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1. Stanoveni stupné rozkladu kalcinatu mérenim vodivosti vodného vyluhu

1.1 Zadani

+11

Pti kalcinaci FeSO4 X H,O na Cerveny pigment dochazi k preméné (rozkladu) Fe™ " na Fe'" ve
form¢ Fe,Os. Stupenn rozkladu je vyznamnym technologickym parametrem ovliviiujicim

vyslednou kvalitu ¢erveného pigmentu. a také ekonomiku provozu.

Klasické stanoveni stupné rozkladu vychazi z analytického stanoveni podilu celkového a
dvojmocného Zeleza ve vzorku kalcindtu. Tato metoda je pomémné cCasové naroCna; pri
provoznich pokusech je tfeba v kratkém cCasovém useku zpracovat desitky vzorkd. Pii
zachovani totoznych vstupnich surovin je mozné odhadnout stupenn rozkladu kalcinatu
Z hodnoty vodivosti vodného vyluhu kalcinatu. Protoze ke zméné vstupnich surovin dochazi

zpravidla 1x rocné, je tfeba parametry modelu, popisujiciho zavislost stuperi rozkladu

(stanoveny analyticky) ~ mérnd vodivost (métena piimo) aktualizovat.

1.2 Data Tabulka €. 1: data pro dlohu ¢.1
Tabulka & 1 obsahuje vstupni data. ID | o (mS) ?;;5
Proménné: 1 1,6 100
2 7,03 83,16
stupeni rozkladu Zeleza v procentech STR (%) i 1606"'29 Zgéi
mérna vodivost o (mS) c 1016 | 64.63
Proménnd stupent rozkladu je omezend horni a 6 597 | 90,49
SN ; . 7 9,63 | 655
spodni hranici (0 — 100 %); protoze data pochazi 3 099 100
Z fizen¢ho procesu, je mozné ocekavat hodnotu 9 7,31 87,9
10 2,4 99,28
v 4 _ 0 J ]
stupné rozkladu v rozmezi 80 — 100 %. 11 592 90,12
12 6,6 89,6
13 7,51 88,98
14 4,64 99,73
15 4,26 99,59
16 3,51 99,75
17 3,1 99,84
18 4,55 98,25
19 3,78 98,72
20 3,93 98,57
21 5,03 96,13
22 4,16 98,07
23 3,7 98,39
24 5,05 97,04
25 4,21 98,41
26 3,03 99,3




1.3  Program

QC Expert 2.5
CurveExpert 1.3

1.4 ReSeni
Raciondlni funkce, odhady parametrit

Software Curve Expert nalezl pro popis modelu vhodnou racionélni funkci a jeji parametry:

Rational Function:
y=(a+bx)/(1+cx+dx”2)
Coefficient Data:

a =98.672055

b =-5.8183585

¢ =-0.073086736

d = 0.0035974353

Nelinedrni regerese — QC Expert; metody Gaus-Newton, Gradient-Cauchy, Marquardt a

Dog-Leg.

1.4.1 Navrh modelu M1, pocdatecni odhady parametrit 7 pitvodnich dat

STR = (a+b*c)/(1+c*c+d *c "2)

a’=987

c”=-0,05

d’=0,004

VSechny pouZité metody odhadu parametri poskytly témér identické vysledky.

Odhady parametri modelu M1:

Odhady parametria Parametr Smér. Dolni Horni
odchylka| mez mez

a 98,66961564 2,317514 | 93,86339 | 103,4758

b -5,816244059 1,202492 | -8,31006 | -3,32243

C -0,07308203775 0,005143 | -0,08375 | -0,06242

d 0,003599833188 0,001483 | 0,000524 | 0,006676




Graf regresni kiivky modelu M1:
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Korela¢ni matice koeficienti pro M1:
a b C d
a 1 -0,77214 | 0,36717 | -0,86187
b -0,77214 1 0,264411 | 0,969304
c 0,36717 | 0,264411 1 0,039862
d -0,86187 | 0,969304 | 0,039862 1

Parametry b a d jsou silné€ korelované.

Zakladni statistické charakteristiky modelu M1

Vicenasobny korel. koef. R : 0,9870524896
Koeficient determinace R"2 : 0,9742726172
Predikovany korel. koef. Rp : 0,9625273952
Sti. kvadraticka chyba predikce MEP : 4,91388652
Akaikeho informaéni kritérium : 39,61628493
Regresni diagnostika:

Rezidualni soucet 87,71627841

Ctvercu :

Primér absolutnich -0,004120706299

rezidui :

Rezidualni smér. 1,996773288

odchylka :

Rezidudlni rozptyl : 3,987103564

Sikmost rezidui : 0,07071771294

Spiéatost rezidui : 3,702872097
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Cook-Weisbergiv test heteroskedasticity

Hodnota kritéria CW : 1,780249917
Kvantil Chi*2(1-alfa,1) : 3,841458829
Pravdépodobnost : 0,1821186411
Zaver : Rezidua vykazuji

homoskedasticitu.
Jarque-Berriiv test normality

Hodnota kritéria JB : 0,8416417069

Kvantil Chi*2(1-alfa,2) : 5,991464547

Pravdépodobnost : 0,656507702

Zaver : Rezidua maji normalni

rozdéleni.

Waldiyv test

autokorelace

Hodnota kritéria WA : 0,8607742799

Kvantil Chi*2(1-alfa,1) : 3,841458829

Pravdépodobnost : 0,1821186411

Zaveér : Autokorelace je
nevyznamna

Znaménkovy test

rezidui

Hodnota kritéria Sg : 1,000800961

Kvantil N(1-alfa/2) : 1,959963999

Pravdépodobnost : 0,3169230447

Zaver : V reziduich neni trend.
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Ze souboru dat budou vypustény body 2 a 13; bude zpracovan model M2:

1.4.2 Navrh modelu M2

a’=98,7
b’ =-6
c®=-0,05
d® = 0,004

VSechny pouZité metody odhadu parametri poskytly témér identické vysledky.

Odhady parametri modelu M2:

Odhady parametri Parametr Smér. Dolni Horni
odchylka mez mez

a 97,99543589 1,902598 | 94,02669 | 101,9642

b -5,232680418 1,159994 -7,65239 | -2,81298

C -0,071973746 0,004675 -0,08173 | -0,06222

d 0,004314334 0,001384 | 0,001428 | 0,007201




Graf regresni kiivky modelu M2:
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Korela¢ni matice koeficienti pro M2:

a b c d

1 -0,77373 | 0,16175 | -0,85608

-0,77373 1 0,467571 | 0,975104

O T o

0,16175 | 0,467571 1 0,278304

d -0,85608 | 0,975104 | 0,278304 1

Parametry b a d jsou siln€ korelované.

Zikladni statistické charakteristiky modelu M2

Vicendsobny korel. koef. R : 0,99277127
Koeficient determinace R"2 : 0,985594794
Predikovany korel. koef. Rp : 0,977313567
St. kvadraticka chyba predikce MEP : 3,136930536
Akaikeho informaéni kritérium : 2453761734

Regresni diagnostika:

Rezidualni soucet 47,80456895
¢tverct :

Primeér absolutnich 0,000400542
rezidui :

Rezidualni smér. 1,546036367
odchylka :

Rezidudlni rozptyl : 2,390228447
Sikmost rezidui : 0,014132432
Spiéatost rezidui : 2,951329638



Cook-Weisbergiv test heteroskedasticity

Hodnota kritéria CW : 1,103867801
Kvantil Chi*2(1-alfa,1) : 3,841458829
Pravdépodobnost : 0,293418848
Zaver : Rezidua vykazuji

homoskedasticitu.
Jarque-Berriiv test normality

Hodnota kritéria JB : 0,058898533
Kvantil Chi*2(1-alfa,2) : 5,991464547
Pravdépodobnost : 0,970980138
Zaver : Rezidua maji normalni
rozdéleni.
Waldiyv test
autokorelace
Hodnota kritéria WA : 0,000847885
Kvantil Chi*2(1-alfa,1) : 3,841458829
Pravdépodobnost : 0,293418848
Zaveér : Autokorelace je
nevyznamna
Znaménkovy test
rezidui
Hodnota kritéria Sg : 0,245277828
Kvantil N(1-alfa/2) : 1,959963999
Pravdépodobnost : 0,806241318
Zaver : V reziduich neni trend.
1.4 Zaveér:

Model popisuje dobife experimentdlni data. Model M2 (po odstranéni odlehlych bodil) ma
niz$i hodnotu MEP a AIC. Parametry b a d, které jsou korelované, maji vys$i hodnotu

smérodatné odchylky.



2. Stanoveni doby zdrZeni materialu v rota¢ni kalcinacni peci

2.1 Zadani

Doba zdrzeni materidlu v kalcinacni peci je vyznamnym faktorem ovliviiujicim vysledek
kalcinace. Pro rota¢ni pec REALISTIC je tfeba stanovit dobu zdrzeni monohydratu FeSO4 X
H,O v zavislosti na naklon&ni pece (sklon [mm]) a otackach pece (ot [min™]).

Pohyb praskového nebo granulovaného materidlu v naklonené rotujici rouie je slozity proces;
1234

je popsan v odborné literatuie jako pohyb ve vlnach, které vznikaji v disledku

nehomogenity velikosti ¢astic praskového nebo granulovaného materialu (obrazek ¢. 1).

Zavislost doby zdrzeni t materialu na sklonu a ota&kach pece popisuje empiricky vztah °:

t = K/(sklon x ot), kde

K je konstanta zaloZzend na geometrii pece

K=0,19% L/D, kde L je délka a D primér pece

Obrazek ¢. 1: pohyb materidalu
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! Zeina S. Khan1, Wayne A. Tokarukl and Stephen W. Morris1: Oscillatory granular segregation in a long drum
mixer. Europhysics Letters, Preprint.

2. Aranson, L.S. Tsimring: Dynamics of axial separation in long rotating drums. arXiv:patt-sol/9810004 v1 11
Oct 1998

® Christopher R. J. Charles, Zeina S. Khan and Stephen W. Morris: Pattern scaling in the axial segregation of
granular materials in a rotating tube. PREPRINT will be submitted to Phys. Rev. E. brief reports

# Zeina S. Khan and Stephen W. Morris: Subdifusive axial transport of granular materials in a long drum mixer.
Department of Physics, University of Toronto, 60 St. George St., Toronto, Ontario, Canada M5S 1A7 (Dated:
January 2, 2005)

® US.Bur. Mines Tech Paper, 384, 1927 v Perry J.H.: Chemical Engineers Handbook, rusky preklad, 1969
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2.2 Data

Data jsou v tabulce ¢. 1. Pro méfeni
byla ¢ast monohydratu obarvena
tekutym pigmentem a pouzita jako
znackovaci material pro urceni doby
zdrzeni materidlu v peci za danych
podminek  (davkovani  konstatni,
naklonéni a otacky pece ménény ).
V celém rozsahu skloni a otacek se
podafilo nalézt jednotny vztah mezi
dobou zdrZeni a sklonem a otackami
pece. Pro otacky pod 2 ot/min a sklon
pod 20 mm byly nalezeny odlli§né
parametry nelinedrni zavislosti; proto
jsou data rozdélena do tfi skupin:

1 standardni podminky — sklon
nad 20 mm, otacky nad 2 ot/min).

2 nizké otacky

3 nizky sklon

Tabulka ¢. 1: data doba zdrieni

sklon (mm) | otagky (min') | doba (min)

35 3 70

50 4 35

50 5 29,3

50 11,5 19

50 15 13 —E‘“

50 20 9.5 E
b =]

120 5 12,8 S

120 10 7 =

120 15 57 5

120 20 3.5 E

20 2,25 44 1:;

20 5 20,3

20 10 10,5

20 15 g

20 20 6,5

50 2 68,3

120 2 29,5

20 2 43 7

20 2 93 e

110 1,5 45 s

10 1,2 272 H

50 0,6 286 =

110 0,6 189

20 0,6 256

20 3 99

20 5 57

20 2,5 41

20 10 35 o

20 15 o7 é’

20 20 22 i

10 1.2 272 "é

10 4 112

10 2,25 79

10 12 60,3

10 18,5 53
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2.3  Program

QC Expert 2.5
Rverze2.1.0

24 Reseni

Pro vSechna data byl nalezen jednotny vztah mezi dobou zdrzeni t, sklonem a otackami ot:

t = P1/(sklon™ * ot™)

2.4.1 Standardni podminky

stanoveni parametrii nelinedrni zavislosti

Odhady parametri Parametr Smér. Dolni Horni
odchylka| mez mez
P1 4829,16841 |971,6615| 2712,1 |6946,237
P2 0,917704224 | 0,052105 | 0,804178 | 1,031231
P3 0,895066926 |0,042048 | 0,803452 | 0,986682
Korela¢ni matice parametri : P1 P2 P3
P1 1 0,960199 | 0,098507
P2 0,960199 1 -0,16808
P3 0,098507 | -0,16808 1
Statistické charakteristiky regrese
Vicenasobny korel. koef. R : 0,99537966
Koeficient determinace R"2 : 0,990780668
Predikovany korel. koef. Rp : 0,961186184
Sti. kvadraticka chyba predikce MEP : | 12,06802626
Akaikeho informacni kritérium : 21,79628778

regresni diagnostika modelu pro standardni podminky

Cook-Weisbergiv test
heteroskedasticity
Hodnota kritéria CW :

Kvantil Chi*2(1-alfa,1) :
Pravdépodobnost :
Zaver :

Jarque-Berriiv test normality
Hodnota kritéria JB :

Kvantil Chi*2(1-alfa,2) :
Pravdépodobnost :

Zaver :

0,761406864
3,841458829
0,382888606

Rezidua vykazuji homoskedasticitu.

0,57156591
5,991464547
0,751425692

Rezidua maji normalni rozdéleni.
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Waldiv test autokorelace
Hodnota kritéria WA :
Kvantil Chi*2(1-alfa,1) :
Pravdépodobnost :

ZAver :

Znaménkovy test rezidui
Hodnota kritéria Sg :
Kvantil N(1-alfa/2) :
Pravdépodobnost :

Zaver :

12

0,00013577
3,841458829
0,382888606

Autokorelace je nevyznamna

0,556417573
1,959963999
0,577925429

V reziduich neni trend.
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2.4.2 Nizké otacky stanoveni parametrit nelinedarni zavislosti

Odhady parametri Parametr| Smér. Dolni Horni
odchylka| mez mez
P1 1161,322 | 158,9737 | 772,3273 | 1550,316
P2 0,523727 | 0,04091 | 0,423624 | 0,62383
P3 1,348156 | 0,094449 | 1,117048 | 1,579264
Korela¢ni matice parametru : P1 P2 P3
P1 1 0,975631 | 0,624045
P2 0,975631 1 0,722115
P3 0,624045 | 0,722115 1
Statistické charakteristiky regrese
Vicenasobny korel. koef. R : 0,994159
Koeficient determinace R"2 : 0,988351
Predikovany korel. koef. Rp : 0,973818
Stf. kvadraticka chyba predikce MEP : | 267,4828
Akaikeho informacni kritérium : 49,01277
regresni diagnostika pro nizké otacky
Cook-Weisbergiiv test
heteroskedasticity
Hodnota kritéria CW : 0,352749
Kvantil Chi*2(1-alfa,1) : 3,841459
Pravdépodobnost : 0,552561
Zaver : Rezidua vykazuji homoskedasticitu.
Jarque-Berriiv test normality
Hodnota kritéria JB : 0,83591
Kvantil Chi*2(1-alfa,2) : 5,991465
Pravdépodobnost : 0,658392
Zaver : Rezidua maji normalni rozdéleni.
Waldiiv test autokorelace
Hodnota kritéria WA : 0,188259
Kvantil Chi*2(1-alfa,1) : 3,841459
Pravdépodobnost : 0,552561
Zaver : Autokorelace je nevyznamna
Znaménkovy test rezidui
Hodnota kritéria Sg : 1,485956
Kvantil N(1-alfa/2) : 1,959964
Pravdépodobnost : 0,137291
Z4&ver : V reziduich neni trend.
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2.4.3 Nizky sklon

stanoveni parametrit nelinedrni zavislosti

Odhady parametri Parametr| Smér. Dolni Horni
odchylka, mez mez
P1 2640,362 | 387,2545 | 1747,351 | 3533,372
P2 0,939757 | 0,062038 | 0,796698 | 1,082816
P3 0,65303 | 0,019117 | 0,608945 | 0,697115
Korela¢ni matice parametru : P1 P2 P3
P1 1 0,991011 | -0,1942
P2 0,991011 1 -0,28221
P3 -0,1942 | -0,28221 1
Statistické charakteristiky regrese
Vicenasobny korel. koef. R : 0,997989
Koeficient determinace R"2 : 0,995982
Predikovany korel. koef. Rp : 0,957509
Stt. kvadraticka chyba predikce MEP : | 191,472
Akaikeho informacni kritérium : 37,85864
regresni diagnostika pro nizky sklon
Cook-Weisbergiiv test
heteroskedasticity
Hodnota kritéria CW : 0,29837
Kvantil Chi*2(1-alfa,1) : 3,841459
Pravdépodobnost : 0,584906
Zaver : Rezidua vykazuji homoskedasticitu.
Jarque-Berriiv test normality
Hodnota kritéria JB : 2,507766
Kvantil Chi*2(1-alfa,2) : 5,991465
Pravdépodobnost : 0,285394
Zaver : Rezidua maji normalni rozdéleni.
Waldiiv test autokorelace
Hodnota kritéria WA : 0,508023
Kvantil Chi*2(1-alfa,1) : 3,841459
Pravdépodobnost : 0,584906
Zaver : Autokorelace je nevyznamna

Znaménkovy test rezidui
Hodnota kritéria Sg :
Kvantil N(1-alfa/2) :

Pravdépodobnost :
Zaver :

1,669343
1,959964
0,095049

V reziduich neni trend.
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2.5 Zaveér

Pro dobu zdrzeni materidlu v peci REALISTIC byla nalezena empirickd zavislost na ota¢kach
a sklonu pece. Pfi provadéni experimentll nebylo mozné se vyhnout omezenim, kterd plynou

zZ technologického uspotadani pece:

- rozsah hodnot sklonu pece i1 otaCek je omezen konstrukci zafizeni; hodnoty téchto
proménnych jsou zcela jist¢ zatizeny chybou

- méteni doby zdrzeni materidlu je zatizeno chybou, ktera vyplyva ze zptisobu, jakym se
material pohybuje (viny); v zavislosti na podminkach experimentu jsou “viny” riizné
Sirok¢ a je tézké dosattecné piesné rozhodnout, kdy material redlné opusti prostor pece

- parametr P1 je konstanta pouze pro danou pec

- doba zdrzeni se bude pro rtizné materialy zcela jiste liSit

Nalezeny model a odhadnuté parametry jsou dobrou pomickou pro nastavené kalcinacni pece
REALISTIC, protoZe doba zdrzeni je vyznamnym technologickym faktorem pfi kalcinaci. Je
vSak tfeba mit na paméti, ze nalezena zavislost a odhady parametrti jsou pouzitelné pouze pro

dany material a dané technologické zatizeni (rotac¢ni kalcina¢ni pec REALISTIC).
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