitt im nun folgenden Abschnitt mit Hilfe von Simulationsstudien verifiziert.
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5.3.3 Ermittlung der Reglerparameter in Simulationsstudien

Basierend auf dem in Abschnitt hergeleiteten Modell des Medientanks wurden Simu-
lationsstudien zur Ermittlung der Reglerparameter durchgefithrt. Der in Abschnitt
eingangs erwihnte Zusammenhang zwischen dem Massenstrom der Medienpumpe 17 p
und dem Massenstrom aus dem Reaktor 1 p wurde in der Simulation beriicksichtigt. Hier-
bei wird der Anteil an Essigsdaure am Massenstrom der Medienpumpe 72y/p, s zunachst
um eine Totzeit T verzogert, die dass Durchstromen der Flissigkeitsleitung vom Medien-
tank zum Reaktorkopf abbilden soll. Die Totzeit ist abhédngig von der Hohe des Massenstro-
mes sowie der Leitungslénge. Es wird angenommen, dass das Durchrieseln des Reaktors in
grober Ndherung durch ein PT1-Glied mit einer Zeitkonstante Treqktor von ca. 5 Minuten
abgebildet werden kann. Zur Beschreibung des aus dem Reaktor austretenden Massenstro-
mes an Essigsdure mg gs muss noch die Essigsdureproduktion der Bakterien 1mpyoqd., £
beriicksichtigt werden. Abbildung zeigt den Zusammenhang zwischen dem Anteil an
Essigsdure im Massenstrom der Medienpumpe 72/ p, s und dem Anteil an Essigsdure im

Massenstrom aus dem Reaktor mpg, gg.

Mpyog, ES

. Totzeit T; | PT1-Verhalten
Trlmp, E5 Flussigkeitsleitung Reaktor

MR Es

Abbildung 5.9: Zusammenhang zwischen 1y/p, gs und Mg gs

Diese Ausfiihrungen gelten analog fiir den Zusammenhang zwischen 1 p, g0 und g, m,0
mit dem Massenstrom der Wasserproduktion 1 pyoq., m7,0-

Die Reglerparameter wurden in mehreren Simulationsstudien verifiziert und empirisch
angepasst. In diesen Simulationsstudien wurde das Verhalten der entwickelten Regelungs-
strategie in Abhéngigkeit verschiedener Forderungen an den pH-Wert und an den Fiill-
stand sowie bei verschiedenen Storgrofien rhpsp und g und somit verschiedener Werte
der Essigsaure- bzw. Wasserproduktion mpyod., £s und mprod., H,0 getestet. Hierbei wur-
den in mehreren Simulationsstudien Sollwertspriinge fir den pH-Wert und den Fiillstand
sowie konstante Werte fiir die Storgrofien marp, Mprod., Es Und Mpreq., H,0 VOrgegeben,
wobei wihrend den Simulationen keine sprunghaften Anderungen dieser Groéflen vorge-
nommen wurden. Es ist vorgesehen, die Anlage bei einem konstanten Massenstrom von
marp zu betreiben, daher ist es nicht notwendig, eine sprunghafte Anderung von r,p zu
betrachten. Ebenfalls nicht zielfithrend ist ein Stérgréflensprung von r g, da eine eventuelle
Anderung der Produktionsmenge von Essigsiure und Wasser nur sehr langsam stattfinden
wiirde. Tabelle zeigt die ermittelten Reglerparameter fiir die verwendeten Regler zur
Regelung der Massen im Medientank. Die Reglerparameter fiir die Regelung der Masse an
Essigsiure weisen ein negatives Vorzeichen auf, da nur bei einem negativen Fehler (mehr

Essigsaure als gefordert im Medientank) eine positive StellgroBe zur Entnahme berechnet
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werden darf.

Parameter kp kr
Einheit kg/h 1 ke/h
kg s-kg

Regler Masse Essigsaure | -8 | -0,001
Regler Masse Wasser 8 0,002

Tabelle 5.5: Reglerparameter fiir die pH- und Fillstandsregelung

Nachfolgend werden Ergebnisse aus einer beispielhaften Simulationsstudie gezeigt. Hierbei
wurde ausgehend von Startwerten fiir den pH-Wert von pHo, gep, = 6 und dem Fiillstand
Lo, gem = 0,188 m (was einem Fiillvolumen von Vp 7 = 46,31 entspricht) zum Zeitpunkt
t = 0 ein Sollwertsprung auf pHgo = 3,8 und Lgoy = 0,203m (Vg sou = 501) vorge-
nommen und das Regelungsverhalten ausgewertet. In weiterer Folge wird aufgrund des
besseren Vorstellungsvermoégens immer das Fullvolumen Vp im Zuge der Fiillstandsrege-
lung herangezogen. Fiir die beispielhafte Simulationsstudie wurden die Storgréfen und
Modellparameter aus Tabelle [5.6] und die Reglerparameter aus Tabelle verwendet.

Verwendete Groflen | minp | Mprod., ES | MProd., HoO | Tt | TReaktor
Einheit kg/h kg/h kg/h s s

- | 300 | 0,003 | 0001 [10] 300

Tabelle 5.6: Verwendete Groflen fiir gezeigte beispielhafte Simulationsstudie der pH- und
Fiillstandsregelung

Abbildung zeigt den Verlauf der Simulationsergebnisse fiir den pH-Wert, mz gs und
mp. Der gewiinschte pH-Wert von pH,;; = 3,8 und der aus den Vorgaben berechnete Soll-
wert der Masse an Essigsaure mr, gs, sou sind jeweils rot dargestellt. Die Istgrofie pHgerm,
der Istwert der Regelgréfie mr gg sowie die physikalische Stellgrofe der Produktpumpe
mp sind blau dargestellt. Ausgehend vom Istwert des pH-Wertes pHge, = 6, dauert es
in etwa 100 Minuten bis der gewilinschte Wert von pH,,; = 3, 8 erreicht wird. Es kommt
in der Folge zu einem geringen Uberschwingen von my, gg, was jedoch nur zu einer sehr

kleinen Abweichung fiihrt.
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Abbildung 5.10: Beispielhafte Simulationsstudie zur Regelung des pH-Wertes bzw. mr, gg

Abbildung zeigt den Verlauf der zugehorigen Simulationsergebnisse fiir das Fiillvo-
lumen im Medientank Vr, mr g,0 und rivgys. Das gewiinschte Fiillvolumen Vi g0 = 501
und der aus den Vorgaben berechnete Sollwert der Masse an Wasser mr, m,0son sind
jeweils rot dargestellt. Die Istgrofle des Fillvolumens Vp und der Istwert der Regelgro-
e mr m,0 sind blau dargestellt. Das untere Bild zeigt den Verlauf der physikalischen
Stellgré8e der Zufuhrpumpe rivgps (blau) sowie die Reglerausgangsgrofle von Regler Masse
Wasser 1 g, Regier (rot) und den Anteil der Vorsteuerung rmp, g,0 (schwarz). Vrp, g wird
zunéchst aufgrund der Verwendung eines integrierenden Reglers leicht tiberschritten. Da
eine geringe, temporire Abweichung des Fiillvolumens keinen Einfluss auf die Produkti-
on der Bakterien nimmt, stellt dies kein Problem dar. Mit Beginn der Produktentnahme
bei einer Zeit von ca. t = 100 min. (siehe Abbildung , néhert sich das Fillvolumen
schliefllich seinem Sollwert an, wobei die Reglerausgangsgrofie 7 sy, pegier aufgrund des
erhohten Fiillstandes zunéchst noch einen negativen Anteil an der gesamten Stellgrofie

myy aufweist.
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Abbildung 5.11: Beispielhafte Simulationsstudie zur Regelung des Fillstandes bzw.
mT, H>O

5.3.4 Experimentelle Verifikation der Regelung

Die entwickelte Regelungsstrategie zur pH- und Fiillstandsregelung wurde auf der SPS
(siehe Abschnitt implementiert und experimentell an der Anlage verifiziert. Die
Verifikation erfolgte ohne Einsatz immobilisierter Bakterien im Reaktor. Um die Produk-
tion von Essigsiure im Reaktor moglichst akkurat nachzubilden, wurde daher die Séure-
/Basenpumpe (siehe Abbildung dazu verwendet, einen zuvor abgeschéitzten Massen-
strom der von den Bakterien zu erwartenden Essigsdureproduktion in den Medientank
einzubringen.

Die in den Simulationsstudien ermittelten Reglerparameter wurden in einem ersten Schritt
durch mehrere Vorversuche angepasst. In diesen Vorversuchen stellte sich heraus, dass die
ermittelten Reglerparameter aus Abschnitt von Regler Masse Essigsdure zu einer zu
schnellen Entnahme von Produkt fithrten. Durch die Vorsteuerung wurde ebenso schnell
frisches Medium hinzugefiigt. Aufgrund der Dynamik des pH-Sensors sowie der endlich

schnellen Durchmischung kommt es dabei zu einer verzogerten Messung des tatsdchlichen
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pH-Wertes. Speziell wenn in kurzer Zeit groflere Mengen an frischem Medium hinzugefiigt
wurden, fithrten die zu grofl gewahlten Parameter zu einem zunéchst verzégerten und in
weiterer Folge aber zu schnellen Anstieg des pH-Wertes. Die Parameter von Regler Masse
Essigsdure wurden daher verkleinert. Die Parameter von Regler Masse Wasser wurden
geringfiigig erhoht, um ein schnelleres Reagieren auf Stérungen zu gewéhrleisten, da eine
geringfiigige Abweichung zum Sollwert, aufgrund von Uberschwingen durch den I-Anteil,

toleriert werden kann. Die aus den Vorversuchen ermittelten Reglerparameter sind in
Tabelle [5.7 dargestellt.

Parameter kp kr
Einheit kaih | kg/h
g s-kg

Regler Masse FEssigsdure | -1 | -0.002
Regler Masse Wasser 10 0.01

Tabelle 5.7: Aus Vorversuchen resultierende Relgerparameter

Die Versuche wurden mit aktivem Rithrwerk bei dem in Tabelle zusammengefas-
sten Betriebszustand durchgefiihrt. Fiir die experimentelle Verifikation stand mit Was-
ser verdiinnte Essigsdure mit einem Verhéltnis von 1:50 zur Verfiigung. Der geschétzte
Massenstrom der Essigsdureproduktion betrégt 1 pyoq., ps = 0,0048 kg/ hﬁ Aufgrund des
Mischungsverhéltnisses der zur Verfiigung stehenden Losung von 1:50 musste ein Mas-
senstrom von ca. 0,245 kg/h dieser Losung in den Medientank eingebracht werden, um
den geschitzten Massenstrom der Essigsdureproduktion 7ipy.q., s einhalten zu konnen,
was somit einen im Vergleich zur eigentlichen Anwendung sehr hohen Massenstrom von

Mprod., H,0 = 0,24 kg/h zur Folge hat.

Parameter | marp | Mprod., ES | MProd., H,0 | PHson | VT, soll
Einheit kg/h kg/h kg/h - 1

- | 260 | 00048 | 024 [ 38 [ 50

Tabelle 5.8: Zur experimentellen Verifikation der pH- und Fiillstandsregelung betrachteter
Betriebszustand

In den Abbildungen [5.12]und werden die Ergebnisse aus der experimentellen Verifika-
tion der Regelung von pH-Wert und Fiillstand dargestellt. Abbildung zeigt im oberen
Bild den Verlauf des pH-Wertes sowie dessen Sollwertes. Das mittlere Bild zeigt den Ver-
lauf der Masse an Essigsdure im Medientank m7 gg und deren Sollwert. Im unteren Bild
ist die Stellgrofie mp der Produktpumpe zu sehen. Abbildung zeigt im oberen Bild
den Verlauf des Fiillvolumens V7 sowie dessen Sollwert. Das mittlere Bild zeigt den Verlauf
der Masse an Wasser im Medientank m7, g,0 und deren Sollwert. Im unteren Bild sind
die gesamte Stellgrole 1y der Zufuhrpumpe sowie die Reglerausgangsgrofie von Reg-

ler Masse Wasser 1 s, Regler Und der Anteil der Vorsteuerung an der Stellgrofle rip, p,0

4Der geschitzte Massenstrom der Essigsidureproduktion der Bakterien wurde in einer von Biotechnolo-
gen parallel durchgefiihrten Arbeit ermittelt und fiir diese Arbeit zur Verfiigung gestellt.
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Abbildung 5.12: Ergebnisse der Regelung des pH-Wertes

In Abbildung ist zundchst ein Anstieg des pH-Wertes zu beobachten. Das liegt an der
zu Beginn eingebrachten Masse an frischem Medium, um den Sollwert des Fiillvolumens
zu erreichen (siehe Abbildung . Nach dieser Phase nimmt der pH-Wert bis zu Minu-
te 17 aufgrund der kontinuierlich eingebrachten Essigsédure ab, bevor ein kurzer Anstieg
folgt. Die Ursache dieses Anstiegs liegt am kurzfristigen Einbringen von frischem Medium
zwischen den Minuten 15 und 17 (siehe Abbﬂdung. Aufgrund der Verzégerung durch
die Durchmischung und der Dynamik des pH-Sensors dauert der Anstieg bis Minute 22
an. Nach dieser Phase nimmt der pH-Wert zunéchst nahezu sprungférmig ab. Die Ursache
hierfiir kann nicht exakt begriindet werden. Es kommen u. a. mogliche Schwankungen von
MProd., ES Und M prod.. H,0 in Frage oder ein kurzzeitiger Ausfall des Riithrwerks. Eine se-
riose Einschitzung dieses Phanomens konnte nur durch weitere ausfiithrliche Experimente
gegeben werden. Nach dieser nahezu sprungférmigen Abnahme nimmt der pH-Wert kon-
tinuierlich ab. Die Masse an Essigsaure im Medientank mp, gpg verhélt sich logischerweise

umgekehrt. Nach dem Erreichen des pH-Sollwertes wird die Produktpumpe aktiv, um vor-
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erst den Uberschuss an Essigsiure aus dem Medientank zu beférdern und den pH-Wert
in weiterer Folge konstant zu halten. Man kann mit dem Ergebnis der Regelung grund-
sétzlich zufrieden sein, jedoch nehmen die starken Schwankungen der Fiillstandsmessung
(siehe Abbildung vgl. Abschnitt fiir das Messprinzip) auch Einfluss auf den
Verlauf des pH-Wertes, da sie zu einer Schwankung des Massenstromes an zugefiihrtem
frischen Medium fithren.
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Abbildung 5.13: Ergebnisse der Regelung des Fiillstandes

Nachdem beim Verlauf des Fiillstandes in Abbildung wie erwartet zu Beginn ein
Uberschwingen zu beobachten ist, da ein integrierender Regler verwendet wird und noch
kein Produkt entnommen wird, pendelt er sich in weiterer Folge ab dem Zeitpunkt der
Produktentnahme um den Sollwert ein. Obwohl ab Minute 38 bereits Produkt entnom-
men wird, wird nicht unmittelbar frisches Medium (trotz Vorsteuerung) nachgefiihrt. Das
liegt an Regler Masse Wasser, der die Vorsteuergrofle aufgrund des zu diesem Zeitpunkt
zu hohen Fiillstandes vorerst noch kompensiert. Das Messsignal zur Fillstandsmessung
mit teils ungilinstigen Messspitzen verringert die Qualitdt der Regelung jedoch etwas. Die

Ursache fiir die teils groflen Messspitzen liegt in der Verwendung des Rithrwerks mit ho-
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her Drehzahl. Dadurch kommt es zu unruhigen Wellenbewegungen an der Oberflache des
Mediums, was zu ungiinstigen Reflexionen des Schalls und somit zu abweichenden Mess-
ergebnissen fihrt. Das filhrt in weiterer Folge zu einem ebenso ungiinstigen Verlauf von
mgar, wodurch kurzfristig zu grofie Mengen an frischem Medium in den Tank eingebracht
werden und der pH-Wert somit ebenfalls angehoben wird. Diesen Zusammenhang kann
man zwischen den Minuten 50 und 60 sowie um Minute 100 beobachten. Eine Verbesse-
rung der Regelqualitét ldsst sich vermutlich durch Absenken der Drehzahl des Riithrwerks
erreichen, da die Wellenbewegung an der Oberfliche des Mediums dadurch abnimmt und
eine akkuratere Messung des Fiillstandes erméglicht wird. Eine homogene Durchmischung
des Mediums muss dennoch weiterhin gewéhrleistet bleiben. Ein weiterer Ansatz wire ei-
ne generelle Verlangsamung des PI-Reglers Regler Masse Wasser durch Reduktion von kp
und kj. Der Regler wiirde somit weniger aggressiv auf Messspitzen des Fiillstandssensors
reagieren, was in einer weniger sprunghaften Stellgrofle 727y und somit in einer geringe-
ren Beeinflussung des pH-Wertes resultiert. Abweichungen des Fiillstandes vom Sollwert
werden dadurch jedoch langsamer ausgeregelt, was aber toleriert werden kann. Das zu
Beginn verursachte Uberschwingen des Fiillstandes kann durch Verringerung von k; von

Regler Masse Wasser abgeschwécht werden.
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5.4 Regelung der Prozesstemperatur

Um die Einhaltung der gewiinschten Prozesstemperatur im Reaktor zu gewéhrleisten,
werden drei voneinander unabhéngige Regelungen eingesetzt, deren grundsétzliche Aufga-
benstellungen bereits in Abschnitt vorgestellt wurden. Es werden unabhéngig vonein-
ander die Temperatur im Fliissigkeitskreislauf (Temperatur des Mediums im Medientank),
die Temperatur im Gaskreislauf (Temperatur des Wassers in der Mischkammer) sowie die
Temperatur des Reaktorinnenraums geregelt. In Abschnitt wird zunachst die grund-
legende Regelungsstrategie vorgestellt, die bei den drei Regelungsaufgaben zum Einsatz
kommt. Fiir die Temperaturregelung im Fliissigkeitskreislauf ist es aufgrund eines stark va-
riierenden, aber gut bekannten Stérgrofleneinflusses sinnvoll, die grundlegende Regelungs-
strategie um eine statische modellbasierte Vorsteuerung zu erweitern. Zusétzlich findet im
Fliissigkeitskreislauf aufgrund des Transportes des im Medientank erwidrmten Mediums
zum Reaktorkopf eine Abkiithlung statt, weshalb die grundlegende Regelungsstrategie mit
Vorsteuerung um einen kaskadierten Regelkreis erweitert wird. Auf beide Erweiterungen
wird ebenfalls in Abschnitt nédher eingegangen. Die entwickelten Regelungsstrategien
wurden an der Anlage experimentell verifiziert. In Abschnitt werden abschlielend

die Ergebnisse aus diesen Experimenten prasentiert und diskutiert.

5.4.1 Regelungsstrategie

Die grundlegende Regelungsstrategie basiert bei allen drei Regelungsaufgaben zur Rege-
lung der Prozesstemperatur auf einem Standardregelkreis und einem PI-Regler, der als
Stellgréfle die Heizleistung Pre;, ermittelt. Die Stellgréfle Pre;, muss in ein pulsweiten-
moduliertes (PWM) Signal umgewandelt werden, da die eingesetzten Heizelemente nur
iiber Relais ein- oder ausgeschaltet werden kénnen. Fiir die Umwandlung in ein PWM-
Signal muss zunéchst der erforderliche Tastgrad D (engl. duty-cycle) bestimmt werden.

Dieser berechnet sich unter Verwendung der maximalen Heizleistung Ppei., ma. Wie folgt:

PHez'z

D =
PHeiz,maa:

(5.54)

Anschlieflend wird die Impulsdauer 7T; ermittelt. Diese gibt an, wie lange das Heizele-
ment pro Periode mit der Periodendauer Tpyps eingeschaltet bleibt und berechnet sich

folgendermafen:

T, =D - Trwu (5.55)

Fiir das auf die Strecke aufgeschaltene Signal Prr;., pw s gilt fiir die Dauer einer Periode

somit:

PHeiz,ma:By t < Tz

0, t>1;

Preiz, pwm(t) = { (5.56)

Dabei ist Tpyy s, unter Beriicksichtigung der Abtastrate T, des auf der SPS implementier-
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ten Regelkreises, sinnvoll zu wahlen. Die Abtastrate betragt T, = 1s, womit das PWM-
Signal in Sekundenschritten variiert werden kann. Durch eine gewahlte Periodendauer von
Tpwar = 10 s ist es somit moglich, den resultierenden Mittelwert der auf die Strecke aufge-
schalteten pulsweitenmodulierten Heizleistung Pre;», in 10%-Schritten bis zur maximalen
Heizleistung Ppeiz, mae vorgeben zu konnen. Fiir die resultierende mittlere Heizleistung
Pricis gilt, wobei T; auf ganze Sekunden gerundet wird:

T;

o . PHeiz,max (557)

pHeiz -
Tpwm

Abbildung zeigt zusammenfassend die schematische Darstellung der grundlegenden
Regelungsstrategie.

F’Heiz, max TPWM

Tsoll ISHeiz Tist

Regler Pei PWM Strecke

Abbildung 5.14: Grundlegende Regelungsstrategie zur Regelung der Prozesstemperatur

Um die maximale elektrische Leistung Ppe;., maz der jeweiligen Heizelemente zu beriick-

sichtigen wird eine Stellgroflenbeschriankung verwendet, die sich folgendermaflen berechnet:

PHeiz,maasv PHeiz > PHeiz, max
sat(Pueiz) = 1 0, Phei» <0 (5.58)

Pricis, sonst.

Beim Ansprechen der Stellgrofienbeschrénkung kommt eine Antiwindup-Mafinahme zum
Einsatz, bei welcher der Integrator des Reglers angehalten wird.

Die Ermittlung der Reglerparameter der drei Temperaturregelungen erfolgte mit Hilfe von
Versuchen an der Anlage und wird in Abschnitt diskutiert. In weiterer Folge wird auf
die in diesem Abschnitt eingangs erwidhnten Aufgaben zur Temperaturregelung im Detail

eingegangen.

Temperaturregelung im Reaktor

Im Reaktor wird die Temperaturregelung aus Abbildung eingesetzt. Die maxima-
le elektrische Leistung des Heizstabs zur Regelung der Temperatur im Reaktor betrigt

]DHeiz7 R,mazx — 3000 W.
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Temperaturregelung im Gaskreislauf

Im Gaskreislauf, respektive zur Regelung der Fliissigkeitstemperatur in der Mischkammer,
wird ebenfalls die Temperaturregelung aus Abbildung eingesetzt. Die maximale elek-
trische Leistung der Silikonheizmatte an der Mischkammer (MK) betrigt
Pheiz, MK, maz = 1200 .

Temperaturregelung im Fliissigkeitskreislauf

Die Regelungsstrategie der Temperaturregelung im Fliissigkeitskreislauf wird aufgrund
von stark variierenden, aber gut bekannten Stérgroflen um eine Vorsteuerung erweitert.

Hierzu werden zunéchst die ein- und austretenden Massenstrome sowie die Temperatur-
verhéltnisse im Medientank betrachtet (siehe Abbildung [5.15)).

timp, Typ 7R, Tr

mgm, Tim rip, Tp
I'nT, gess TM

Abbildung 5.15: Ein- und austretende Massenstrome und Temperaturverhéltnisse im Me-
dientank

Der Zusammenhang der ein- und austretenden Massenstrome sowie der gesamten Masse
des Mediums im Medientank sind bereits aus Abschnitt bekannt. Bei den Tempera-
turen handelt es sich um die Temperatur des eingebrachten frischen Mediums Ty , die
Temperatur des durch die Medienpumpe zum Reaktorkopf geférderten Mediums Ty p, die
Temperatur des aus dem Reaktor in den Medientank zuriickflieBenden Mediums Tg, die
Temperatur des entnommenen Produkts Tp sowie um die Temperatur des im Medientank
enthaltenen Mediums Ths. Unter der Annahme einer idealen Durchmischung des Medi-
ums aufgrund des Rithrwerks und der Annahme, dass im eingeschwungenen Zustand im
Fliissigkeitskreislauf {iberall die anndhernd gleiche Temperatur vorherrscht, kann folgende

vereinfachende Annahme getroffen werden:

Tvp =Tr=Tp =Ty (5.59)

Befinden sich der pH-Wert und der Fiillstand im eingeschwungenen Zustand, gilt zudem
folgender Zusammenhang zwischen den ein- und austretenden Massenstromen (siehe auch
Abbildung [5.9)):

myp =Mmgr —m

. MP ' R ' Prod. (560)

mygp = Mp — MPpProd.
Fir die weiteren Betrachtungen kann der sehr geringe Massenstrom der Wasser- und
Essigsdureproduktion 1 p;.q. vernachlissigt werden (vgl. Abschnitt Tabelle und
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somit wird fiir den eingeschwungenen Zustand

np (5.61)

mygy = mp
angenommen. Als Storgrofien treten hierbei riv sy und T'yps in Erscheinung, da die Tempe-
ratur des eingebrachten frischen Mediums T’y geringer als Ty istﬁ Um die Warmemenge
Q7 und somit die Temperatur Tj; im Tank trotz laufendem Einbringens von kélterem,
frischen Mediums konstant zu halten, soll die bereits bekannte Regelungsstrategie zur Re-
gelung der Prozesstemperatur aus Abbildung [5.14) um eine statische modellbasierte Vor-
steuerung erweitert werden. Zur Entwicklung dieser Vorsteuerung wird die Anderung der
im Medientank gespeicherten Wéarme in Abhéngigkeit der ein- und austretenden Massen-
strome betrachtet. Die Anderung der Wirme ‘%T im Medientank wird durch die Summe
der zugefiihrten Enthalpiestrome abziiglich der Summe der abgefiihrten Enthalpiestrome

wie folgt beschrieben:

dQT _ . .
W = Zqu - ZHab (562)

Betrachtet man alle ein- und austretenden Massenstrome sowie die zugefithrte Heizleistung

und die Warmeverluste QVerl; ergibt sich folgender Zusammenhang:

aQr

4 = 20 (ragar - Tyar + g - Tr — e - Tap — 1p - Tp) + Prreiz — Qver (5.63)

Hierbei ist ¢, m,0 die spezifische Warmekapazitit des Wassers, die aufgrund der ver-
gleichsweise geringen Temperaturdnderung als konstant angenommen werden kann. Die
spezifische Warmekapazitdt von Essigsdure wird vernachléssigt, da die Masse von Essig-
sdure an der Gesamtmasse im Medientank sehr gering ausfillt. Es ist hinreichend eine
statische Vorsteuerung zu verwenden, womit die zeitliche Anderung der im Medientank
gespeicherten Wérme Q)7 vernachléssigt werden kann:

dQr 1

T 0 (5.64)
Betrachtet man und , erkennt man, dass sich im eingeschwungenen Zustand
mp und rhpp sowie deren Temperaturen Tr und Thsp aufheben. Die Warmeverluste
Qvert konnen aufgrund einer hochwertigen Isolierung sowie einer geringen Differenz zwi-
schen Umgebungstemperatur und Medientemperatur fiir die Vorsteuerung vernachlassigt
werden. Da ebenfalls T = T» und im eingeschwungenen Zustand 7y = mp gilt, kann
fiir die von der Vorsteuerung ermittelte benotigte Heizleistung zur Kompensation des zu-
gefiihrten kélteren frischen Mediums mit dem Massenstrom 7y und der Temperatur

Tyar folgender Ansatz verwendet werden:

Preiz,vs = cp, 0 - - (T, son — Trar) (5.65)

3Ttm ~ 15°C im Vergleich zu T & 35°C
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Anstatt die aktuelle Temperatur des Mediums im Medientank Tj; in die Vorsteuerung
einflieen zu lassen, ist es zweckmafBig, Ty, son1 zu verwenden. Die spezifische Warmeka-
pazitdt von Wasser betragt ¢, p,0 = 4182 kg—ﬁfK, die aufgrund der vergleichsweise geringen
Temperaturdnderung als konstant angenommen werden kann. Die Temperatur des zuge-
fithrten frischen Mediums wird nicht gemessen und mit 7ty = 15°C angenommen. Die
Stellgrofie des zusatzlich eingesetzten Reglers Ppye;., regier SOrgt letztendlich fiir das exakte
Erreichen der gewiinschten Temperatur Ths so1. Als Eingangsgrofle fiir die PWM ergibt
sich daher:

Priciz = PHeiz, Regler + PHeiz, vs (5.66)

Zusammenfassend zeigt Abbildung das Schema der Regelungsstrategie, die zur Tem-

peraturregelung des Mediums im Medientank eingesetzt wird.

Ty Ttm

|

» \orsteuerung

PHeiz, VS

PHeiz, max TPWM

ﬁHeiz TM, is]

TM,SOII

PWM Strecke

v

Regler

PHeiz, Regler

Abbildung 5.16: Temperaturregelung im Medientank

Aufgrund der Vorsteuerung ist es notwendig, die Stellgrofenbeschrankung beim Regler
dynamisch auszufithren, um die resultierende Heizleistung Pjye;, auf die maximale Heizlei-
stung Pei>, mae Z0 beschrénken. Die Stellgroenbeschrénkung fiir den Regler ergibt sich

daher zu:

Preiz,maz — PHeiz, vss  PHeiz, Regler — PHeiz, vs > PHeiz, max
sat(Ppeiz, Reger) = { 0 — Pheiz, vs, PHeiz, Regler < 0 — PHeiz, vs
PHeiz, Regler sonst.
(5.67)

Beim Ansprechen der Stellgrofienbeschrankung kommt eine Antiwindup-Mafinahme zum
Einsatz, bei welcher der Integrator des Reglers angehalten wird.
Wie bereits in Abschnitt [3.2.3] erwéhnt, kann es zu einer Abkiithlung des Mediums in der
Fliissigkeitsleitung vom Medientank bis zum Fliissigkeitseingang am Reaktorkopf kommen.
Es ist daher angebracht, in der Fliissigkeitsleitung am Reaktorkopf einen weiteren Tempe-
raturfithler zu installieren (siche Abbildung 3.3) und diese Temperatur als RegelgroBe im
Flussigkeitskreislauf vorzugeben. Hierfiir wird die Regelungsstrategie aus Abbildung [5.16]
um einen kaskadierten Regelkreis erweitert. Abbildung zeigt die Regelungsstrategie
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zur Regelung der Temperatur des Mediums am Reaktorkopf Ty ri .

T, soll Regelung von Ty im | T, rk, st
- Medientank

TM, RK, soll

v

Regler Ty, rk

Abbildung 5.17: Kaskadierte Temperaturregelung im Fliissigkeitskreislauf

Der duBere Regelkreis zur Regelung von Ty, rx gibt in Abhéngigkeit der Regelabweichung
die FithrungsgroBe fiir den inneren Regelkreis Ty, 5o vor. Fiir die Vorgabe von Ty g0 gilt

folgender Zusammenhang:

T T — Tarist > 0,3°C
TM}soll :{ M, RK, soll M, RK, soll M,ist (568)

T, soll sonst.

Bevor das Medium im Medientank nicht zumindest eine Temperatur von 0,3 °C unter dem
Sollwert Ty, ri, sou erreicht, ist Regler Ty gry nicht aktiv, sondern gibt nur T, ri, sou
als T, sou weiter. Es wird wiederum ein PI-Regler verwendet, auf dessen Parametrie-
rung in Abschnitt eingegangen wird. Wird der PI-Regler durch Erfiillung der Be-
dingung T, rK, soit — Th,ist > 0,3 aktiviert, wird beim Initialisieren sein I-Anteil auf
UL Tos e = IM, RK, soll gesetzt. Dies hat aufgrund des P-Anteils eine Unstetigkeit in der
ReglerausgangsgroBe Ty, son zur Folge, worauf in Abschnitt im Zuge der Diskussi-
on der Ergebnisse von Regelung der Medientemperatur am Reaktorkopf Ths, ric noch néher
eingegangen wird. Durch den kaskadierten Regelkreis konnen eine etwaige Abkiithlung des
Mediums in der Fliissigkeitsleitung, aber auch Messunsicherheiten am Temperaturfiithler
im Medientank kompensiert werden. Aufgrund von ware bei einer sinnvoll gewéahl-
ten Wahl der Reglerparameter eine Beschrénkung der Reglerausgangsgréfie nicht zwingend
notwendig. Um jedoch zu hohe Reglerausgangsgrofien in Folge falscher Parameterwahl zu
unterbinden wird eine Beschrankung durchgefiihrt. Die Reglerausgangsgrofie Thy, son wird
wie folgt einer Beschrdnkung unterzogen, wobei davon ausgegangen wird, dass der Tempe-
raturverlust in der Fliissigkeitsleitung bei einer durchschnittlichen Umgebungstemperatur

von Tymgebung = 20 °C maximal Ty — Ty, Rk, ist = 5 °C betragt:

T, RE, soll + 9, T, sot > T, RK, soll + 9
Sat(TM, 30”) = TM, RK, soll — 57 TM, soll < TM, RK, soll — 5 (569)

T, solls sonst.

Durch einen Stellbereich von £5°C um die Fithrungsgrofle T, ri, sou sollte gewéhrleistet
sein, dass auch bei einer verhaltnisméfig hohen bzw. niedrigen Umgebungstemperatur eine

akkurate Regelung von Ty rx moglich ist. Beim Ansprechen dieser StellgroBenbeschrén-
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kung kommt eine Antiwindup-Mafinahme zum Einsatz (vgl. Abschnitt 5.1.2).

5.4.2 Experimentelle Verifikation der Temperaturregelungen im Reak-
tor und im Fliissigkeitskreislauf

Die entwickelten Regelungsstrategien zur Regelung der Prozesstemperatur wurden auf der
SPS (siehe Abschnitt implementiert und experimentell verifiziert. Hierbei wurden
zunachst die Reglerparameter ermittelt und in weiterer Folge wurden Experimente zur
Verifikation der Temperaturregelung im Reaktor und im Fliissigkeitskreislauf an der An-
lage durchgefiihrt. Eine experimentelle Verifikation der Regelung der Prozesstemperatur
im Gaskreislauf, respektive in der Mischkammer, wurde im Rahmen dieser Arbeit nicht
durchgefiihrt, da der mechanische Aufbau noch nicht abgeschlossen war.

Die Wahl der Parameter zur Regelung der Temperatur des Mediums im Medientank T,
erfolgte anhand der Uberlegung, ab einer Temperaturabweichung von -2 °C die maxi-
male Stellgrofle Prreiz, mae zuzufithren. Daher wurde kp = 1000 gewéhlt, da aufgrund von
Prreiz,maz = 2000 W damit die vorhin erwéhnte Uberlegung erfiillt wird. Die Wahl vom Pa-
rameter des Integralanteils erfolgte anhand der Annahme, dass das System aus Heizmantel,
Medientank und Fliissigkeit eine sehr hohe Zeitkonstante aufweist. Es ist daher sinnvoll, k;
um ein Vielfaches geringer als kp anzusetzen. Der Parameter wurde mit k; = 0,1 gewahlt,
wobei dieser sich auch nach Durchfiihrung der experimentellen Verifikation als geeignete
Wahl herausstellte.

Der eben beschriebene Ansatz wurde zunéchst ebenfalls fiir die Wahl der Reglerparameter
zur Regelung von T gewéhlt. In einigen Versuchen zur Verifikation der Temperaturre-
gelung im Reaktor wurde jedoch festgestellt, dass die thermische Speicherfahigkeit des
Reaktors und des im Doppelmantel enthaltenen Wassers zu einem sehr starken Nachheiz-
effekt fiihrt, wenn der P-Anteil des Reglers zur Regelung von Tx zu grofl gewahlt wird. Der
Reaktor weist zudem eine offenbar sehr hohe Isolationswirkung auf, wodurch in weiterer
Folge auf die Regelung der Temperatur im Reaktor verzichtet werden kann (dazu mehr in
der Diskussion der nachfolgend vorgestellten Ergebnisse).

Zur Regelung der Temperatur in der Fliissigkeitsleitung am Reaktorkopf Trx wird ein sehr
langsamer PI-Regler eingesetzt. Die gewéhlten Parameter wurden empirisch an der Anlage
ermittelt und lieferten in den Experimenten zufriedenstellende Ergebnisse. Die ermittelten

Reglerparameter werden zusammengefasst in Tabelle dargestellt.

Parameter kp kr Preiz, ma
. . W W
Einheit T K W
Regelung von Ty | 1000 0,1 2000
Regelung von Tg 500 0,05 3000
Regelung von Trgx | 0,2 | 0,0075 -

Tabelle 5.9: Reglerparameter zur Regelung der Prozesstemperatur

In weiterer Folge werden die Ergebnisse diverser Versuche zur experimentellen Verifikation
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der Temperaturregelungen im Fliissigkeitskreislauf und im Reaktor gezeigt. Es wurden
Versuche zu einem geregelten Aufheizvorgang des Mediums im Medientank, zur Regelung
der Temperatur am Reaktorkopf sowie zur Regelung der Temperatur am Reaktorkopf
unter Einwirkung der Stérgréfien sy und 7 p durchgefithrt. Im Zuge der Durchfithrung
des Versuchs zur Regelung der Temperatur am Reaktorkopf wurde festgestellt, dass eine
Temperaturregelung im Reaktor, wie bereits eingangs erwdhnt, nicht notwendig ist. Die
Temperaturregelung im Reaktor wurde nach den zuvor gewonnenen Erkenntnissen daher

nicht mehr getestet.

Geregelter Aufheizvorgang des Mediums im Medientank

In einem ersten Experiment wurde ein Sollwertsprung, ausgehend von einer eingeschwun-
genen Temperatur von knapp unter T ;s = 25°C, auf Ty, son = 30 °C vorgegeben. Die
sich dabei ergebenden Verlaufe von T}y ;5 sowie der vom Regler vorgegebenen Stellgro-
e Ppe;, sind in Abbildung dargestellt. Der Sollwert Ty, so ist rot dargestellt. Der
Istwert T, is¢ im oberen sowie die Stellgrofle Ppe;. im unteren Diagramm sind blau dar-

gestellt.
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Abbildung 5.18: Geregelter Aufheizvorgang des Mediums im Medientank auf
T, sou = 30°C

Das Medium wird ausgehend von einer Temperatur knapp unter T ;5 = 25 °C aufgeheizt.
Nach etwa 45 Minuten wird der Sollwert erreicht, worauf es zu einem Uberschwingen von

etwa 0,8 °C kommt. Aufgrund der thermischen Speicherfdhigkeit des Medientanks und der
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geringen Verluste an die Umgebung, vergehen vom ersten Erreichen des Sollwertes bis zum
Erreichen des eingeschwungenen Zustandes knapp vier Stunden.

Die Strecke weist ein charakteristisches PT2-Verhalten auf. Dies ldsst sich durch die beiden
Wirmespeicher Edelstahlbehilter und Fliissigkeit begriinden. Das Uberschwingen kénnte
durch Verringerung beider Reglerparameter auf Kosten der Aufheizzeit reduziert werden.
Dies ist jedoch nicht erforderlich, da ein Uberschwingen in dieser Gréfenordnung keine
Gefahr fiir die Bakterien darstellt. Zudem wird im kontinuierlichen Betrieb durch das Ein-
bringen von kiihlem, frischem Medium ein Uberschwingen in dieser Gré8enordnung verhin-
dert. Der Stellgroflenverlauf zeigt in den ersten 45 Minuten einen phasenweise abrupten
Riickgang auf 0 W. Die Ursache hierfir liegt an dem in Abschnitt [3.5.2] beschriebenen

Sicherheitsmechanismus zur Vermeidung einer zu hohen Temperatur des Heizmantels.

Regelung der Medientemperatur am Reaktorkopf T, ri

Bei aktiver Fliissigkeitszirkulation mit 7p,p = 260 kg/h, wurde aus einem eingeschwunge-
nen Zustand mit Ty ~ 33,4°C und Ty, rx =~ 32,9°C ein Sollwertsprung auf
Ty, RK, soll = 34,5 °C durchgefiihrt. Abbildung zeigt die Temperaturverlaufe von Ty
sowie T, ric und die Stellgrofle Ppye;. des Heizmantels.
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Abbildung 5.19: Regelung von T/, rx nach der Regelungsstrategie aus Abbildung

Nach ca. 0,75 Stunden kommt es geméfl Gleichung (5.68)) zum Aktivieren vom dufleren

Regler was auch im Verlauf des Sollwertes von T); beobachtet werden kann. Es gilt zudem
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fiir die Stellgréfle von Regler Ty, ri, welche sich aus P- und I-Anteil zusammensetzt:

TM, soll = UP, Ty, ric + UL, Tar, i (570)

Der I-Anteil der Stellgrole wird bei der Initalisierung des Reglers auf u; 7, p,c = T, RK, soll
gesetzt. Die Unstetigkeit in der Stellgréfe nach ca. 0,75 Sunden ist schlieflich auf den P-
Anteil up 1, px zuriickzufithren. Durch Beriicksichtigung eines stoBfreien Umschaltens
konnte diese Unstetigkeit vermieden werden. In diesem Fall wiirde beim Zeitpunkt der
Initialisierung der I-Anteil auf us 1, px = T, RE, soll — UP, Ty rye €Szt werden. Darauf
wurde in diesem Fall verzichtet, da es keine negativen Auswirkugen auf das Systemverhal-
ten nach sich zieht. Nach ca. 2,5 Stunden geht der Istwert von T, g mit zuvor minimalem
Uberschwingen in den eingeschwungenen Zustand iiber.

Wiéhrend dieses Experiments wurde auch der Temperaturverlauf der Reaktortemperatur
Tr aufgezeichnet. In Abbildung ist dieser Verlauf zu sehen. Dieser Temperaturverlauf
kommt wohlgemerkt ohne Zutun der Temperaturregelung des Reaktors zustande. Wie be-
reits eingangs erwahnt, konnte auf die Temperaturregelung im Reaktor verzichtet werden,
wie auch dieser Verlauf zeigt. Bei solch niedrigen Prozesstemperaturen (30 °C bis 40 °C) ist
der Temperaturverlust des Reaktors an die Umgebung offensichtlich vernachléssigbar ge-
ring und kann durch die Regelung von T)s ausreichend kompensiert werden. Die Ursache
des charakteristischen, gezackten Temperaturverlaufs liegt am Einbringen des Mediums
iiber ein Sprithwerk mit sehr geringer Drehzahl. Es gibt einige Offnungen im Spriihwerk,
durch die ein Sprithnebel in den Reaktor und somit auf die darin enthaltenen Fiillkorper
eingebracht wird. In weiterer Folge beginnt die eingebrachte Fliissigkeit langsam iiber die
Fillkorper zu rieseln. Aufgrund des sich sehr langsam drehenden Sprithwerks rieselt nicht
an jeder Stelle und zu jeder Zeit gleich viel Fliissigkeit iiber die Fiillkorper. Der Sensor wird
ebenfalls nicht permanent mit der eingebrachten Fliissigkeit ,,berieselt®. Daher kommt es

zu dem in Abbildung [5.20] charakteristischen Temperaturverlauf.
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Abbildung 5.20: Temperaturverlauf im Reaktor
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Regelung der Medientemperatur am Reaktorkopf T, rx unter Einwirkung von

Storgroflen im Medientank

Dieses Experiment dient zur Verfikation der Regelungsstrategie im Fliissigkeitskreislauf
unter Einwirkung von Stoérgréfien im Medientank. Es wurde mit aktiver Fliissigkeitszirku-
lation mit einem Massenstrom von rmyp = 260 kg/h durchgefithrt. In Abbildung
sind die Temperaturverlaufe von Ty und T, rx sowie die StellgroBenverlaufe des Heiz-
mantels am Medientank und die Verlaufe der ein- und austretenden Massenstrome beim
Medientank dargestellt.
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Abbildung 5.21: Ergebnisse des Experiments zur Verifikation der Regelungsstrategie im
Fliissigkeitskreislauf unter Einwirkung von Stérgréfien

Der Istwert von Ty, ri befindet sich im nahezu eingeschwungenen Zustand bei einem
Wert von Ty, rx ~ 33°C. Man erkennt, dass die Stellgrofle Ppe;., ges zunédchst mit der
vom Regler vorgegeben Stellgréfie ident ist (da 7ivsas = 0kg/h). Nach dem Verstreichen
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von ca. 0,17 Stunden wird frisches Medium mit einem Massenstrom vom 7y = 10 kg/h
in den Medientank eingebracht. In etwa gleichviel wird tiber die Produktpumpe mit dem
Massenstrom 7 p entnommen. Ab diesem Zeitpunkt wird aufgrund von rivyys die Vorsteue-
rung aktiv und tragt durch Py, vs neben Pre;. Regier €inen Teil zur gesamten Stellgrofie
Prciz, ges bei. Ein Abkiihlen von Ty ri durch sy, wird mit Hilfe der Vorsteuerung un-
terbunden. Ppe;. vs dient ausschliefllich zur Stérgrofienkompensation, wobei Ppei., regier
nach wie vor die Verluste an die Umgebung sowie etwaige Ungenauigkeiten der stati-
schen modellbasierten Vorsteuerung kompensiert. Nach ungefihr 0,45 Stunden werden
m sy und mmp verdoppelt, was mit unmittelbaren Auswirkungen auf Ppe;,,vs und somit
auch Ppe;z, ges einhergeht. Wiederum verhindert die Vorsteuerung ein zu starkes Abkiihlen
von T r. Betrachtet man in beiden Féllen den Verlauf von Pz, Regier, ist ebenfalls
zu erkennen, dass der Regler den durch die Vorsteuerung ermittelten Anteil Ppei. vs
kaum korrigieren muss. Dies ldsst auf einen addquaten Zusammenhang zwischen dem in
der Vorsteuerung gewéahlten Ansatz und den tatsdchlich vorherrschenden physikalischen

Bedingungen schliefen.



Kapitel 6
Zusammenfassung

In der vorliegenden Arbeit wurde die Regelung und Automatisierung einer Gasfermentati-
onsanlage zur Homoacetogenese behandelt. Einleitend wurden zugrundeliegende biotech-
nologische Grundlagen sowie die prinzipielle Funktions- und Betriebsweise einer solchen
Gasfermentationsanlage dargestellt. Danach wurden die Anforderungen an das Betriebs-
verhalten der Anlage definiert, aus der sich in weiterer Folge die Aufgabenstellungen an
die Regelung und Automatisierung ableiten lieflen.

Zur Beschreibung der Automatisierungs- und Regelungsaufgaben wurden einleitend vier
Betriebszustinde der Anlage definiert, die Einfluss auf die Prozessinstrumentierung so-
wie die Softwareentwicklung nehmen. Bei den vier Betriebszustdnden handelt es sich um
die Inertisierung, die Immobilisierung der Bakterien, das Hochfahren und den kontinu-
ierlichen Betrieb der Anlage. Im kontinuierlichen Betrieb muss die Anlage in der Lage
sein, die prinzipielle Funktions- und Betriebsweise, unter Beriicksichtigung der Anforde-
rungen an das Betriebsverhalten, vollstdndig geregelt zu erfiillen. In weiterer Folge wurden
die Regelungsaufgaben mit der fiir deren Umsetzung erforderlichen Prozessinstrumentie-
rung beschrieben. Zur besseren Ubersicht wurden die Regelungsaufgaben drei Bereichen
(Gaskreislauf, Fliissigkeitskreislauf, Prozesstemperatur) zugeordnet. Aufgrund zahlreicher
physikalischer bzw. chemischer Gréflen die messtechnisch zu erfassen sind, wurde der
Messtechnik ein eigener Abschnitt gewidmet. Hierbei wurde der Messung des Normvo-
lumenstromes und dessen Zusammensetzung in der Gasrezirkulationsleitung besonderes
Augenmerk geschenkt. Dies war notwendig, da die Ermittlung des Normvolumenstromes,
respektive die Ermittlung der Normvolumenstréome der einzelnen Gasbestestandteile in
der Gasrezirkulationsleitung, essentiell fiir die Regelung des dem Reaktor zugefiihrten
Substrats ist. Neben einer kurzen Ubersicht iiber die verwendeten Aktuatoren wurde auch
noch auf sicherheitskritische Aspekte aufgrund des Einsatzes von Wasserstoff und diverser
zu iiberwachender Prozessgrofien ndher eingegangen.

Nach der Beschreibung der Automatisierungs- und Regelungsaufgaben wurde der Basis-
automatisierung der Anlage ein kurzes Kapitel gewidmet. In diesem wurde zunéchst auf
die verwendete Mess- und Steuerhardware (SPS) sowie auf die Entwicklung eines Schalt-

schranks eingegangen. Neben der Entwicklung geeigneter Hardware erfolgte die Entwick-
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lung einer modularen und wartbaren Software zur Anlagensteuerung. Es wurde eine Be-
diensoftware mit grafischer Benutzeroberfliche sowie eine auf der SPS implementierte
Steuersoftware entwickelt. Aufgrund der hohen Komplexitdt der auf der SPS implemen-
tierten Software, wurde der Softwarearchitektur ein kurzer Abschnitt gewidmet.

Ein zentrales Thema der Arbeit war der Reglerentwurf fiir die verschiedenen Regelungsauf-
gaben. Hierbei wurde zunachst auf die Regelung der Prozessparameter des dem Reaktor
zugefiihrten Substrats eingegangen. Nach der Herleitung eines mathematischen Strecken-
modells, das in weiterer Folge zu Simulationsstudien eingesetzt wurde, wurde die Rege-
lungsstrategie zu dieser Aufgabe vorgestellt. Diese besteht grundlegend aus einer statischen
modellbasierten Vorsteuerung, die von PI-Reglern mit Antiwindup-Mafinahme unterstiitzt
wird. Die entwickelte Regelungsstrategie wurde anschlieffend in Simulationsstudien bei vor-
angehender empirischer Ermittlung der Reglerparameter verifiziert. Aufgrund der Resulta-
te wird empfohlen, diese Regelungsstrategie an der Anlage einzusetzen und experimentell
zu verifizieren.

In weiterer Folge wurde ein Vorschlag zur Regelung des Druckes im Gaskreislauf sowie zur
Regelung des pH-Wertes und des Fiillstandes im Medientank gemacht. Fiir die Regelung
des pH-Wertes und des Fiillstandes im Medientank wurde wiederum ein mathematisches
Modell hergeleitet sowie eine Regelungsstrategie, bestehend aus einer statischen modellba-
sierten Vorsteuerung unterstiitzt durch PI-Regler, vorgestellt. Anschlielend erfolgte eine
empirische Ermittlung der Reglerparameter sowie eine Verifikation der Regelung mit Hilfe
von Simulationsstudien. Nach zufriedenstellenden Resultaten in den Simulationsstudien
wurde die entwickelte Regelungsstrategie zur Regelung des pH-Wertes und Fiillstandes
im Medientank auf der SPS implementiert und schlieffilich experimentell an der Anlage
verifiziert. Die experimentelle Verifikation lieferte zufriedenstellende Ergebnisse.
Abschlielend wurde auf die Regelung der Prozesstemperatur eingegangen. Hierfiir wurden
drei unabhéngige Regler entworfen, deren grundlegende Regelungsstrategie jedoch auf dem
selben Prinzip basiert. Die Regelung zur Prozesstemperatur wird im Reaktor durch Rege-
lung der Temperatur im Reaktorinnenraum, im Flissigkeitskreislauf durch Regelung der
Medientemperatur im Medientank und in weiterer Folge am Reaktorkopf sowie im Gas-
kreislauf durch Regelung der Fliissigkeitstemperatur in der Mischkammer durchgefiihrt.
Die Temperaturregelung im Fliissigkeitskreislauf wurde aufgrund relevanter, bekannter
Storgroffen um eine statische modellbasierte Vorsteuerung erweitert. Um eine gewiinschte
Temperatur am Reaktorkopf besser regeln zu kénnen, wurde die Temperaturregelung im
Flissigkeitskreislauf zusdtzlich um einen kaskadierten Regelkreis erweitert, der den Soll-
wert flir die Temperatur im Medientank vorgibt. Die entwickelten Regelungen wurden
experimentell verifiziert, wobei eine Verifikation der Temperaturregelung in der Misch-
kammer nicht durchgefithrt wurde. In den Experimenten zeigte sich, dass eine Tempera-
turregelung im Reaktor aufgrund seiner hohen Isolationswirkung und des relativ niedrigen
Temperaturbereichs (30 °C bis 40 °C) nicht zwingend notwendig wére. Die Temperaturre-
gelung im Flissigkeitskreislauf wurde umfassend an der Anlage getestet und lieferte sehr

zufriedenstellende Resultate.
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