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THVISTELMA

Huntsman Pigments Pori tuottaa titaanidioksidia eri teollisuuskohteille kéytettavaksi.
Tehdas valmistaa titaanidioksidia kayttaméalld sulfaattiprosessia. Tehtaan kapasiteetti
on 130 000 tonnia titaanidioksidia vuodessa. Tehtaalla on noin 500 tyontekijaa.

Tuotettua titaanidioksidia jauhetaan loppuvaiheessa suihkumyllyilld, joihin Hunts-
man on kehittanyt jauhatuskammion paineensaatéon menetelman, jolla agglomeraatit
saadaan entisté tehokkaammin ja tasaisemmin erotettua toisistaan. Talla ohjaustaval-
la saadaan myds merkittavia hoyrynkéayttoon liittyvia saastoja.

Ohjaustapamuutoksessa siirrytadn seuraamaan jauhatuskammion sisdista painetta ja
pitamalla se vakiona saatamélla jauhatushoyryn maarad automaattiventtiililla, kun
ennen saadettiin syottd- ja jauhatushoyryéd paéhoyryventtiililla, joka pyrki pitaméaén
hoyrymé&éran oikeana asetetun hoyry-pigmentti-suhteen avulla.

Tdssa tyossa testattiin ohjausmuutoksen toimivuutta.

Suihkujauhatuksesta otetaan naytteitd vahintd&n kolmesti péivassa ja niista analysoi-
daan mm. kiilto, dispergoituvuus ja peittokyky. Téssd tyodssa tarkein maéariteltava
analyysisuure oli kiilto, jonka mittaamisessa laboratorio kéyttdd SFM-menetelmalla
saatavaa laskennallista Kiiltoa, eli ns. GLOSScalcia.

Koeajoja suoritettiin kahdella eri tuotteella. Koeajot aloitettiin molemmille tuotteille
ensin suorittamalla esikoeajo, jossa selvitettiin sopiva hoyry-pigmentti-suhde, milla
ldhdettiin suorittamaan pidemmaén ajan koeajoja. Koeajojen tuloksia seurattiin ver-
taamalla koesuihkumyllyn ja vertailu suihkumyllyn GLOSScalc:ien vélisté eroa.

Saaduista tuloksista huomattiin, ettd ohjaustapamuutoksella voidaan laskea hoyry-
pigmentti-suhdetta jopa 0,5 arvoa alaspéin ja taten saastdd hoyrya noin 390 kg/h, eli
rahallisesti yli miljoona euroa vuodessa.

Kuitenkin suihkujauhatuslinjojen erojen ja eri tuotteiden vuoksi tulos ei ole lopulli-
nen ja koeajoja tulee jatkaa jokaisella linjalla ja tuotteella, jotta todelliset hyddyt voi-
daan laskea.
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ABSTRACT

Huntsman Pigments Pori produces titaniumdioxide for different industrial uses. Tita-
nium dioxide pigment is produced by using sulphate process. Capacity of the factory
is 130 000 tons TiO,-pigment per year. Factory has 500 employees.

Produced titaniumdioxide is milled at the end of the process by using jet mills, where
Huntsman has developed milling chamber pressure control, which allows more effi-
cient and more even crushing for agglomerats. This pressure control also saves sig-
nificantly steam that is used in jet mills.

In this control type it is moved to follow grinding chamber pressure and to keep it in
constant state by controlling grinding steam amount with automatic valve instead of
controlling feed and grinding steam with main steam valve to keep steam flow right
by adjusting steam-pigment-ratio.

This thesis work was focusing on testing the reliability of control change works.

Atleast three samples from jet mills were taken every day. Gloss, dispergation and
covering ability were analyzed from these samples. In this work the most important
analysis was gloss in which analyzing laboratory used GLOSScalc, which is calcu-
lated from SFM-application.

Trial runs were done for two different products. Trial runs started for each product
first by making pre test drives from where it was tried to find out, which was good
steam-pigment-relation to start longer test drives. Results of the test drives was fol-
lowed by measuring GLOSScalc difference between test jet mill and regular jet mill.

From the results it was calculated that the control change allowed us to lower steam-
pigment-ratio by 0,5 scales downward and to save steam 390 kg/h which is over mil-
lion euros per year.

However, there are different kinds of jet milling lines in the factory and different
products, so the results are not final and the test drives must be done for every line
and product so the real results can be calculated.
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1 JOHDANTO

Huntsman Corporationin ostettua Sachtleben Pigments Oy Porin pigmenttitehtaan
yrityksen tarkoituksena oli muuttaa tehtaalla kaytettyjen suihkumyllyjen ohjaustapaa
niin, ettd jauhatuksella saataisiin tasaisempaa tuotteenlaatua ja ennen kaikkea merkit-

tavia sééstoja hdyrynmaarassa.

Aikaisemmin oli héyrymaarad saddetty kokonaishdyryventtiililla ainoastaan hoyry-
pigmentti-suhteen avulla. Nyt oli tarkoitus satéa erillistd jauhatushoyryventtiilia
pitdmélla jauhatuskammionpaine vakiona, jolloin jauhatuskammion olosuhteet olisi-

vat parhaat mahdolliset jauhatukselle.

Taman opinndytetyon tarkoituksena oli testata k&ytdnndssé kyseisen ohjausmuutok-
sen toimintaa Porin tehtaalla ja samalla laskea saadut hdyrynmaaran saéstot ja laadun

tasaisuus.

Ty0 suoritettiin 42-jauhatuslinjassa ja koeajoja suoritettiin kahdella eri painovéreihin

kaytetylla tuotteella.



2 HUNTSMAN CORPORATION

Huntsman on maailman laajuinen erilaisten kemikaalien tuottaja ja myyja. Hunstma-
nin yritykset tuottavat lukuisille muille maailmanlaajuisille aloille tuotteita, kuten

kemikaaleja, muoveja, tekstiileja, kenkid, maaleja ja pinnoitteita. /1/

Huntsmanilla on noin 16 000 tyontekijaa eri tehtailla maailmanlaajuisesti. Yhtion

liikevaihto vuonna 2014 oli yli 13 miljardia yhdysvaltain dollaria. /1/

2.1 Huntsman Pigments Porin tehdas

Kuva 1. Huntsman Pigments Pori ilmakuva /2/

Porin Pigmenttitehtaan perusti Vuorikemia Oy vuonna 1957, jonka jalkeen yhtid on

vaihtunut omistajalta toiselle. /8/

Huntsman Pigments osti Porin tehtaan Sachtleben Pigmentsiltd vuoden 2014 loppu-
puolella. Se valmistaa titaanidioksidia, jota kdytetddn mm. kosmetiikassa, maaleissa,
lakoissa seka pakkauspainovéreissa. /2/



Porin tehtaan tuotantokapasiteetti on 130 000 tonnia vuodessa ja on taten yksi suu-
rimmista sulfaattiprosessia kayttavista tuotantolaitoksista. Tuotetusta titaanidioksi-

dista lahes 95% menee vientiin ympari maailmaa. /2/

Tehdas sijaitsee Pohjois-Porissa, josta silld on hyvat yhteydet Porin satamaan.

Huntsman Pigments Porin tehdas tyollistdd nykyisin noin 500 henkil6a. /2/



3 TITAANIDIOKSIDI

Titaanidioksidi, kemialliselta kaavaltaan TiO,,eli titaanivalkea, on puhtaanvalkoinen
titaanin ja hapen kemiallinen yhdiste. Se kuuluu epdorgaanisiin lapindkymaéattomiin
pigmentteihin eli pigmenttimineraaleihin ja sitd kaytetddn mm. papereissa, karton-
geissa, muoveissa ja maaleissa, seka elintarvikkeissa, varipigmenttind, laékkeissa ja
UV-suojana aurinkovoiteissa. /3/

Titaanidioksidi on veteen, happoon ja emaksiin liukenematon aine ja sen tarkeimpia
ominaisuuksia ovat dispergoituvuus, kiiltavyys, peittokyky, saankesto ja valkoisuus.
13/

Titaanidioksidilla on yleensé toinen kahdesta tarkeimmaésta kidemuodosta, anataasi

(kuva 2B) tai rutiili (kuva 2A). Niiden optisia, kemiallisia ja s&éhkoisid ominaisuuksia

maadrittelee atomien jarjestys. /3/
Rutlle

Anatase

Kuva 2. Rutiilin ja anataasin kiderakenne. /5/

Titaanidioksidia on mahdollista valmistaa kahdella eri menetelmalld: sulfaatti- tai
Kloridiprosessilla. Huntsman Pigments Porin tehdas kayttad sulfaattiprosessia titaani-

dioksidin valmistuksessa. /5/
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3.1 Titaanidioksidin valmistus sulfaattiprosessilla

Sulfaattiprosessissa, ks. kuva 3, titaania siséltava raaka-aine liuotetaan rikkihappoon
ja syntyvasta liuoksesta titaani erotetaan saostamalla titaanihydraattina. Titaanihyd-

raatti pestéan, kalsinoidaan ja pintakasitellaan. /5/

.i!

TITAANE RAAKA-AINE
(ILMENNTTY)
JATEHAPON TALTEENOTTO rtnaosuuum
Tio, sultaattiprosessu 4- CAORERAATOw

AINECS
METALL)
e SULFAATIT \m A‘,,
I *
[ UODAT!
[Fr ey ANDUTUS

muxAsmusuAnOuAu;
PIGMENTIN PAKKAUS

B

Kuva 3. TiO,Sulfaattiprosessi. /5/

Sulfaattiprosessinraaka-aineena kéytetddn ilmeniittia (FeTiO3) ja rikkihappoa
(H2S0O,) reaktioyhtalon (1) mukaisesti. llmeniitti kuivataan ja jauhetaan prosessissa

kaytettavan hiukkaskoon vaatimaksi ja sekoitetaan vakevaan rikkihappoon. /5,6/

FeTiO3(s) + 2H,SO4(aq) => TiOSO4(aq) + FeSO4 + 2H,0(1) 1)

Seosta kuumennetaan, kunnes eksoterminen reaktio ilmeniitin ja rikkihapon valilla

ldhtee kéyntiin. Reaktiossa syntyy titaanista ja rautasulfaateista koostuvaa kiinte&a

ainetta. Kiinted aine, joka on enimmakseen titanyylisulfaattia (TiOSO,), liuotetaan
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rikkihappoliuokseen, jolloin syntyy liuosta, joka sisaltdd kolmenarvoista rautaa
(Fe**) eli ferri-ioneja. /5/

Tama rauta pelkistetaan kahdenarvoiseksi (Fe?*) rautaromun avulla alla olevan yhta-
I6n mukaan ja suodatetaan liukenemattomien epapuhtauksien poistamiseksi, ks.
reaktioyhtal6 (2). /5,6/

2Fe**(aq) + Fe(s) => 3Fe?*(aq) (2)

Seuraavaksi liuos jadhdytetdan, jolloin suurin osa rautasulfaatista Kiteytyy turkoosina
kidevedellisend rautasulfaattina, joka voidaan erottaa liuoksesta. Liuos siséltaa enaa

suurimmaksi osaksi pelkkéa titanyylisulfaattia. /5,6/

Jaljelle jaanyt liuos vakevoidéan haihduttamalla, jotta seuraava vaihe eli saostus on-
nistuisi. Saostuksessa tummasta liuoksesta muodostuu valkeaa titaanihydraattia. Syn-
tynyt saostuma eristetddn suodattamalla, jolloin liuokseen j&é liuenneita sulfaatteja ja
rikkihappoa. Tama liuos puhdistetaan ja vékevoidaan reaktioyhtalon (3) mukaisesti,
jolloin rikkihapon voi kaytt&d& uudelleen liuottamaan ilmeniittia. /5,6/

TiOSO4(aq) + H20(I) => TiOa(s) + H2SO4(aq) 3)

Sitten titaanihydraatti pestddn moneen kertaan, jolloin vérivirheitd aiheuttavat epa-
puhtaudet saadaan poistettua ja tuotteesta tulee puhtaanvalkeaa. Sen ominaisuudet
ovat kuitenkin vield huonot: tuote on liian hienojakoista ja lahestulkoon amorfista,

jonka rakenneyksikailla ei ole sadnnéllista jarjestysta. /5,7/

Kiteiden muodostaminen suoritetaan kalsinoinnissa, jossa tuote ajetaan ldhes 1000
celsius-asteiseen uuniin. Kuumennus poistaa titaanidioksidissa olevan kideveden l&-
hes kokonaan pois reaktioyhtdlon (4) mukaisesti. Téassa vaiheessa maaraytyy myos

se, onko tuote kiderakenteeltaan anataasia vai rutiilia. /5,6,8/

TiO2-nH,0(s) => TiO, + nH,0(g) (4)
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Kalsinoinnin jalkeen tuote jaahdytetddn uuninjélkeisessa jaahdyttimessa ja ajetaan
siiloihin, josta se jauhetaan joko vasara- tai rengasmyllyilla haluttuun partikkeliko-
koon (noin 20-40um). Anataasi jauhetaan rengasmyllyilld ja pakataan suoraan, kun
taas rutiilituotteet jauhetaan vasaramyllyilla ja dispergoidaan veteen. Kéaytettavat

apuaineet alentavat liuoksen viskositeettia. /8,9/

Lietteend oleva pigmentti hienonnetaan mérkdjauhamalla tuotetta niin, ettd paastaan
ldhes yksittéisten TiO,-kiteiden tasolle partikkelikoon ollessa noin 0,02um. Jauha-

tuksessa jauhinkappaleina kaytetdan Zr-kuulia. /8,9/

Jauhettu liete siirretddn seuraavaksi késittelysailidihin, joissa kiteet pinnoitetaan ha-
luttujen kemikaalien avulla esimerkiksi alumiini-, pii-, sekd muilla yhdisteilla. Tassa

vaiheessa myos tuotteen pH séadetééan halutuksi. /8,9/

Késittelyn jalkeen liete suodatetaan ja siitd pestdan liukoiset suolat pois. Suolojen
poisto on téarkead, silla niilla on haittaavia vaikutuksia tuotteen kiiltoon ja saankes-
toon. /8,9/

Suodatuksesta liete pumpataan kuivaamojen syottosailidihin, joista se voidaan Poris-
sa kuivata kolmella eri kuivaustyypilld; arinakuivaamolla, suihkukuivaamolla tai
spin-flash-kuivaamolla. Naista arina- ja spin-flash-kuivaamo vaativat esikuivaamisen
joko rumpu- tai painesuotimen avulla. Kuivattavaan lietteeseen lisatddn myos tuot-

teelle sopiva orgaaninen apuaine. /9,10/

Kuivauksen tarkoituksena poistaa lopputuotteesta ja pinnoitteesta vapaa vesi pois,

jolloin késittelyssé lisatty pinnoite tiivistyy ja tarttuu tiukasti kiteisiin kiinni. /10/

Kuivausvaiheessa pigmenttikiteet muodostavat agglomeraatteja, jotka erotetaan toi-
sistaan suihkujauhatuksen avulla. Jauhettu tuote ajetaan pelletoinnin kautta pakkaus-

siiloihin, joista tuote pakataan asiakkaan haluamaan pakkauskokoon. /8/
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4 SUIHKUJAUHATUS

Suihkujauhatuksen tarkoitus on erottaa pigmenttikiteet toisistaan. T&méa toteutetaan
syottdmalla pigmentti suihkumyllyyn (kuva 4.) kayttamalla tulistettua vesihdyrya

(P =14 bar, t = 275°C). Tulistetun hdyryn kaytosta johtuen hoyry ei tiivisty myllyssa
vedeksi, eli jauhettava pigmentti pysyy kuivana./11/

| 'Jclllhdlihlki'\x)

1. Sydttdputki; 2. Jauhatuskaasun tuloputki; 3. Suutinkehd; 4. Jauhatussuutin; 5. Jauhatuskammion runko;
6. Jauhatuskammio; 7. Kaasun ja jauhetun aineen poistoputki; 8. Sykloni; 9. Kaasun ja hienojakoisimman
tuotteen poistumisputki; 10.Valmis tuote; 11. Luokitin (kaulus).

Kuva 4. Suihkumyllyn rakenne. /10/

Tuote syotetdadn suihkumyllyyn putkea pitkin (kuva 4. kohta 1. ), jonka syottopaassa
on hdyrysuutin. Syo6ttdsuuttimesta tulevan hdyryn avulla pigmentti ammutaan ldhes
adnen nopeudella suihkumyllyn sisaén. Suihkumyllyn sisélla on mallista riippuen
vield 8-16 jauhatussuutinta, jotka nekin puhaltavat hdyrya, jolloin pigmentti saadaan
suihkumyllyn sisassd pyo6rimisliikkeeseen. Jauhatussuuttimien kulman on todettu
olevan jauhatukselle tehokkain kulman ollessa 52°. Kuitenkin Huntsmanin Porin teh-

taan myllyissa jauhatussuuttimien kulma on 64°./10,11/
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Myllyn sisdisen nopeuden avulla pigmenttihiukkaset torméilevat myllyn sisassé toi-
siinsa ja tormayksien voimasta pigmenttihiukkaset murskaantuvat pienemmiksi.
Keskipakovoiman vuoksi suuremmat pigmenttihiukkaset jaavat myllyn reunoille
pyOrimaan ja jauhautumaan toisiinsa, kun taas pienemmét hiukkaset liikkuvat hoyryn
mukana keskemmalle jauhatuskeh&é ja lopulta hoyryvirran ja myllyn alipaineen mu-
kana luokittimen (kuva 4. kohta 11) yli pois jauhatuskammiosta. /11/

Luokittimen yli paésseet pigmenttihiukkaset ja hoyry tuleva erotussykloniin (kuva 4.
kohta 8), jossa ympyraliikkeessa olevat pigmenttihiukkaset ajautuvat kartion reunalle
ja sitd myoden syklonissa alaspéin lokerosyottimeen ja siité pelletointiin ja pakkauk-
seen. Hoyry taas poistuu myllyn ylépuolella olevasta putkesta pdlykaappiin, jossa
héyryn mukaan joutuneet pigmenttihiukkaset erotetaan hdyrysta ja Kierratetdan ta-
kaisin suihkujauhatukseen tai suoraan pakkaukseen. Pdlykaapista hdyry kulkeutuu
lauhduttimeen, jossa se ja&hdytetédén vedeksi. /11/

Suihkumylly on autogeeninen laite, eli siina ei ole liikkuvia osia, vaan jauhinkappa-
leina toimivat pigmenttikiteet. Tdma estdd jauhinkappaleista kuluvan epdpuhtauden
joutumisen tuotteeseen. Jauhatuskehallda hdyryn nopeus on suuruusluokkaa 200-250
m/s. Suurin osa hiukkasten jauhautumisesta tapahtuu jauhatuskeh&n ulkoreunalla,
jossa suurimmat pigmenttihiukkaset térmaéilevat hdyryn kiihdyttdmina toisiinsa. Jau-
hatuskammion sisakehéll& ei tapahdu muuta kuin luokitusta. Suihkumyllysta poistu-
va tuote on tavallisesti suuruusluokaltaan 20 pm tai sitd pienempaa. /11/

4.1 Suihkumyllyn mittaukset ja ohjaustapa

Nykyiselldadn suihkumyllyja ohjataan hdyry-pigmentti-suhteen avulla eli asetettu
hdyry-pigmentti-suhde maaraa myllyyn syétettdvan hdyryn maarén, joka on laskettu
asetetusta syotteen maarasta. Esimerkiksi, jos asetettu syoton maara on 1000 kg/h ja
hoyry-pigmentti-suhde on 2,0 kuluu hdyrya 2 t/h, eli 2 tonnia syotettyd pigmentti-
tonnia kohden. Koska héyryn maaré ohjautuu asetetun syoton maarasta ja pysyy va-
kiona, eika siitd mita todellinen sy6ton maaréd on, niin todellinen hdyry-pigmentti-
suhdekin vaihtelee riippuen syoton madrasta. Syoton maara lasketaan syottosiilosta

poistuvan painon avulla ja sitd hallitaan sd&tamaélla siilon pohjassa olevan syottoruu-
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vin kierroksia muuttamalla. Tastd syystd syoton todellista maaraa ei pystyté laske-

maan silloin, kun siiloa taytetaan.

Huntsmanin tarkoituksena on muuttaa ohjaustapaa niin, ettd myllyyn saadaan ihan-
teelliset olot pigmentti agglomeraattien jauhamiselle. T&méa toteutetaan asentamalla
paineen mittaus jauhatuskammioon ja pitdmalla jauhatuskammion paine vakiona saa-
tdmalla jauhatushdyryventtiilia. Talldin pystytddn saatdmaan hoyryn maara oikeaksi

jauhatuskammiossa olevan pigmentin mukaan.

Jauhatuskammion painemittari mittaa dynaamista painetta, eli hdyrynpaineen kasva-
essa myos jauhatuskammiossa olevan hdéyryn pydrimisnopeus kasvaa ja taten nostaa
jauhatuskammion painetta. Tdma hdyryn virtausnopeus pienenee, kun jauhatuskam-
mioon lisatdén pigmenttid, jolloin myllyyn asennettu automatiikka (kuva 5) avaa jau-
hatushdyryventtiilig, jotta vaadittava jauhatuskammionpaine pysyisi asetusarvossaan.
Kuvassa 5 nakyy suihkumyllyyn tehdyt instrumentaaliset muutokset verrattuna nor-
maaliin suihkumyllyyn, eli uusi jauhatuskammion painemittari ja jauhatushdyryn au-

tomaattiventtiili, jotka ndkyvét kuvassa punaisella.

Hankaputk Honkaputki W 2 oy () %

Jauhatuskammion painemittar;

ushsyynfeutomaatfiventriil

Pelletointi ja pakkaus Pelletointi ja pakkaus

Kuva 5. Suihkumyllyt. /13/
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5 SUIHKUJAUETUN TUOTTEEN ANALYYSIT

Suihkujauhetusta pigmentista otetaan normaalisti kolme kertaa paivassé naytteita,
joista tutkitaan onko pigmentin ominaisuudet halutut. Jokaisella tuotteella on omat
laatuvaatimuksensa. Suihkujauhatuksen néytteista tutkitaan mm. kiilto, peittokyky ja

dispergoituvuus.

Tassa tydssa tarkein seurattava analyysi oli Kiilto.

5.1 Kiilto

Kiilto on arvostettu ominaisuus maaleissa ja eri pinnoilla. Maalin siséltdmilla kiin-
teilla aineilla, kuten titaanipigmentilla on kiiltoon ratkaiseva osuus. Kohteisiin, joissa
halutaan erittdin hyvaa kiiltoa, Huntsman Pigments tuottaa hienojakoisia, hyvin dis-
pergoituvia ja stabiileja pigmenttituotteita. Naiden avulla saadaan erittdin tasaisia

maalikalvoja ohuinakin maalikerroksina. /8/

Pigmentin kiilto analysoidaan valmistamalla maaliseoksia tietylld reseptilld ja naisté
vedetdan kalvot tasaisille pelti- tai lasilevyille ja kuivataan ne. Taman jalkeen mita-
taan kiillot kiiltomittarin avulla useista levyn kohdista ja lasketaan niista keskiarvot.
Valon tulokulmina kéytetédan 20 ja 60 astetta. Pienemmalld kulmalla huomataan va-
haisetkin pigmenttien valiset erot. /8/

Huntsman kéyttaa Porissa laskennallista Kiiltoa, GLOSS,:ia, joka lasketaan TSM-
tuloksista toteutetulla lineaarisella regressiolla siten, ettd selitettdvind muuttujina ovat
olleet pakatusta pigmentista Sovellutuslaboratoriossa tietylla maaritysmenetelmalla
madritetyt painovarikiiltoarvot. Koska TSM-menetelma itsessadan ei huomioi tuote-
kohtaisia pinnoite-eroja ja niistd johtuvia vaikutuksia kiiltoon, on ne laskennassa

huomioitu tuote- ja linjakohtaisina tasoeroina (tasokorjauksina). /12/
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6 KOEAJOT

Ensin tehtiin alustava koeajo, jossa selvitettiin, kuinka alas hoyry-pigmentti-suhdetta
voidaan laskea laadun pysyessé vield riittadvan hyvana. Tamén jalkeen suoritettiin
pidemman ajan koeajoja valitulla hdyry-pigmentti-suhteella ja otettiin naytteita seka

koeajomyllystd (SM 45) etté rinnakkaismyllystd (SM 44 tai 46) ja vertailtiin tuloksia.

Kaikissa koeajoissa pyrittiin pitaméaan suihkumyllyjen sy6tot vakiona syéttomaéran
ollessa valilla 1100-1250 kg/h.

6.1 Koeajot tuotteelle 1

Tuotteen 1 laatuvaatimukset 16ytyvét liitteestd 1, josta ndhdaén vaaditut kiilto- ja

muut laatuarvot.

6.1.1 Esikoeajo 1

Koeajosuunnitelma liitteessé 2, ensimmainen paiva.

Ensimmaisessd koeajossa sdddettiin jauhatushdyryn painetta, kunnes jauhatushdyryn
paine saavutti alle 5 barin paineen. Jauhatuskehan painetta lahdettiin laskemaan 0,03

bar:inaskelein alun lahtéarvosta 0,36 bar ja sita tiputettiin aina tasolle 0,11 bar asti.

Jokaisen asetusarvomuutoksen jalkeen odotettiin noin 20 min, jotta jauhatuskammion
olosuhteet vakiintuisivat, jonka jalkeen otettiin ndyte. Liitteessa 3 on koeajon mitta-
uspoytakirja, josta nakyy jokaisen muutoksen jalkeinen Kiilto, toteutunut hdyry-

pigmentti-suhde ja sen hetkinen jauhatushdyryn paine.

Liitteessé 4 olevaan kuvaajaan on piirretty saadut jauhatuskeh&n paineen saadon ai-
heuttamat kiillon muutokset. Kuten kuvaajasta voidaan huomata, kiillossa tapahtuu
selvd muutos oltaessa hoyry-pigmentti-suhteessa 1,86-1,69 ja 1,66-1,57 jauhatuske-

han paineen ollessa tall6in 0,27-0,24 bar ja 0,18-0,15 bar.
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Saaduista tuloksista voidaan huomata, ettd hoyry-pigmentti-suhteella 1,86 saadaan
ldhes yhta hyvaa tuotetta, kuin vertailumyllyllg, jossa héyry-pigmentti-suhde on 2,4.
Vield hoyry-pigmentti-suhteen ollessa 1,66 pysytaan kiillossa hyvalla tasolla kiillon
eron ollessa vertailumyllyyn hieman yli 1%-yksikkoa.

6.1.2 Esikoeajo 2

Koeajosuunnitelma nahdéan liitteessa 2, toinen péiva.

Tassa koeajossa saddettiin ainoastaan hoyry-pigmentti-suhdetta ja tutkittiin, kuinka
alas sitd voidaan saatad, ennen kuin kiillossa tapahtuu merkittdvd romahdus. Koe-
ajossa ei myodskaan ollut jauhatuskammion paineensaatoa kaytdssad, vaan saadot to-

teutettiin vanhan ajotavan mukaisesti, ks. luku 4.1.

Lahtoarvona kaytettiin alkutilanteessa olevaa todellista hoyry-pigmentti-suhdetta
(2,22) ja tatd muutettiin askelmaisin 0,2 yksikdon muutoksin alaspéin, kunnes hoyry-
pigmentti-suhde 1,3 saavutettiin. Toisena ehtona oli, ettei syo6tto- tai jauhatushdyryn

paine laske alle 5 bar:in.

Néytteita otettiin, kuten edellisessékin koeajossa, noin 20 minuutin jalkeen jokaisesta

askelmuutoksesta ja tdman jalkeen tehtiin uusi muutos hdyry-pigmentti-suhteeseen.

Saadut tulokset on esitetty liitteessd 5 olevassa mittauspoytakirjassa, joista piirretty
kuvaaja liitteessd 6. Tuloksista voidaan huomata, ettd hdyry-pigmentti-suhteella 1,9
ollaan taysin samassa kiillossa, kuin vertailumyllylla ja vield 1,7 suhteellakin ero on
mitattdman pieni. Kuitenkin hoyry-pigmentti-suhteella 1,5 ja sitd alhaisemmalla
1,3:lla kiillossa tapahtuu merkittava heikentyminen vertailumyllyn kiiltoon verrattu-

na. Tdmé on selvéasti huomattavissa liitteen 6 kuvaajasta.
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6.1.3 Koeajo 1

Koeajosuunnitelma n&hd&an liitteessa 7.

Ensimmaisessd pidemmaén ajan koeajossa paadyttiin lahtemaan kahden ensimmaisen
koeajon perusteella saadulla hoyry-pigmentti-suhteella 1,7. Koska koeajossa tarvit-
tiin tuotannon apua naytteiden hakemisessa vuoron alussa, laadittiin my6s SM 45:een
ajotapaohje, joka on liitteessé 8, jotta kyseisen suihkumyllyn kammionpaineensaato
pysyisi oikeissa asetusarvoissaan. Vertailumyllyja ajettiin normaaliohjeen mukaisesti

hoyry-pigmentti-suhteella 2,4.

Vaikka aiemmissa koeajoissa saatiin hyvié tuloksia hoyry-pigmentti-suhteella 1,7,
jouduttiin tata kuitenkin muuttamaan jo parin paivan ajon jalkeen, koska SM 45:n
kiillot olivat vertailumyllyja merkittdvasti huonompia. Suhdetta muutettiin ensin
1,8:aan ja tasta vield 1,9:&an, jolloin kiillot alkoivat olemaan samaa luokkaa vertai-
lumyllyn kanssa, kuten liitteen 10 kuvaajista voidaan nahdd. Kuvaajassa 10.1 nakyy
SM 45:n ja vertailumyllyjen kiillot ja SM 45:n hdyry-pigmentti-suhteen asetusarvo ja
kuvaajassa 10.2 nakyy Kiillot, sekd jokaisen suihkumyllyn toteutuneet hoyry-
pigmentti-suhteet. Toteutuneen hoyry-pigmentti-suhteen ollessa 0 kyseinen suihku-

mylly on ollut pois ajosta.

Koeajoa ei kuitenkaan pystytty jatkamaan pidemmalle, silla tuote 1 vaihtui tuotteeksi
2.

Saadut tulokset ovat myds liitteessa 9 olevassa mittauspdytakirjassa.

6.1.4 Koeajo 2

Koeajosuunnitelma néhdéan liitteessé 11.

Tama koeajo on kéytdnnossd kolmiosainen, kuten liitteen 12 mittauspdytékirjasta
voidaan huomata. Koeajo siis sisélsi kaksi ajokatkoa kesken mittausten, joten en-

simmadinen (22.10.-24.10.) ja viimeinen (7.11.-11.11.) osio ovat turhan lyhyit4 ajo-



20

patki4, jotta niista voisi tehdd sen suurempia analyysejé ja tdman vuoksi jatetty pois.
Kuitenkin 28.10.-5.11. oli jo hieman pidempi ajo, joten siita saatiin riittavasti luotet-

tavaa dataa kiiltojen ja hdyry-pigmentti-suhteen osalta.

Koeajossa aloitettiin edellisessa tuotteen 1 koeajossa (22.9.2015) hyviin tuloksiin
paastysta hoyry-pigmentti-suhteesta 1,9. Tdmé osoittautui myos sopivaksi koko koe-
ajon ajaksi, kuten liitteen 13 kuvaajasta voidaan huomata. Kiilloissa ei ollut SM 45:n

ja vertailumyllyjen vélilla kdytannossa mitdéan eroa.

6.1.5 Koeajo 3

Uusi ajotapaohje on esitetty liitteessé 14.

Tassa koeajossa suihkumyllyn kammionpaineen ohjausta muutettiin niin, ettd uusi
jauhatushoyryé saételeva venttiili otettiin taysin auki ja kammionpainetta alettiin oh-
jaamaan suihkumyllyn paahoyryventtiilin avulla. Téall testattiin, olisiko ollut mah-
dollista saada sééstoja silla, ettei uusia automaattiventtiileitd olisi tarvinnut ostaa ja
asentaa jokaiseen uudistettavaan suihkumyllyyn. Kuitenkin kuten liitteen 16 kuvaa-
jasta ja liitteen 15 mittauspdytékirjan arvoista huomataan kiillossa jalleen suuria
poikkeamia, jopa yli 5 %-yksikk6d. Tama siis todistaa, ettd kammionpaineen sato
pelkalld jauhatushoyryn sdadolld toimii paremmin, kuin ilman saatoa tai saatamalla
paahdyryventtiilia.

Koeajon alussa SM 45:sté ja SM 46:sta otettiin myds cowles-ndytteet, jotka ovat alla

olevassa taulukossa (1). Niissa ei ollut merkittavad eroa, eika tuotetta pilaavia arvoja.

Taulukko 1 Mylly Cowles 12.11.

Mylly Cowles 12.11.
Klo Cowles 1 Cowles 2 Cowles 3
SM 45 9:15 10 18 4
SM 46 9:15 10 20 4
SM 45 9:45 10 25 3
SM 46 9:45 10 22 4
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6.2 Koeajot tuotteelle 2

Tuotteen 2 laatuvaatimukset ovat liitteessa 17, josta nahddén tuotteen vaatimat kiilto-

ja muut laatuarvot.

6.2.1 Esikoeajo 3

Koeajosuunnitelma on esitetty liitteessa 19.

Kuten tuotteelle 1, myos tuotteelle 2 tehtiin esikoeajo, jossa selvitettiin sopiva lahto-
arvo hoyry-pigmentti-suhteelle. Toisin kuin tuotteella 1, tuotteella 2 tehtiin ainoas-
taan yksi esikoeajo. Tama siitd syysta, ettd molemmilla hoyry-pigmentti-suhteen ha-
ku esikoeajoilla 1 ja 2 saatiin lahes samat tulokset, joten oli turhaa tehdd molempia,
kun yksikin riittaa.

Koeajossa siis selvitettiin lahtdarvo hdyry-pigmentti-suhteelle pidempééa koeajoa var-
ten. Tama toteutettiin tekemalla hoyry-pigmentti-suhteeseen askelmuutoksia 0,2 yk-
sikon valein ja jokaisen muutoksen jalkeen otettiin ndyte. Reunaehtona oli, ettei syot-
to- eikd jauhatushoyrynpaine saa laskea alle 5 barin, eikd hoyry-pigmentti-suhdesaa

olla alle 1,6.

Kuten liitteen 20 mittauspoytakirjasta ja liitteen 21 kuvaajasta n&hdaan, hoyry-
pigmentti-suhteen ollessa alle 2,0 ilmaantuu Kiiltoon huomattava ero vertailumylly-

jen kanssa, joten sopiva lahtdasetusarvo olisi 2,0 tai 1,9.
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6.2.2 Koeajo 4

Koeajosuunnitelma on esitetty liitteessa 22.

Heti esikoeajon jélkeen péastiin suorittamaan pidemmaén ajanjakson koeajoa. Vaikka
esikoeajon 3 perusteella hoyry-pigmentti-suhteen tulisi olla noin 2,0 paatettiin ajaa
koeajoa suhteella 1,8. Kuten edellisissékin pitkissa koeajoissa, myds téssa tuotannon
henkil6ille annettiin SM 45:een ajo-ohje, joka I0ytyy liitteestéd 8 ja ohjeistus ndytteen

viemisesta jokaisen vuoron alussa.

Taman koeajon puolessa vélissa tuote muuttui hieman, silld tuote 2 vaihtui tuotteen 2
johdannaiseksi. Tama ei tosin vaikuttanut tuotteisiin muilta osin, muuten kuin tuot-

teen 2 johdannaisessa on enemman piita, kuin alkuperaisessa tuotteessa 2.

Koeajon tulokset liitteen 23 mittauspoytakirjassa ja liitteen 24 kuvaajassa. Kuvaajas-
ta voidaan huomata, ettd tuotteen yleinen laatu huononee merkittavasti 16.10. ja
suurta kiiltoheittelya valittomasti, kun tuotetta muutetaan. Kuitenkin koemyllyn ja
vertailumyllyjen kiiltojen erot pysyvat samassa 0-2 %-yksikon valilla, joten 1,8 hoy-

ry-pigmentti-suhde olisi sopiva télle tuotteelle.

Liitteen 24 kuvaajaan on merkattu punaisella poikkiviivalla tuotteen vaihdos alkupe-
raisestd sen johdannaiseksi. Kuvaajaan on myds merkattu toteutuneet hoyry-
pigmentti-suhteet jokaiselle suihkumyllylle. Kuvaajassa ja mittauspdytakirjassa hoy-
ry-pigmentti-suhde O tarkoittaa, ettei kyseinen suihkumylly ole ollut ajossa kyseisena

ajankohtana.
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6.2.3 Koeajo 5

Koeajossa jatkettiin edellisen koeajon 4:n ohjeen mukaisesti. Poikkeuksena kuitenkin
oli, ettd hoyry-pigmentti-suhde asetettiin arvoon 1,9, kun se edellisessé koeajossa oli
1,8. Télld muutoksella saatiin kiiltojen ero mahdollisimman pieneksi. Kuten liitteen
25 mittauspoytékirjasta ja liitteen 26 kuvaajasta huomataan, on SM 45:n ja vertailu-

myllyjen ero kiillossa hyvin pieni, jopa alle 1 %-yksikon verran.

Koska koeajot olivat kaiken kaikkiaan onnistuneita, paatettiin jatkaa koemyllyn ajoa
hoyry-pigmentti-suhteella 1,9, mutta naytteiden ottamista jatkettiin normaaliin ta-

paan, eli ainoastaan yhdesta myllysta vuoron alussa.

7 TULOKSET JA JOHTOPAATOKSET

Koeajojen perusteella voidaan todeta, ettd tydssd saavutettiin luotettavia tuloksia.
Suihkumyllyyn lisatyn jauhatuskammion paineenmittauksen avulla héyry-pigmentti-
suhdetta onnistuttiin molemmilla tuotteilla laskemaan nykyisestd 2,4 ohjearvosta aina
1,9:4&n asti niin, ettei kiillossa havaittu merkittdvad eroa. Tamaé tarkoittaa kaytetyssé
hdyryn maarassa 500 kg:n sadstod tuotettua pigmenttitonnia kohden. Todellisuudessa
kuitenkin toteutuneet hoyry-pigmentti-suhteet eivét aina saavuta asetusarvoa, joten

s&asto on todellisuudessa hieman pienempi.

Todellisten hdyry-pigmentti-suhteiden keskiarvot ovat SM 44: 2,38, SM 45: 1,86 ja
SM 46: 2,12. Jolloin keskimaardinen hdyryn saastd on 390 kg/tuotettu pigmenttiton-

ni.

Jos Huntsman Pigmentsin jokaiseen 20:een suihkumyllyyn asennetaan kammionpai-
neen mittaus ja ohjaus myllyihin sen kautta, saastettéisiin hoyrya vuodessa arviolta

68 300 t. Rahassa taméa merkitsee yli miljoona euroa.
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Edelld mainittu sdasté on ndilla kahdella tuotteella saavutettu saasto olettamalla, ettd
suihkujauhatukseen ei tule mink&&nlaisia katkoja, eik& tuotteen vaihtoja. Myos ole-
tuksena on, ettd kaikki tuotettu pigmentti on jauhettu suihkumyllyllg, vaikka todelli-

suudessa nain ei ole.

Ohjausmuutoksessa on myos huonoja puolia. Ensimmaéisend tulee nykyisté ohjausta-
paa hieman hitaampi ja vaikeampi ohjausmuutosten teko. Toisena ongelmana on tuo-
tantohenkilokunnan muutoshalukkuus kayttdad uutta ohjaustapaa, mutta tdmé saattaa
muuttua, kun jokaiseen suihkumyllyyn on asennettu uudet instrumentit ja prosessi-

henkil6t saavat kunnollisen koulutuksen k&ytta4 uutta ohjausta.

8 JATKOTOIMENPITEET

Tassa tyossd tehdyt koeajot on tehty ainoastaan yhdella suihkujauhatuslinjalla ja
kahdella eri tuotteella. T&std syysté koeajoja on suoritettava jokaiselle eri tuotteelle ja
suihkujauhatuslinjalle, sill& linjoissa on merkittavia eroja, esimerkiksi jauhatuskehén

koko vaihtelee ja osassa linjoista on kaksivaiheinen suihkujauhatus.

Huomioitavaa on myos , ettd lukuisilla tuotteilla on huomattavasti pienempi hoyry-
pigmentti-suhteen asetusarvo, josta ei valttdmatta voi alentaa hoyryn méaaraa juuri

lainkaan.

Myos suihkujauhettavien anataasipohjaisten tuotteiden kayttaytyminen jauhatus-
kammion paineensdadon ollessa kéytdssé on tarkeéa testata.
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KOEAJOSUUNNITELMA ESIKOEAJOT 1JA 2
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MITTAUSPOYTAKIRJA ESIKOEAJO 1

LIITE 3

N&y- | Jauhatuskehdnpai- | Jauhatushdyrynpai- H/P- GLOSS- | GLOSScalc vertai-
te ne, bar ne, bar suhde calc, % lu, %
1 87 86,8
2 86
3 85,7
4 85,8
5 Poistettu 84,8
6 84,4
7 84,5
8 81,4
9 85,1 85,5

Mittaukset tehty 21.9.2015
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KUVAAJA ESIKOEAJO 1
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MITTAUSPOYTAKIRJA ESIKOEAJO 2

LIITES

Nay- | H/P- Syottohoéyrynpai- | Jauhatushoyrynpai- | GLOSScalc, | GLOSScalc vertai-
te suhde ne, bar ne, bar % lu, %
1 83,4 83,5
2 81,8
3 . 82,8
a Poistettu 80,7
5 76,5
6 67,6 81,5

Mittaukset tehty 22.9.2015
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KOEAJOSUUNNITELMA KOEAJO 1

Poistettu



LIITE 8

SM 45 AJOTAPAOHJE

Poistettu
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MITTAUSPOYTAKIRJA KOEAJO 1

N&y- | SM 45 H/P- SM 45 GLOSS- SM 44/46 GOSS- SM 44 SM 45 SM 46
te suhde calc, % calc, % H/P H/P H/P
1 87,7 87,2
2 83,5 88,4
3 84,5 89,6
4 85,8 89,1
5 87,3 89,8
6 86,3 91
7 Poistettu 85,8 88,5 Poistettu
8 89,2 91,3
9 89,5 91,2
10 87,7 93,7
11 88 88,5
12 87,1 89,9
13 89,3 85,6

Mittaukset tehty 30.9.-4.10.2015
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KUVAAJAT KOEAJO 1

Koeajo 1

96
94
92
90
88
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84
82
80

GLOSScalc, %
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Kuvaaja 10.1 GLOSScalc

Poistettu
Kuvaaja 10.2 GLOSScalc
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KOEAJOSUUNNITELMA KOEAJO 2

Poistettu



LIITE 12

MITTAUSPOYTAKIRJA KOEAJO 2

Niyte | H/P-suhde | SM 45 GLOSScalc, % SM 44/46 GLOSScalc, % pm. | Aika [ SM44H/p [sM45H/P] sM46H/p
1 86,5 89 22.10.
2 874 86,5 22.10.
3 85,4 85,9 23.10.
4 Poistettu 91,1 89,4 23.10. Poistettu
5 87,7 88,3 23.10.
6 88,5 87,7 24.10.
7 84,3 87,2 24.10.
AIOKATKO
9 84 80,8 28.10.
10 834 29.10.
11 80,7 80,4 29.10.
1 82,1 81,3 29.10.
13 85,1 86,4 30.10.
14 89,7 91,5 30.10.
15 92,8 92 31.10.
16 92,4 93,5 31.10,
17 91,4 89,9 31.10.
18 90,1 90,9 111,
19 89,9 89,9 111,
20 Poistettu 93,1 1.11. Poistettu
21 91,7 92,9 111,
22 93,6 91,1 211,
23 91,8 211,
24 90,5 90,8 211,
25 91,5 92,9 3.1,
26 89,8 89,5 3.1,
27 90,6 4.11.
28 89,9 92,3 411,
29 91,9 92,6 441,
30 90,5 5.11.
31 914 913 5.11,
AJOKATKO

33 88,8 88,6 7.1,
34 89,9 91,5 7.1,
35 84,9 85,9 8.11.
36 79,5 83,6 8.11.
37 77,8 80,2 8.11.
38 . 81,7 9.11, ,

Poistettu Poistettu
39 81 81,8 9.11.
40 82,8 82,7 10.11,
41 833 86,2 10.11.
8 87 84,4 1011,
43 85,2 88 1111,
44 83,9 85 1111,

AJOTAPAMUUTOS
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UUSI AJOTAPAOHJE

Poistettu



LIITE 15

MITTAUSPOYTAKIRJA KOEAJO 3

Nayte | H/P-suhde | SM45GLOSScalc, % SM 44/46 GLOSScal, % Pum. | Aka [SM44H/PSM45H/PISM 46 H/P
| 847 872 1111,

2 81,7 828 1211,

3 814 839 1311

4 814 84,2 1311,

5 815 81,7 1311

6 89 86,5 14.11,

7 | Poistettu 845 86 1411, Poistettu
8 90,1 84,6 14.11,

9 89,7 90,5 15.11,

10 815 924 1511,

11 819 898 15.11,

12 86,8 878 16.11.

13 8,1 88,5 16.11.




KUVAAJA KOEAJO 3

LIITE 16

GLOSScalc, %

94

92

90

88
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84
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80

Koeajo 3

87,2

83,9 84

\
A

86,5
86/

59

84

84,5

81,7 81,4 81,4 815

2 4

6

=9==SM 45 GLOSScalc, %

8 10
Ndyte nro.

=—SM 44/46 GLOSScalc, %

12

14
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LAATUVAATIMUKSET TUOTTEELLE 2

Poistettu
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KOEAJOSUUNNITELMA ESIKOEAJO 3

Poistettu



MITTAUSPOYTAKIRJA ESIKOEAJO 3

LIITE 20

N&y-| H/P- Syottohoyrynpai- | Jauhatushéyrynpai- | GLOSScalc, | GLOSScalc vertai-

te suhde ne, bar ne, bar % lu, %

1 93,5 95

2 94,3

3 94,3

4 Poistettu 92,9

5 92,7

6 92,1

7 95,5 95,2

Mittaukset tehty 12.10.2015
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KUVAAJA ESIKOEAJO 3

GLOSScalc, %

9%
95,5
95
94,5
94
93,5
93
92,5
92
91,5

Esikoeajo 3

Nayte nro.

=>¢=GLOSScalc, %  ==#=GLOSScalc vertailu, %
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KOEAJOSUUNNITELMA KOEAJO 4

Poistettu



MITTAUSPOYTAKIRJA KOEAJO 4

LIITE 23

Niyte | Hjpsunde | SM45GL0SScalc, % | SMadfoGlOSde % | P | Ak | | SH044HJp | 45 HJp [ S 45
1 % %3 110,

) % 5 1510,

3 %7 56 1510,

! % 388 1510,

5 5, 979 1610,

6 1004 1610,

] %5 3%, 1610,

] 9, %5 1610,

g 93 9, 1710,

10 | Poistettu 918 9% 17.10. Poistettu
1l 5, 98 1710,

1 9 1810,

3 918 5 1810,

1 91 8 1810,

15 99 1910,

1 916 557 1910,

7 9, 903 1010,

1 %, 1010,

19 ) 31, I,
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LIITE 25

MITTAUSPOYTAKIRJA KOEAJO 5

Nyte | H/P-suhde | SM456LOSScalc, % | SM44/46 GLOSScalc, % Pum. | Aka | SMA4H/P| SMASH/P [SM4GH/P
1 86,5 86, 1611,

1 819 88,4 1718

3 81 89 1711,

4 86, 816 171,

5 81 86,9 1711,

b 809 834 1811,

7 Poistettu Poistettu
8 %) 96,4 U1

9 %4 ) 11

10 94 % JRNIN

11 %3 945 511,

1 %1 %9 511,

13 97,6 1008 511

1 %96 985 2611,
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KUVAAJA KOEAJO 5

GLOSScalc, %

105

100

95

90

85

80

Koeajo 5

2d 4 88,9 3
86,9 © 86,9 //

81.9 87,2 83
86,5 "“ 86,2 (

84,1
0,9
2 4 6 8 10 12 14 16
Nayte nro.

=>=SM 45 GLOSScalc, %  ==#=SM 44/46 GLOSScalc, %




