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Kapitel 1

Einleitung

1.1 Allgemeines

Die Trocknung biologischer Produkte stellt ein wichtiges Grundverfahren in der Le-
bensmittelindustrie dar und dient dabei entweder der Herstellung langfristig haltbarer
Produkte, deren Lagerung bei Raumtemperatur moglich ist, oder als Zwischenschritt,
um einen mikrobiellen Abbau der Wirkstoffe vor der Weiterverarbeitung der Produkte
zu verhindern. Aus Thermolabilitdtsgriinden werden in diesem Fall Trocknungsverfahren
eingesetzt, die eine schonende Entfernung der in sehr unterschiedlichen Bindungsformen
vorliegenden Gutsfeuchtigkeiten gewihrleisten.

Das gednderte Gesundheitsbewusstsein der Menschen und die Erkenntnis, dass durch
die herkémmliche industrielle Verarbeitung der Gehalt an wertgebenden Inhaltsstoffen
in den biologischen Produkten erheblich sinkt, haben dazu beigetragen, dass sich viele
Wissenschaftler im Hinblick auf die Produktqualitét mit der Optimierung existierender
Trocknungsverfahren und der Entwicklung neuer, schonender Trocknungsméglichkeiten
beschiftigen [96], [28], [10], [85], [80], [19]. Es werden dabei eine Absenkung der Trock-
nungstemperatur und eine Verkiirzung der Verweilzeit des Produktes im Trocknungs-
raum angestrebt. Bei einigen Verfahren wird durch Evakuieren oder Inertisieren der
Sauerstoffpartialdruck im Trocknungsmedium abgesenkt.

Die Trocknungsverfahren sind energieintensive Verfahren, die derzeit ungefdhr 10 bis
20 % des gesamten industriellen Energiebedarfs in Anspruch nehmen [79]. Aus wirt-
schaftlichen Aspekten liegen entscheidende Ansatzpunkte fiir die Optimierung der fiir
die Trocknung von biologischen Produkten eingesetzten Verfahren in der Verkiirzung
der Trocknungszeit, der Verminderung des Energieverbrauches unter Beibehaltung von
biologischer Aktivitit, Wirksamkeit und Stabilitdt des Produktes.

Die schonenden Trocknungsverfahren konnen in Abhéngigkeit des verwendeten Verfah-
rensprinzips in drei Gruppen eingeordnet werden:

e Verdunstungs-,
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e Verdampfungs- und
e Sublimationstrocknungsverfahren.

Die Verdunstungstrocknung wird iiblicherweise mit Warmluft als Trocknungsgas bei
moglichst kurzer Trocknungsdauer durchgefiihrt. Eine Optimierung kann durch die In-
tensivierung des Wiarme- und Stoffiibergangs zwischen dem Trocknungsgas und dem
Produkt sowie durch Verkiirzen der Diffusionswege fiir den Dampf im Produkt erzielt
werden [34].

Bei der Verdampfungstrocknung ist die Trocknungstemperatur gleich oder liegt ober-
halb der Siedetemperatur der zu entfernenden Fliissigkeit. Fiir die schonende Trocknung
biologischer Produkte wird deshalb héufig Vakuum eingesetzt, um die Siedetemperatur
soweit abzusenken, bis eine Verminderung der Inhaltskomponente verhindert wird. Bei
Vakuumtrocknungsverfahren kann die Trocknungsgeschwindigkeit iiber den Unterdruck
im Trocknungsraum und iiber die Intensitéit der Warmezufuhr beeinflusst werden [52].

Die Verfahren, die nach dem Sublimationsprinzip arbeiten, vereinen die Vorteile des
Einfrierens - die Verhinderung der enzymatischen Reaktionen in der fliissigen Phase -
mit der Dehydratation bei niedrigen Temperaturen. Sie werden als die schonendsten
aller Trocknungsverfahren bezeichnet und ermoglichen die Herstellung von haltbaren
Produkten ohne grofie Veranderungen und Verluste an biologischer Aktivitdt [55], [74].
Ein weiterer positiver Aspekt ist, dass die getrockneten Produkte aufgrund ihrer pordsen
Struktur und groflen spezifischen Oberflache sehr schnell rekonstituierbar sind und ih-
re urspriinglichen Eigenschaften nach der Wiederbefeuchtung annehmen. Sie zeichnen
sich durch guten Geschmack, hohen Vitamingehalt und sehr gute Erhaltung an wert-
gebenden Inhaltskomponenten aus [75]. Ein wesentlicher Unterschied zu den anderen
Trocknungsverfahren besteht darin, dass bei der Sublimationstrocknung keine Denatu-
rierung der Eiweifle stattfindet, wihrenddessen dies bei herkommlichen Verfahren teils
durch Warmeeinwirkung, teils durch Konzentrationszunahmen in der fliissigen Phase
auftreten kann [55].

Die Sublimationstrocknung, auch Gefriertrocknung genannt, ist ein in den physikalisch-
chemischen Grundlagen komplexer Prozess. Sie wird in einem Zyklus durchgefiihrt, der
aus drei aufeinander folgenden Schritten besteht:

e Einfrieren des in dem zu trocknenden biologischen Produkt enthaltenen Wassers,

e Haupttrocknung durch Sublimation, bei der das Eis aus dem Zellverband entfernt
und in die Dampfphase iiberfithrt wird sowie der

e Nachtrocknung zur Entfernung des gebundenen Wassers bei erhéhter Temperatur.

Das Einfrieren hat einen entscheidenden Einfluss auf die Gefriertrocknung und bestimmt
im Wesentlichen die innere Struktur und die Eigenschaften der getrockneten Produkte.
Dieser Schritt ist wegen der in allen biologischen Materialien vorliegenden Fliissigkeiten
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mit komplexer Zusammensetzung und sogar kolloidalen Losungen deutlich erschwert.
Um einen Zellzusammenbruch und eine Verdnderung der inneren Struktur zu vermei-
den, ist auf eine optimale Einfriergeschwindigkeit zu achten, die abhéngig von der Art
des zu trocknenden Produktes ist. Grofle Eiskristalle, die infolge eines langsamen Einfrie-
rens mit einer Temperaturabsenkung von 1 bis 0,5 K /min entstehen, haben den Vorteil,
dass sie den Wasserdampftransport erleichtern [55], konnen aber zu einer Zerstérung der
Zellmembranen oder sogar der Zellwdnde fithren. Ein weiterer Nachteil des langsamen
Einfrieren ist, dass eine Zunahme der Konzentration an der in der Fliissigkeit gelosten
Stoffe im Zellinneren auftreten und zu einer Zerstérung der inneren Struktur fithren
kann. Sehr schnelles Einfrieren kann zu einer heterogenen Eisstruktur mit verstérkt
kleinen Eiskristallen im Zellinneren fiihren, deren Entfernung im folgenden Sublima-
tionstrocknungsschritt aufgrund der feinpordsen Struktur bereits getrockneter Anteile
erschwert wird.

Wihrend der Haupttrocknung wird die im Gut enthaltene gefrorene Substanz unter
Umgehung des fliissigen Aggregatzustandes entfernt. Die treibende Kraft fiir die Subli-
mation (fest-gasformig) ist die Druckdifferenz zwischen dem Dampfdruck des Eises im
Trocknungsgut und demjenigen in der fluiden Phase [75]. Zur Verbesserung des Dampf-
transports wird die klassische Sublimationstrocknung unter Vakuumbedingungen durch-
gefithrt. Zur Erhaltung einer hohen Sublimationsgeschwindigkeit werden die Verluste an
Sublimationswéirme durch Zufuhr entsprechender Wérmemengen iiber die Temperatur
der Platte, auf der sich das Produkt befindet, bei einem moglichst niedrig gehaltenen
Wasserdampfpartialdruck in der fluiden Phase ausgeglichen. Schwierigkeiten bei der Sub-
limation unter Vakuumbedingungen stellen dabei einerseits der Warmeiibergang von der
Wirmequelle zum sublimierenden Eis des Gutes dar, der mit sinkendem Kammerdruck
stark abnimmt, und andererseits die im Vakuum verschlechterte Wéarmeleitfiahigkeit der
schon getrockneten porésen Gutsschichten [49].

Nach Beendigung der Haupttrocknung ist in den meisten Féllen eine Erhohung der
Temperatur zur Entfernung des restlichen auf der Oberfliche des pordsen Geriistes des
Produktes adsorptiv gebundenen Wassers vorzunehmen, was zu einer Verminderung der
Restfeuchtigkeit in den Bereich 0,5 % bis 1 % fiihrt. Diese Nachtrocknungsphase wird
meistens mit verstiarkter Warmezufur im Vakuum durchgefiihrt.

Die klassische Vakuumgefriertrocknung ist in der praktischen Durchfithrung ein sehr
zeit-, energie- und damit kostenintensives Verfahren. Ein Vergleich zwischen dem Ener-
giebedarf der thermischen Trocknung und der Gefriertrocknung ergibt eine 2,4—fach
hohere Menge an Energie fiir die Gefriertrocknung, wenn von der Verdampfung bzw.
Sublimation von 1 kg Wasser bei 0 °C ausgegangen wird (siehe Tabelle 1.1). Die Ener-
gie fiir die Sublimationstrocknung ergibt sich als Summe der Energien fiir das Gefrieren,
die Sublimation und die Eiskondensation.

Einen Kostenvergleich der klassischen Vakuumgefriertrocknung mit anderen schonen-
den Trocknungsverfahren gibt Hayachi [31]. Nach seinen Angaben ist die Vakuumge-
friertrocknung vier bis sechs Mal so teuer wie die Spriihtrocknung und etwa doppelt so
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teuer wie die Vakuumtrocknung. Aufgrund dieser hohen Kosten wird dieses Verfahren
zur Zeit vorwiegend fiir das schonende Trocknen von hochwertigen Produkten, wie z. B.
pharmazeutische Substanzen und einige Nahrungsmittel, eingesetzt.

Tabelle 1.1: Vergleich der benétigten Energiemengen fiir die thermische Trocknung und
die Gefriertrocknung [1]

Energie thermische Trocknung Gefriertrocknung Einheit
Wasser Fleisch Wasser Fleisch
Verdampfung 2500 3020 — — kJ/kg
Gefrieren - - 333 330 kJ/kg
Sublimation - - 2833 2833 kJ/kg
Eiskondensation - - 3360 2840 kJ/kg
Gesamtenergie 2500 3020 5999 6530 kJ/kg

Von allen technologisch anspruchsvollen Verfahren zur Trocknung biologischer Produkte
soll hier ausschliellich auf die Gefriertrocknung eingegangen werden, da sie hinsichtlich
der Produktqualitit ein sehr schonendes, jedoch kostenintensives Verfahren ist, und so
Optimierungsbedarf besteht.

1.2 Kenntnisstand

Forschungsarbeiten mit dem Ziel die Gefriertrocknung produktschonend und auch ener-
getisch vorteilhaft zu gestalten, konnen in zwei Kategorien unterteilt werden:

e Modifikation und Optimierung der Vakuumgefriertrocknungsanlagen und
e Versuche zur Realisierung der Gefriertrocknung ohne Vakuum.

Zu der ersten Kategorie gehoren entsprechende apparative Mafinahmen zur Intensivie-
rung des Warmetransports zum Trocknungsgut, der bei der Vakuumgefriertrocknung
den geschwindigkeitslimitierenden Faktor darstellt [44]. Auf diesem Gebiet der Opti-
mierung haben viele Wissenschaftler in den sechziger Jahren des vorigen Jahrhunderts
gearbeitet, als die Gefriertrocknung weitgehend als neues Konservierungsverfahren fiir
Lebensmittel bekannt wurde.

Smithies und Blackley [84] haben eine Verbesserung des Wérmetransportes und dadurch
eine Reduktion der Trocknungszeit von 30 % erreicht, indem sie die Warmeenergie dem
gefrorenen Gut durch beheizbare Nadeln zugefithrt haben. Durch Komprimieren der
bereits getrockneten Schicht mit Hilfe von zwei erwérmten Metallplatten hatte Forrest
[20] eine Verkiirzung der Trocknungszeit sogar bis zu 40 % erzielt. Als nachteilig er-
wiesen sich in beiden Fillen die ungleichméflige Temperaturverteilung im Gut und das
Vorhandensein iiberhitzter Zonen, welche die Produktqualitéit verschlechterten.
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Eine innovative Losung zur Verbesserung sowohl des Wérme- als auch des Stofftrans-
ports mit Hilfe von beheizten, vibrierenden Stellflichen wurde von Oetjen [73] vorge-
schlagen. Seine Untersuchungen zeigen weiterhin, dass durch die technische Ausfithrung
der Stellflichen mit Rillen die Kontaktfliche mit dem Gut und die Beladung des Ge-
friertrockners vergréflert werden konnen. Diese beiden Entwicklungen haben spéter eine
grofitechnische Realisierung gefunden.

Einige Jahre spéter hat Hoovier [39] eine alternative Methode zur Energiezufithrung
mittels Mikrowellen untersucht. Er wollte dabei die Vorteile der Mikrowelle nutzen, in-
dem er die fiir die Trocknung erforderliche Sublimationswérme direkt, per Leitung durch
die bereits getrocknete Schicht des Gutes, an die Sublimationsfront fithrt und somit die
Gefriertrocknung optimiert. Eine Kostenanalyse der mikrowellenunterstiitzten Gefrier-
trocknung hat aber gezeigt, dass die Betriebskosten dieses Verfahrens denjenigen der
klassischen Gefriertrocknung entsprechen [29], was das Verfahren wirtschaftlich uninter-
essant machte.

Mit der Entwicklung moderner Prozessleitsysteme wird heutzutage ein anderer Weg zur
Optimierung der klassischen Gefriertrocknung beschritten. Die online Messung, Uber-
wachung und Einstellung der kritischen Gréflen bei der Vakuumgefriertrocknung,

e Produkttemperatur,
e Kammerdruck und
e Kammertemperatur,

haben einen stabilen Gefriertrocknungsablauf mit kurzen und effektiven Trocknungszy-
klen bei gleichbleibend hoher Qualitiat des Produktes als Resultat [78].

Die Erkenntnis, dass bei der Gefriertrocknung nicht der Gesamtdruck in der Trocken-
kammer, sondern der iiber dem gefrorenen Gut herrschende Wasserdampfpartialdruck
die Sublimationsgeschwindigkeit bestimmt [68], hat die Moglichkeit zur Durchfithrung
der Gefriertrocknung auch unter atmosphéarischen Bedingungen eroffnet.

Im Jahr 1959 hat Meryman [68] experimentell die Realisierbarkeit der atmosphérischen
Gefriertrocknung nachgewiesen. Die Bestétigung, dass die getrockneten Produkte gleich-
wertige Produktqualitdt wie die Vakuumgetrockneten aufweisen [96], hat die weiteren
Forschungsarbeiten in dieser Richtung geprigt.

Lewin und Mateles [54] haben sich intensiv mit der atmosphérischen Gefriertrocknung
beschéftigt, wobei sie in einem zirkulierenden, durch Silikagel entfeuchteten Kaltluft-
strom Karotten, Erbsen, Spargel, Heidelbeeren und Hiithnchenstiicken getrocknet haben.
Als wesentliche Vorteile im Vergleich zu der Vakuumgefriertrocknung erkannten sie den
geringeren apparativen Aufwand und die sicherere Kontrolle der Produkttemperatur
mittels der Gastemperatur. Ein weiterer Vorteil bestand darin, dass eine sehr gute Qua-
litdt der getrockneten Produkte erreicht wurde. Als nachteilig erwiesen sich die relativ
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langen Trocknungszeiten, die nach Meinung der Autoren auf den Diffusionswiderstand
der getrockneten Gutsschichten zuriickzufiihren sind.

Woodward [95] iiberpriifte die Wirtschaftlichkeit des atmosphérischen Gefriertrock-
nungsverfahrens, wobei er die Betriebskosten pro entzogene Wassermenge berechnete
und diese mit den entsprechenden Kosten fiir die Vakuumgefriertrocknung verglich.
Laut seinen Berechnungen liegen die Kosten pro Kilogramm entzogenen Wassers bei der
atmosphérischen Gefriertrocknung tiefer als bei der Vakuumgefriertrocknung. Er legte
jedoch zwei Einschrinkungen fest. Produkte, die einen hohen Zuckergehalt aufweisen,
miissen bei sehr tiefen Temperaturen getrocknet werden, um die Schrumpfungseffekte
zu vermeiden, was eine negative Auswirkung auf die Wirtschaftlichkeit des Verfahrens
hat. Die zweite wesentliche Einschrankung sind kleine Produktabmessungen. Hinsicht-
lich der Wirtschaftlichkeit der Gefriertrocknung unter Atmosphérendruck wies O’Meara
[76] eine dritte Einschrinkung nach. Laut seinen Untersuchungen diirfen die erzielten
Endfeuchten der Produkte nicht kleiner als 10 % sein.

Die Arbeiten auf dem Gebiet der atmosphérischen Gefriertrocknung wurden von King
und Clark [50] fortgefiihrt, wobei sie einen Festbetttrockner mit direktem Kontakt zwi-
schen Produkt und Adsorbens entwickelt und dort Produkte mit einem Inertgas ge-
trocknet haben. Als Nachteile fiir dieses Verfahren zeichneten sich die Temperatur- und
Konzentrationsgradienten entlang des Trockners und seine sehr komplizierte Be- und
Entladung aus. Die Massenanteile zwischen dem Trocknungsgut und dem Adsorbens,
die 1 : 10 betrugen, haben die Chargenmenge wesentlich begrenzt.

Nachdem die Wirbelschichtverfahren in der Lebensmitteltechnologie Einzug gefunden
hatten, kam es zu einer neuen Periode in der Entwicklung der atmosphérischen Ge-
friertrocknung. In dieser Zeit wurde versucht, die Wirbelschicht zur Verbesserung des
Kontaktes zwischen dem Produkt und der Gasphase zu nutzen. Als erster in dieser Rich-
tung hat Mink [69] experimentelle Untersuchungen zur Trocknung von unterschiedlichen
Obst- und Gemiisesorten in der Wirbelschicht mit der Zugabe von Salz und Zucker als
Adsorbentien durchgefiihrt. Somit erzielte er hohe Trocknungsraten bei dem Entzug des
freien, aber nicht des gebundenen Wassers.

Malecki et al. [61] und Boeh-Ocansey [7] untersuchten weiterhin die atmosphérische Ge-
friertrocknung in der Wirbelschicht, wobei sie die Trocknung von in fliissigem Stickstoff
sprithgefrorenen fliissigen Lebensmitteln, wie Milch, Friichtesifte und Kaffee-Extrakt,
vorgeschlagen haben. Die Idee der Spriithgefriertrocknung wurde weiter von Kahn- Wyler
[43] verfolgt und zur Trocknung von pharmazeutischen Granulaten und von auf iner-
te Tragermaterialien aufgespriihten Losungen eingesetzt. Die Weiterentwicklung dieses
Verfahrens ist in den Arbeiten von Mumenthaler [71], [72], Mennet [66], Leuenberger [53]
und Constantino [13] zu finden. Sie haben am Beispiel von pharmazeutischen Produk-
ten mit temperaturempfindlichen Wirkstoffen den Einfluss unterschiedlicher Prozess-
parameter auf die Trocknungskinetik und auf die Qualitéit des getrockneten Produktes
untersucht. Es wurde ebenso die Moglichkeit zur Realisierung des Verfahrens in einer
Apparatur tiberpriift, in der Fliissigkeiten in einem Trockeneis-Wirbelbett verspriiht,
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schockgefroren und anschlieBend in demselben Apparat getrocknet wurden. Uber die
mathematische Beschreibung der Spriihgefriertrocknung berichtet Menshutina [67].

Im Jahr 1976 hat Gibert [21] ein Wirbelschichtgefriertrocknungsverfahren bei atmo-
sphérischem Druck mit direktem Kontakt zwischen dem Produkt und einem ausgewéhl-
ten Adsorbens in der Wirbelkammer zur Trocknung von stiickigen Produkten entwickelt.
Die Grundidee dieses Verfahrens, durch Adsorption in einem Wirbelbett den Wasser-
dampfpartialdruck im Trocknungsraum unter den Dampfdruck iiber dem Eis zu halten,
wurde anhand experimenteller Untersuchungen mit diinn geschnittenen Kartoffelstiicken
als realisierbar nachgewiesen [92], [93].

Theoretische Uberlegungen zur Beschreibung des Stoff- und Wirmeiibergangs bei der
atmosphérischen Gefriertrocknung wurden von Wolff [94], Lombrana et al. [57] und
Di Matteo [64] angestellt. Sie haben analog zu der klassischen Vakuumgefriertrocknung
ein Schalenmodell der sich gleichméBig zuriickziehenden Eisfront verwendet. Die Bewe-
gungen der Gas- und Feststoffphase in der Wirbelschicht betrachten sie dabei als ideal
durchmischt.

Boeh-Ocansey [7] hat die Forschung von Gibert weiterverfolgt und ein Gefriertrock-
nungsverfahren entwickelt, in welchem das Trocknungsgut zusammen mit aktivierten
Adsorbentien in der Wirbelschicht getrocknet wird, wobei die Trennung der beiden
Komponenten mittels Einschluss des Produktes in luftdurchléssigen in dem Bett einge-
tauchten Gitter erfolgte. Die Untersuchungen zur atmosphérischen Gefriertrocknung von
Lebensmitteln haben gezeigt, dass bei Trocknungsgiitern geringer Dicke eine wesentliche
Verkiirzung der Trocknungszeiten gegeniiber der Vakuum-Sublimationstrocknung erzielt
werden kann [8], [9], [11]. Eine Abschétzung des Energicaufwandes und ein Vergleich der
Energiekosten fiir die Varianten Vakuumgefriertrocknung und Wirbelschichtgefriertrock-
nung mit Adsorbentien bei atmosphérischem Druck haben gezeigt, dass die klassische
Gefriertrocknung zwei bis drei Mal teurer als die alternative atmosphérische Variante
ist [92].

In weiteren Arbeiten auf dem Gebiet der atmosphérischen Gefriertrocknung wurde das
von Boeh-Ocansey entwickelte Verfahren mit anderen schonenden Trocknungsverfahren
kombiniert und somit eine Verkiirzung der Trocknungszeit bei ungeféahr gleich bleibender
Produktqualitit erzielt. Lombrana et al. [58], [56] haben eine Erhohung der Gastem-
peratur oder eine Absenkung des Druckes in der Nachtrocknungsphase vorgeschlagen
und somit die Trocknungszeiten reduziert. Als Referenz fiir die Produktqualitét haben
sie den Schrumpfungsindex eingefiihrt und ihn mit dem bei der klassischen Vakuum-
gefriertrocknung verglichen. Dosni et al. [15], [16] haben eine Kombination zwischen
Vakuumtrocknung und atmosphérischer Gefriertrocknung in der Wirbelschicht vorge-
schlagen, wobei sie die Vakuumtrocknung als Vorstufe anordneten. Die Resultate der
Qualitdtsanalyse der nach diesem kombinierten Verfahren getrockneten Garnelen haben
vergleichbare Ergebnisse mit den vakuumgefriergetrockneten Produkten geliefert.

Zusammenfassend aus dem Literaturstudium kann festgestellt werden, dass, obwohl die
atmosphérische Gefriertrocknung mit Hilfe von Adsorbentien als eine kostengiinstige
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Alternative der klassischen Vakuumgefriertrocknung erkannt wurde [95], [7], [92], [93],
[58], dieses Verfahren fiir technische Fille noch keinen Einsatz gefunden hat.

1.3 Motivation und Zielstellung

Als Motivation fiir die Erarbeitung eines alternativen atmosphérischen Gefriertrock-
nungsverfahrens, was als das wesentliche Ziel des Promotionsvorhabens definiert wurde,
dienen die in der Literatur oft diskutierten Vorteile dieses Verfahrens zur schonenden
Entfernung der Feuchtigkeit in biologischen Produkten. Darunter zéhlen sowohl die im
Vergleich zu der klassischen Vakuumgefriertrocknung minimalen Verdnderungen und
Aktivitatsverluste in dem empfindlichen thermolabilen Material [7], [8], [56], [57] sowie
die bessere Retention fliichtiger Aromastoffe [61], als auch geringe Investitionskosten, da
keine kostenintensiven Vakuumkomponenten vorhanden sind. Auf die Moglichkeit zur
Verkiirzung der Trocknungszeiten bei kleinen Produktabmessungen und somit Verrin-
gerung der Betriebskosten fiir die Gefriertrocknung ist oft in der Literatur eingegangen
worden [95], [76], [52]. Die einfache Prozessfithrung der Gefriertrocknung unter Atmo-
sphérendruck eroffnet sogar die Moglichkeit einer kontinuierlichen Arbeitsweise, was als
ein wichtiges Argument fiir die technische Realisierung dieses Verfahrens genannt werden
kann [93], [11], [55].

Alle diese Uberlegungen haben dazu beigetragen, ein alternatives, atmosphirisches Ge-
friertrocknungsverfahren zu erarbeiten, mit dem gefrorene, zerkleinerte biologische Pro-
dukte schonend getrocknet werden kénnen. Dieses Verfahren ist eine Wirbelschichtge-
friertrocknung mit nachgeschalteter sorptiver Entfeuchtung der Luft im Adsorber. Sie
kombiniert die Vorteile der Wirbelschicht im Hinblick auf den Stofftransport mit der Un-
terdriickung unerwiinschter enzymatischer Reaktionen bei tiefen Temperaturen. Andere
Vorteile der Wirbelschichttrockner, wie die geringen Investitionskosten, kleine Tempe-
raturunterschiede des Produktes und dementsprechend definierte Prozessfithrung [70],
konnen ebenso genannt und bei dem neuen Verfahren in den Vordergrund gestellt wer-
den. Die Gefriertrocknung in der Wirbelschicht kann mit einem Wirbelschichtgefrier-
verfahren, das in der Lebensmittelindustrie schon lange zum Gefrieren von stiickigen
Giitern eingesetzt wird [2], [62], [83], gekoppelt werden, so dass Einfrieren und Trock-
nung in einem Apparat realisiert werden kénnen.

Im Wesentlichen wird mit diesem atmosphérischen Gefriertrocknungsverfahren die Idee
von Boeh-Ocansey [7] zur Trennung des zu trocknenden Gutes und der triebkraftgewéhr-
leistenden Adsorbentien weiterentwickelt, indem die beiden Komponenten durch zwei
Apparate voneinander getrennt wurden. Somit werden die problematische Trennung
von Adsorbens und Trocknungsgut und die eventuelle unerwiinschte Kontamination des
Produktes mit dem Adsorbens vermieden, was als Hauptnachteile der Verfahren mit
direktem Kontakt erkannt wurde. Zur Gewéhrleistung konstanter Trocknungsbedingun-
gen, d. h. keine Abnahme der Trocknungsgeschwindigkeit infolge der Sattigung des Ad-
sorbens, wird der Adsorber so dimensioniert, dass mindestens die gesamte Wassermenge
einer Charge von dem eingesetzten Adsorbens aufgenommen werden kann. Ein weiterer
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positiver Aspekt des neu entwickelten Verfahrens ist, dass als Fluidisationsmedium so-
wohl Luft als auch Inertgas verwendet werden kann, und somit der in bestimmten Féllen
unerwiinschte Sauerstoffkontakt ausgeschlossen wird. Fiir das Fluidisationsgas wurde ein
geschlossener Kreislauf gewéhlt und somit eine umweltschutzgerechte Prozessfithrung,
ohne Geruchsemissionen an die Umgebungsluft, gew#hrleistet.

Diese Arbeit soll als Nachweis zur Realisierbarkeit des entwickelten atmosphérischen
Wirbelschichtgefriertrocknungsverfahrens dienen und einen Beitrag zur Weiterentwick-
lung neuer, schonender Trocknungsmdéglichkeiten fiir temperaturempfindliche Produkte
leisten.

Die Ziele der Arbeit sind sowohl experimenteller als auch aus theoretischer Natur. Bei
den experimentellen Untersuchungen soll der Einfluss signifikanter Prozessparameter
auf den Trocknungsverlauf betrachtet und bewertet werden. Dafiir wurden Versuche
mit der Modellsubstanz v — Al,O3 vorgenommen, die zur Klarung der physikalischen
Vorgénge bei der atmosphérischen Gefriertrocknung dienen sollen. Auf dieser Basis soll
ein Vergleich zwischen der Wirbelschichttrocknung und der Wirbelschichtgefriertrock-
nung vorgenommen werden. Im zweiten Teil der experimentellen Arbeiten wird versucht,
das Verfahren auf die Gefriertrocknung biologischer Produkte anzuwenden. Ein Ziel der
theoretischen Arbeiten ist die Entwicklung eines physikalisch begriindeten mathemati-
schen Modells zur Beschreibung der Gefriertrocknung in Wirbelschichten, mit dessen
Hilfe Uberlegungen zur Optimierung sowohl der einzustellenden Prozessparameter, als
auch der anlagentechnischen Ausfithrung angestellt werden kénnen. Als weiteres sollen
anhand einer fiktiven Trocknungsaufgabe die theoretischen Kenntnisse iiber das Ver-
fahren dazu verwendet werden, die Grobauslegung einer Anlage vorzunehmen und die
anlagenspezifischen Betriebskosten abzuschétzen.

Sowohl bei den experimentellen, als auch bei den theoretischen Untersuchungen wird
nur die Haupttrocknungsphase betrachtet. Auf die Einfrierphase in der Wirbelschicht
wird nicht eingegangen, da dieses Verfahren in der Lebensmittelindustrie zum Gefrie-
ren von stiickigen Giitern Einsatz gefunden hat [62]. Aufgrund der Erkenntnisse aus
der Literatur, dass durch den Einsatz eines weiteren schonenden Trocknungsverfahrens
in der Nachtrocknungsphase eine Verkiirzung der Trocknungszeit bei gleichbleibender
Produktqualitiat erzielt werden kann [16], wird vorgeschlagen, die Nachtrocknung bei
erhohter Temperatur ebenfalls in der Wirbelschicht durchzufiihren. Diese Moglichkeit
wird im Rahmen der vorliegenden Arbeit nicht weiter untersucht.



Kapitel 2

Experimentelle Arbeiten

2.1 Aufbau der Versuchsanlage

Ein wichtiger Schwerpunkt der Arbeit beinhaltete den Aufbau der Versuchsanlage
zur Realisierung der atmosphérischen Wirbelschichtgefriertrocknung mit einer nach-
geschalteten sorptiven Entfeuchtung des Trocknungsmediums im Adsorber. Die An-
lage wurde so konzipiert, dass sie in einem handelsiiblichen Tiefkiihlcontainer aufge-
baut werden konnte (siche Abbildung [2.1), was die Durchfiihrung der experimentel-
len Untersuchungen im negativen Temperaturbereich ermoglichte. Diese Losung zur
Unterdriickung eventueller Wérmeeinbriiche hatte eine einfache Versuchsdurchfiihrung
bei konstanten Bedingungen als Resultat. Die mit
den sehr niedrigen Umgebungstemperaturen ver-
bundenen Probleme bei dem Betrieb des Messwer-
terfassungssystems wurden mit einem Gerétehaus
auflerhalb des Tiefkiihlcontainers gelost.

Die Abbildung 2.2 =zeigt das RI-Schema der
Gefriertrocknungsanlage. Daraus wird ersichtlich,
dass das Trocknungsmedium in einem geschlosse-
nen Kreislauf zirkuliert und nach dem Austritt
aus dem Trockner den Staubfilter, den Adsorber
und den Heizer passiert. Der Kreislauf wird mit
dem Eintritt des Trocknungsmediums in dem Wir-
belschichttrockner geschlossen. Das sichert einer-
seits eine umweltschutzgerechte Prozessfithrung,
ohne Geruchsbelastungen der Umgebungsluft, und
eroffnet andererseits die Moglichkeit zum Ein-
satz eines Inertgases als Trocknungsmedium, was
noch schonendere Bedingungen ohne Sauerstoff-
kontakt gewéhrleistet. Alle im Rahmen dieser Ar-
beit durchgefithrten Versuche wurden mit Luft als
Trocknungsgas durchgefiihrt.

Abbildung 2.1: Wirbelschichtge-
friertrocknungsanlage im Tiefkiihl-
container
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2.1.1 Wirbelschichttrockner

Die Gefriertrocknungsanlage besteht im Kern aus einem Wirbelschichtapparat, dessen
zylindrische Wirbelkammer mit einem Glasschuss zur Prozessbeobachtung versehen ist.
Alternativ kénnen hier Schiisse mit 50 mm, 100 mm oder 150 mm Innendurchmesser ein-
gesetzt werden. Die Wirbelkammer ist mit einem klappbaren Anstromboden (Lochblech,
Bohrungsdurchmesser 1,3 mm, Offnungsverhiltnis 15 %) ausgeriistet, was eine einfache
Entnahme des Trocknungsgutes direkt nach der Unterbrechung des Trocknungsprozes-
ses ermoglicht. Die Produktzugabe und -entnahme erfolgt iiber manuell zu betétigende
Klappen. Unterhalb der Entnahmeklappe ist ein abschraubbarer Auffangbehélter ange-
bracht.

Der Wirbelkammer ist eine Beruhigungskammer mit konischer Querschnittserweiterung
nachgeschaltet. Dort verringert sich die Stromungsgeschwindigkeit der Luft, so dass
der grofite Teil der mitgerissenen Feststoffpartikel in die Wirbelschicht zuriickfallt. Als
weitere Mafinahme zur Verhinderung des Austrages aus der Schicht wurde am oberen
Rand der Beruhigungskammer ein Sieb eingebaut. Die eventuell mitgerissenen Fein-
partikel werden in einem Taschenfilter , Multisack® G85 — 2 (GroBe 305/305/72, aus
Synthesevlies) der FA. GEA DELBAG LUFTFILTER von der Luft getrennt, was eine
Verschmutzung des Ventilators, der Luft aus dem Wirbelschichtapparat ansaugt und in
den Adsorber driickt, verhindert. Als Saug- bzw. Druckventilator werden jeweils Hoch-
druckventilatoren HRD 2/3T der FA. ELEKTROR eingesetzt. Der Nennvolumenstrom
dieser Ventilatoren betrigt 1230 m3/h.

2.1.2 Festbettadsorber

Der Adsorber, der dem Wirbelschichtapparat nachgeschaltet ist, sorgt fiir einen nied-
rigen Partialdruck des Wasserdampfes in der Luft und sichert somit eine Triebkraft
fiir die Sublimationstrocknung. Der nach dem Adsorber folgende temperaturgesteuerte
Elektroheizer dient zur Feineinstellung der gewiinschten Temperatur der Luft. Die Luft
tritt iiber den Druckventilator in die Wirbelkammer ein.

Der Festbettadsorber besitzt einen Innendurchmesser von 600 mm und ist mit dem Ad-
sorptionsmittel KC-Trockenperlen der FA. ENGELHARD gefiillt. Dieses kostengiinstigen
Adsorbens mit der chemischen Zusammensetzung 97 % Si0O5 und 3 % Al;O3 zeichnet
sich laut Herstellerangaben durch die in der Tabelle 2.1 zusammengefassten Eigenschaf-
ten aus. Die gemessene Partikelgrofienverteilung ist in der Abbildung 2.3/ dargestellt. Im
Adsober befinden sich 50 kg Adsorbens.

Die Eigenschaften der KC-Trockenperlen, die zur Wahl dieses Adsorbens in Hinblick auf
einen wirtschaftlichen und umweltbewussten Betrieb der Adsorptionstrocknungsanlage
beigetragen haben, konnen wie folgt zusammengefasst werden:

e niedrige Regenerationstemperatur von 150 °C und damit verbundene Reduktion
der Betriebskosten durch geringen Energieverbrauch,
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Abbildung 2.3: Massenverteilungsdichte fiir das Adsorbens KC-Trockenperlen

Tabelle 2.1: Eigenschaften von KC-Trockenperlen

Partikelgrofe 3,5 mm
Spezifische Oberfliche 750 m?/g
Mittlerer Porendurchmesser 2 nm
Schiittdichte 0,8 kg/l
Wiérmeleitfdhigkeit 0,2 W/(mK)
Spezifische Warmekapazitat 1 kJ/(kgK)

e hohes Schiittgewicht und hohe Durchbruchskapazitit, was zur Einsparung an
Investitions- und Regenerierungskosten beitrigt,

e lange Standzeiten beim Einsatz zur sorptiven Entfeuchtung von Luft, was die
Entsorgungskosten verringert,

e grofle spezifische Oberfliche, welche hohes Adsorptionsvermégen und niedrig ein-
zustellende Beladungen der Luft sichert.

Fiir die Regenerierung des Adsorptionsmittels im Adsorber wird erhitzte atmosphérische
Luft verwendet. In diesem Fall wird der Luftkreislauf unterbrochen und die Frischluft
aus der Atmosphére, die im Elektroheizer auf die gewiinschte Regenerationstemperatur
erwiarmt wurde, durch den Adsorber geférdert.



KAPITEL 2. EXPERIMENTELLE ARBEITEN 14

2.1.3 Messwerterfassungssystem

Zur Uberwachung des atmosphirischen Gefriertrocknungsverfahrens wurde die Ver-
suchsanlage mit einem Messwerterfassungssystem zur Anzeige und online Registrierung
der Temperatur- und Feuchteverldufe unter dem Anstréomboden und oberhalb der Wir-
belschicht ausgeriistet. Die Messwerterfassung erfolgt iiber ein Messgerdat TYP 454 der
Fa. TESTO. Die eingesetzten Fiihler sind Kombifiihler, die gleichzeitig relative Luft-
feuchte und Temperatur messen. Sie arbeiten nach dem kapazitiven Messprinzip und
liefern langzeitstabile Messwerte in einem sehr groflen Messintervall. Der Messbereich
fiir die relative Luftfeuchte ist von 0 % bis 98 % (£2 %) und fiir die Temperatur —40
°C bis +180 °C (£2 °C).

Die Bestimmung des kontinuierlich geférderten Volumenstromes wird iiber die Messung
der entsprechenden Stromungsgeschwindigkeit des Gases am Eintritt des Apparates mit
einem Fliigelradanemometer der FA. TESTO durchgefiihrt. Das Messprinzip dieser Son-
de basiert auf der Umsetzung der durch das strémende Medium verursachten Dreh-
bewegungen des Fliigelrades in elektrische Signale. Um Ungenauigkeiten der Messung
zu vermeiden, wurde darauf geachtet, dass die Fliigelradachse parallel zum Luftstrom
eingerichtet wird.

Zur Uberwachung sind an weiteren Punkten der Anlage, wie z.B. oberhalb und
unterhalb des Anstrombodens, vor und nach dem Adsorber und dem Staubfilter
Temperatur- und Druckmessstellen angebracht. Die eingesetzten Temperaturfiihler sind
NiCrNi—Mantelthermoelemente (nach DIN EN 60584, Durchmesser 1,5 mm). Fiir
die Druckmessung wurden Messumformer (0-100 mbar) verwendet. Die Erfassung der
Messwerte erfolgt computergesteuert mit Hilfe der Software DIADEM 8§ .

2.2 Untersuchte Materialien

An der beschriebenen Anlage wurden experimentelle Untersuchungen zum atmosphéri-
schen Wirbelschichtgefriertrocknungsverfahren mit nachgeschalteter sorptiver Entfeuch-
tung des Trocknungsmediums mit zwei Arten von Materialien durchgefiihrt. Das ist
zum einen ein Modellmaterial, mit dessen Hilfe Grundlagenuntersuchungen zum Ein-
fluss der Prozessparameter Lufteintrittstemperatur, Fluidisationsgeschwindigkeit und
Schichtmasse auf den Trocknungsverlauf vorgenommen wurden, die zur Klarung der
physikalischen Vorgénge dieses alternativen Gefriertrocknungsverfahrens unter Atmo-
spharendruck dienen sollen. Zum anderen sind dies Materialien biologischen Ursprungs,
die zum Nachweis der Realisierbarkeit dieses Verfahrens bei der Trocknung temperatur-
empfindlicher Giiter beitragen sollen.

Im Folgenden wird auf die verwendeten Trocknungsmaterialien und deren Stoffeigen-
schaften néher eingegangen.
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2.2.1 Modellmaterial

Als Modellmaterial wurde Al,Os3 in seiner y-Modifikation ausgewahlt. Dieses hygrosko-
pische, kapillarporése Gut wird aus Bohmit (AIOOH) durch Dehydration hergestellt
und zeichnet sich durch eine feinporige Struktur und grofie spezifische Oberfliche aus.
Wegen dieser Eigenschaften wird v — AlyO3 sehr héufig als Katalysatortrager und Ad-
sorptionsmittel eingesetzt.

Im Handel wird dieses Produkt in verschiedenen Grofien und von unterschiedlichen Her-
stellern angeboten. Aus dem Grund, dass die Eigenschaften von v — AlyO3 stark von dem
Herstellungsverfahren und von der Porenstruktur abhéangen, wurde v — Al;O3 nur von
der Firma FA. CONDEA als die im Rahmen dieser Arbeit verwendete Modellsubstanz
ausgewahlt und verwendet. Die Eigenschaften dieses Materials sind zudem in den Arbei-
ten von Burgschweiger [12] und Groenewold [26] im Detail untersucht worden und die
benotigten Stoffwerte im Hinblick einer spéteren Modellierung und Validierung in die-
sen Arbeiten niedergeschrieben. Tabelle 2.2 fasst die wesentlichen Eigenschaften dieses
Materials zusammen.

Tabelle 2.2: Eigenschaften von v — Al,O3

Sauterdurchmesser 1,8 mm
Spezifische Oberfliche 216 m?/g
Mittlerer Porendurchmesser 2 nm
Schiittdichte 624  kg/m?
Partikeldichte 1040  kg/m?
Warmeleitfdhigkeit 0,24 W/(mK)
Spezifische Wérmekapazitét 944  J/(kgK)

Die Partikelgrofle des verwendeten v — AlsO3 wurde mit Hilfe des Partikelgroffenana-
lysators CAMSIZER der FA. RETSCH ermittelt (siche Abbildung 2.4). Dieses Messgerét
arbeitet auf Basis digitaler Bildauswertung, wobei die aus einer Transportrinne her-
abrieselnden Partikel von einem Zweikamerasystem aufgenommen werden. Uber die
Projektionsfliche werden Partikelgréffenverteilungen und weitere Kennwerte wie u. a.
der Sauterdurchmesser berechnet.

Fiir die grundlegenden experimentellen Untersuchungen wurde aus folgenden Griinden
auf v — Aly,O3 zuriickgegriffen:

e Es ist eine gezielte und gleichméfBige Befeuchtung des Ausgangsmaterials moglich,
was bei der Einstellung gleicher Anfangsbedingungen fiir die Vergleichsversuche
vorteilhaft ist;

e Es kann die Sublimation von reinem Wasser untersucht werden, mit Vernachléssi-
gung des Einflusses der komplexen Zusammensetzung der Fliissigkeit in biologi-
schen Produkten;
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Abbildung 2.4: Massenverteilungsdichte fiir die Modellsubstanz v — AlyOs

e Es besteht die Moglichkeit einer vereinfachten Modellierung der atmosphéarischen
Gefriertrocknung und so eines Vergleichs zwischen den Modellversuchen und der
Simulation.

2.2.2 Biologische Materialien

Der Nachweis der Realisierbarkeit des neuen Verfahrens bei der Trocknung von Materia-
lien biologischen Ursprungs wurde auf Basis von drei unterschiedlichen Giitern erbracht.
Fiir die ersten experimentellen Untersuchungen wurde ein bekanntes und oft untersuch-
tes Produkt - Speisemohren - verwendet. Grund dafiir war, dass die Struktur der Méhren
eine leichte Herstellung gut fluidisierbaren Materials fiir die Wirbelschichtgefriertrock-
nungsversuche ermoglichte. Als Beispiel fiir die Trocknung eines schwer fluidisierbaren
Materials wurden Brokkolisprossen getrocknet.

Desweiteren wurde die atmosphérische Gefriertrocknung fiir Kiichen-Zwiebeln als Bei-
spiel fiir ein biologisches Produkt, dessen Zusammensetzung zwingend eine schonende
Trocknung unter Gefrierbedingungen erfordert, angewendet. Da die Zwiebel wahrend
der Trocknung, aufgrund auftretender enzymatischer Umwandlungen schwefelhaltiger
Verbindungen rasch ihre Wirksamkeit verliert, wird in den meisten Féllen zur Herstel-
lung wirksamer Trockenprodukte die klassische Gefriertrocknung unter Vakuum einge-
setzt. Die experimentellen Untersuchungen mit Zwiebeln sollen die Realisierbarkeit der
atmosphérischen Wirbelschichtgefriertrocknung fiir dieses Produkt beweisen.
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2.2.2.1 Speisemdhren

Die Mohren sind ein vielféltig einsetzbares Gemiise mit dem in der Natur auftreten-
den weitaus hochsten Karotinoidgehalt. Die Karotinoid-Fraktion besteht vorwiegend
aus iiber 50 % (-Karotin, 20 — 40 % a- Karotin und 2 — 7 % (-Karotin. Das fettlosli-
che B-Karotin ist die Vorstufe von Vitamin A und sorgt fiir das Wachstum sowie fiir
Haut- und Sehfunktionen. Aus diesem Grund werden die Mohren zur Herstellung von
(-karotinhaltigen Phytopharmaka verwendet.

Tabelle 2.3: Energie- und Nihrstoffgehalt in 100 ¢ Mohren [37]

Néhrstoffe/Energie

Energie 108 kJ
Wasser 88 g
Protein 1 g
Fett 0,2 ¢
Kohlenhydrate 4,8 ¢
Ballaststoffe 3,6 g¢g
Mineralstoffe

Kalium 290 mg
Natrium 60 mg
Calcium 40  mg
Phosphor 35 mg
Eisen 2,1 mg
Vitamine

Carotinoiden 12 myg
Vitamin C 7 mg
Vitamin E 0,6 mg
Vitamn B 0,1 mg
Folsaure 8 g

Dank anderer Inhaltskomponenten, Mineralstoffe und Vitamine mit einer blutbildenden
und antibakteriellen Wirkung, werden die Mohren bei Kreislaufstérungen, zur Verbes-
serung des Immunsystems und zur Verdauungsregulation empfohlen.

Das Verhalten der Moéhren sowohl wéhrend der konventionellen Trocknung mit Warm-
luft, als auch wihrend der Gefriertrocknung wurde oft untersucht [8], [9]. Es wurde
bewiesen, dass die Zusammensetzung der Mohren (siehe Tabelle 2.3) und dariiberhin-
aus ihr Trocknungsverhalten sehr stark von Sorte, Ernte und Anbaurot abhingen. Um
diese Einfliisse auf die Trocknung weitestgehend ausschlieen zu kénnen, wurden alle
Versuche mit ,, Bardowicker* Speisemohren durchgefiihrt.
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2.2.2.2 Sprossen

Die Sprossen sind Lebensmittel mit einem hohen Anteil von Néhr- und Wirkstoffkompo-
nenten. Sie enthalten funktionelle Proteine, Aminoséuren, Peptide, Enzyme, Vitamine,
Mineralien, Spurenelemente, Carotinoide und Polyphenole. Die in dieser Arbeit unter-
suchten Brokkolisprossen weisen einen hohen Anteil an Jod, Zink, Carotin, Lutein und
Zeoxanthin, Phytosterin und vor allem Glukosinolaten auf und haben nachgewiesene
antikanzerogene und antimikrobielle Wirkung.

2.2.2.3 Zwiebel

Die Kiichen-Zwiebel ist eine der &ltesten Nutzpflanzen, die sowohl als Gewiirz, als auch
weltweit in der Volksmedizin eingesetzt wird. Den Nihrstoffgehalt der Zwiebel zeigt

Tabelle

Tabelle 2.4: Energie- und Nihrstoffgehalt in 100 g Zwiebel [37]

Néhrstoffe/Energie

Energie 117 kJ
Wasser 88 g
Protein 1,3 ¢
Fett 0,3 ¢
Kohlenhydrate 4,9 g
Ballaststoffe 1,8 ¢
Mineralstoffe

Kalium 175 mg
Calcium 31 mg
Magnesium 11 mg
Eisen 0,5 mg
Isoalliin 4 mg
Vitamine

(-Carotin 7 g
Folséure 7 g
Vitamin C 9 mg

Die Kiichen-Zwiebel enthélt Vitamine, Mineralstoffe, Enzyme und andere bioaktive Sub-
stanzen. Durch den hohen Gehalt an Flavonoid Quercetin wirkt die Zwiebel antioxidativ
und hilft dem Koérper bei der Abwehr der aggressiven freien Sauerstoffradikale [91].

Als Hauptwirkstoffe in der Zwiebel gelten die Sulfide, die bei enzymatischer oder ther-
mischer Zersetzung aus dem instabilen Allicin entstehen [14], [91]. Allicin selbst ist in
der Zwiebel nur in Spuren vorhanden. Die Bildung von Allicin aus der geruchlosen
Aminoséure Isoalliin (ohne physiologische Wirkung) wird durch das Enzym Alliinase
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katalysiert. Dieses in den Vakuolen lokalisierte Enzym tritt erst nach einer mechani-
schen Schéadigung der Zwiebel mit dem zytosolischen Alliin in Kontakt, wodurch iiber
das instabile Zwischenprodukt Allylsulfensdure das fettlosliche Thiosulfinat Allicin und
das reizende Thiopropansulfoxid gebildet werden. Die beiden Verbindungen haben eine
geringe Stabilitit und werden im weiteren Verarbeitungsprozess abhéngig von den Pro-
zessbedingungen zu sekundéren Aromakomponenten Allylsulfid, Allyldisulfid und Allyl-
trisulfid unter Entwicklung von Schwefeldioxid umgewandelt [18]. Diese Sulfide werden
als sekundéire Pflanzenstoffe bezeichnet und bestimmen im Wesentlichen die gesund-
heitsfordernden und heilenden Eigenschaften der Zwiebel. Sie weisen in Verdiinnun-
gen von 1 : 10000 bis 1 : 100000 eine antibakterielle und antiatherosklerotische Wir-
kung auf und beeinflussen die Stoffwechselvorgénge, die bei der Entstehung von Herz-
Kreislauferkrankungen eine Rolle spielen. Sulfide besitzen auch eine stark hemmende
Wirkung auf die Trombozytaggregation und beugen der Entstehung von Blutgerinnseln
vor. Derzeit wird im Tierexperiment erprobt, ob die zytotoxische Wirkung der Sulfide
zur Krebstherapie genutzt werden kann [90].

Die Erkenntnis, dass die eingefrorenen und im gefrorenen Zustand getrockneten Zwiebeln
keine Sulfide enthalten, war Grund des Einsatzes der Gefriertrocknung zur Verhinderung
der biochemischen Umwandlung von Isoalliin wéahrend der Zwiebeltrocknung. Durch
die Gefriertrocknung ist die Produktion von wirksamen Trockenprodukten gesichert,
welche spéter zur Herstellung von phytopharmazeutischen Produkten eingesetzt werden
konnen.

2.3 Durchfithrung der Experimente

Fiir die experimentellen Untersuchungen zur atmosphérischen Wirbelschichtgefrier-
trocknung wurden entsprechende Vorbereitungen, sowohl der zu trocknenden Material-
ien als auch der Versuchsanlage, vorgenommen. In diesem Punkt wird auf die einzelnen
Vorbereitungsschritte und auf die Auswertungsmethoden eingegangen.

Bei der Versuchsauswertung kam die klassische Trockenschrankmethode zur Bestim-
mung der Beladung des Produktes zum FEinsatz. Um die Genauigkeit der Messung zu
erhohen, wurde jeder Beladungswert drei Mal ermittelt und eine Fehlerbetrachtung nach
Abschnitt 2.3.3.2 durchgefiihrt.

2.3.1 Vorbereitung der Trocknungsmaterialien

2.3.1.1 Modellsubstanz

Die Vorbereitung des Modellmaterials fiir die Gefriertrocknungsversuche wurde wie folgt
durchgefiihrt:

e Bestimmung der Beladung des Ausgangsmaterials,
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e Berechnung der erforderlichen Wassermasse bis zum Erreichen der gewiinschten
Anfangsbeladung von X = 0,5 kg/kg,

e Befeuchtung des Ausgangsmaterials unter Zugabe der berechneten Wassermasse
und

e Einwaage des befeuchteten Produktes entsprechend der gewiinschten Schichtmas-
sen in luftdicht verschlossenen Gefaflen und deren Einfrieren im Tiefkiithlschrank

bei ¥ = —18 °C.

2.3.1.2 Materialien biologischen Ursprungs

Die Mohren wurden in Wiirfel mit einer bestimmten, vordefinierten Grofle geschnitten.
Um ein moglichst enges Partikelspektrum zu erhalten, fand eine Klassierung mit Sieben
der Maschenweite 1,6 mm und 2,5 mm statt. Die abgesiebte und fiir den Versuch
bestimmte Masse wurde in einem luftdichten Behélter im Tiefkiithlschrank bei ¢; = —18
°C eingefroren.

Die Zusammensetzung der Zwiebel verlangte im Vorfeld der Trocknungsversuche eine
spezielle Vorbereitung. Sie beinhaltete das Einfrieren, Schélen, Zerkleinern und Klassie-
ren des Produktes im gefrorenen Zustand. Fiir die Zerkleinerung wurden im Rahmen
des REPHYNA Verbundprojektes am Institut fiir Mechanische Verfahrenstechnik der
Otto-von-Guericke-Universitat Magdeburg unterschiedliche Miihlen und deren Einfluss
auf die Durchfithrung der Allinasereaktion untersucht. Die Ergebnisse der experimen-
tellen Untersuchungen haben nachgewiesen, dass im Hinblick auf die Unterdriickung
unerwiinschter enzymatischer Reaktionen wéhrend der Zerkleinerung die Walzenmiihle
am besten geeignet ist. Diese Miihle kombiniert eine kurze Verweilzeit mit schonender
Beanspruchung des Produktes, sie wurde daher fiir die Zerkleinerungsstufe eingesetzt.

Zur Herstellung eines fluidisierbaren Materials aus Brokkolisprossen, die lang und stark
ineinander verhakt sind, wurde eine Pelletierung vorgenommen. Die notwendige Misch-
substanz von Feucht- und Trockenmaterial im Verhéltnis 1 : 2 ist mit Hilfe eines Food-
Cutters der FA. SCHARFEN erzeugt worden. Die anschliefende Herstellung von Pellets
mit einem Durchmesser von 6 mm und einer Linge von etwa 5 mm erfolgte an einer
Flachmatrizenlaborpresse der FA. AMANDUS KAHL.

2.3.2 Versuchsdurchfiihrung

Vor den Trocknungsversuchen wurde die Anlage unter Versuchsbedingungen (Gasein-
trittsgeschwindigkeit, Gaseintrittstemperatur, rel. Eintrittsfeuchte des Gases) ohne Pro-
dukt bis zum Erreichen konstanter Lufttemperaturen betrieben. Der Zeitpunkt des Er-
reichens dieses Zustandes wurde mit Hilfe der Messwerterfassung ermittelt.

Mit Versuchsbeginn wurde eine bestimmte Menge des gefrorenen Produktes durch die
Gutszugabekammer eingefiillt, danach die Zufuhrklappe gedffnet, so dass das Produkt
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schnell in den fluidisierten Zustand versetzt wurde. Ab diesem Zeitpunkt verlauft der
Sublimationstrocknungsprozess in der Wirbelkammer infolge des durch den vorgeschal-
teten Adsorber niedrig gehaltenen Partialdruckes des Wasserdampfes in der Luft. Nach
Ablauf der gewiinschten Trocknungszeit wurde der Sublimationsprozess unterbrochen,
der Kugelhahn in der Zufuhrleitung der Luft geschlossen und der Anstrémboden ge-
klappt. Es wurde eine kleine Probemenge aus der Schicht durch die Entnahmeklappe un-
terhalb des Anstrombodens entnommen und deren Beladung nach der Trockenschrank-
methode im Labor analysiert. Durch die Variation der Trocknungszeit der Schichtmasse
im Apparat wird eine Trocknungskurve aufgenommen, die den Verlauf der Produktbe-
ladung X in Abhéngigkeit von der Zeit t darstellt.

2.3.3 Versuchsauswertung
2.3.3.1 Trockenschrankmethode

Die klassische Trockenschrankmethode fand zur Bestimmung der Beladung des Produk-
tes Anwendung. Eine dreimalige Messung und Mittelwertbildung diente der Verringe-
rung der Messunsicherheit.

Bei der Trockenschrankmethode gilt der Masseverlust nach der Trocknung bei einer
vordefinierten Temperatur als Fliissigkeitsverlust. Die Trocknungsdauer fiir die Modell-
substanz betrug 10 h bei 150 °C.

Die Trockenschrankmethode fiir die Ermittlung der Gutsfeuchte biologischer Produkte
wurde mit kiirzeren Trocknungszeiten von 2 h bei einer Temperatur von 80 °C durch-
gefiithrt. So sollten Gliihverluste und damit verbundene Verfilschungen der ermittelten
Beladungswerte verhindert werden.

2.3.3.2 Fehlerbetrachtung

Der néchste Schritt der experimentellen Arbeit bestand in einer kritischen Be-
trachtung der nach der Trockenschrankmethode gewonnenen Messergebnisse und der
Durchfiihrung einer Fehleranalyse. Dadurch wird die Berechnung des bestmoglichen
Schatzwertes fiir den ,, Wahren Wert“ der Gutsbeladung und die Ermittlung eines Mafles
fiir die Unsicherheit des Schiatzwertes ermdoglicht.

Der beste Schatzwert fiir den ,, Wahren Wert“ der Gutsbeladung wurde als das arithme-
tische Mittel aus den Stichprobenwerten definiert

k

_ 1
X:ﬁz&. (2.1)

i=1
Zur Angabe des vollstéindigen Messergebnisses wird der Mittelwert und die Messunsi-
cherheit benotigt

X=X +AX. (2.2)
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Die Messunsicherheit wird als die Summe einer zufélligen Komponente und einer syste-
matischen Komponente ausgedriickt. Die zufillige Komponente, auch Vertrauensbereich
genannt, hiangt von der Standardabweichung des Mittelwertes und einem Faktor 7 ab

AX =755 + AXgy. (2.3)

Der Faktor 7 wird mit Hilfe der Tabelle 2.5 ermittelt und ist von der Anzahl der Stich-
proben und dem gewiinschten Vertrauensniveau abhéngig.

Tabelle 2.5: Faktor 7 in Abhéngigkeit vom Vertrauensniveau und der Stichprobenanzahl
[39]

k 768,27 % 795 % 799 %
3 1,32 4,3 19,2
5 1,15 2.8 6,6
10 1,06 2,3 4.1
20 1,03 2,1 3,4
30 1,02 2,05 3,3
100 1,00 2,00 3,1
o0 1,00 1,96 3,0

Die Standardabweichung des Mittelwertes beschreibt die Streuung der Messwerte um
den Mittelwert und wird als Maf§ fiir die Unsicherheit des Schéitzwertes definiert

5% = % ﬁ S (x - X)” (2.4)

i=1

2.4 Sorptionsgleichgewicht

Ein weiterer Teil der Arbeit befasste sich mit den experimentellen Untersuchungen
der Sorptionsgleichgewichte fiir die Modellsubstanz und fiir das verwendete Adsorbens.
Grund dafiir war die Anwendung der Sorptionsisothermen in einem der vorgestellten
Modelle als Basis der mathematischen Beschreibung der atmosphérischen Wirbelschicht-
gefriertrocknung. Desweiteren wurden die Sorptionsisothermen der gefriergetrockneten
biologischen Giiter bei Umgebungstemperatur gemessen, um somit die Lagerfahigkeit
dieser Produkte einschétzen zu koénnen.

Zur Ermittlung der Sorptionsisothermen unter ¥ = 0 °C wurde eine fiir den nega-
tiven Temperaturbereich angepasste Exsikkatormethode verwendet. Bei dieser gravi-
metrischen Methode wird das Gut in eine Atmosphére feuchter Luft mit bestimmtem
Dampfdruck gebracht. Die Adsorption, ggf. Desorption, verlauft solange, bis sich das
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Gleichgewicht zwischen dem Wassergehalt im Feststoff und dem Dampfdruck der um-
gebenden Luft einstellt. Die charakteristische Kurve der Abhéngigkeit der Beladung
des Produktes von der Umgebungsfeuchte bei konstanter Temperatur wird dabei mit
Verdnderung des Dampfdruckes der umgebenden Luft aufgenommen. Trotz der langen
Zeiten bis zur Einstellung des Gleichgewichts wurde diese Methode als einfach in der
Handhabung eingeschétzt und mit geringer Apparateausriistung fiir die Untersuchungen
zum Sorptionsgleichgewicht bei negativen Temperaturen eingesetzt. Zur Uberpriifung
der Genauigkeit der Exsikkatormethode wurde eine Vergleichsmessung der Adsorpti-
onsisotherme von v — Al,O3 mit der nach dem dynamischen Prinzip arbeitenden Ma-
gnetschwebewaage der FA. RUBOTHERM durchgefiihrt. Die Proben befinden sich bei
dieser Methode in einem kontinuierlichen Fluss von dem mit Wasserdampf beladenen
Trégergas, was einen optimalen Stofftransport zur Probe gewéhrleistet und die Diffusi-
onslimitierungen reduziert.

Die Sorptionsisothermen bei positiven Temperaturen wurden diskontinuierlich im
Bereich der relativen Luftfeuchte von 0 % bis 98 % mit Hilfe eines DVS-
Sorptionsanalysators der FA. POROTEC experimentell ermittelt. Dieses Gerét arbei-
tet nach dem dynamischen Prinzip zur Untersuchung des Sorptionsgleichgewichtes. Der
mogliche Messbereich fiir die Temperatur erstreckt sich von +5 °C bis +40 °C.



Kapitel 3

Modellierung und Bilanzierung

Das untersuchte Verfahren wird im Wesentlichen durch die Kombination zweier Ap-
parate, Wirbelschichtapparat als Produkttrockner und Adsorber als Luftentfeuchter,
realisiert. Dieses Kapitel wird sich mit der Modellierung und Bilanzierung des Wirbel-
schichttrockners und des Festbettadsorbers befassen. Die Untersuchungen beschrénken
sich auf die diskontinuierliche, chargenweise Wirbelschichtgefriertrocknung. Dementspre-
chend wird bei der Modellierung und Bilanzierung auch ausschliefllich auf diese Verfah-
rensweise bei der Trocknung eingegangen.

3.1 Wirbelschichtmodell

Bei der Gefriertrocknung in einer Wirbelschicht kommt es zu Masse- und Energieiibert-
ragungsvorgéingen, die fiir eine erfolgreiche Berechnung der Trocknung im Wesentlichen
vom Modell erfasst und mit den Bilanzen beschrieben werden miissen. So erfolgt eine
Reduzierung des Wassers im Produkt, was als Trocknung bezeichnet wird, durch Sub-
limation. Den zeitlichen Verlauf der Massenabnahme des Produktes infolge von Sub-
limation liefert die Massenbilanz des Produktes. Der bei der Sublimation entstehende
Wasserdampf geht in die Luft {iber und reichert die Luft an Wasserdampf an. Diese Ei-
genschaftsinderung der Luft fithrt zu einer Triebkraftdnderung, die die Trocknung des
Produktes limitieren kann, und wird durch die Massenbilanz der Luft beschrieben.

Die Trocknung des Produktes héngt weiterhin stark vom Gleichgewichtszustand im Pro-
duktinneren an der Phasengrenze Eis-Gas ab. Dieser Gleichgewichtszustand wird fiir ein
bestimmtes Produkt durch die Temperatur des Partikels und seine Beladung festgelegt.
Da sich wiahrend des Trocknungsprozesses neben der Produktfeuchte auch die Produk-
tenthalpie infolge von Energiciibertragungsvorgingen dndert, muss diese Anderung der
Produktenthalpie mit einer energetischen Bilanzierung des Produktes erfasst werden. Die
Anderung der Produktenthalpie basiert im Wesentlichen auf der Wirmeiibertragung von
der hoher temperierten Luft an das Produkt und der sublimierten Wassermenge. Die
durch den Energieaustausch hervorgerufene Eigenschaftsédnderung der Luft wird mit der
energetischen Bilanzierung der Luft charakterisiert.

24
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Sowohl das Produkt als auch die Luft stehen im Energieaustausch mit der Apparate-
wand. Bei unisolierten und auch isolierten Wirbelschichten treten mehr oder weniger
grofle Warmeverluste oder -einbriiche aus der Umgebung auf. Da die diskontinuierliche,
chargenweise Wirbelschichtgefriertrocknung ein instationéres Verfahren ist, unterliegt
die Apparatewand einer stéandigen Temperaturdnderung. Der Einfluss der Apparate-
wand auf das Trocknungsverhalten kann mit Hilfe der energetischen Bilanzierung der
Wand erfasst werden. Diese angestellten Betrachtung zeigen, dass 5 Zustandsgrofien
existieren,

e die Produktfeuchte und -temperatur,
e die Luftfeuchte und -temperatur sowie
e die Wandtemperatur,

die miteinander gekoppelt sind und deren zeitliche und o6rtliche Abhéngigkeiten durch
Bilanzgleichungen beschrieben werden miissen.

In der Literatur existieren bereits Modelle zur Beschreibung der Trocknung in Wir-
belschichten. So entwickelte unter anderem Burgschweiger [12] ein Modell, dass eine
Berechnung der Trocknung hygroskopischer Giiter in kontinuierlich betriebenen Wir-
belschichten zuldsst. Er modifizierte das Konzept der normierten Trocknungskurve zur
Beschreibung von Stoffiibergangswiderstinden von van Meel [65], so dass dieses auch
fiir hygroskopische Produkte eingesetzt werden kann. Durch seine Betrachtungen gelang
ihm eine Trennung der Gleichgewichtshemmungen von den inneren Widersténden, die
speziell im zweiten Trocknungsabschnitt auftreten.

Heinrich et al. [33] erarbeiteten ein Modell fiir die Beschreibung der Trocknung mit
iiberhitztem Wasserdampf. Dieses Modell wurde von Machnow [60] weiterentwickelt
und ausgiebig an mit Dampf betriebenen Wirbelschichtanlagen im Labormaflstab und
im grofitechnischen Maflstab validiert. Die Ergebnisse zeigen, dass fiir eine erfolgrei-
che Beschreibung des Trocknungsverhaltens der Partikel in der Wirbelschicht ein Mo-
dell ausreichend ist, dessen Triebkraftansatz fiir das Trocknungspotenzial ausschlief3-
lich auf Temperaturunterschieden beruht. Die Berechnungen des Trocknungsprozesses
in der Wirbelschicht basieren somit lediglich auf Warmeiibergangsmechanismen. Die
Bedingungen des von ihnen untersuchten Verfahrens zwangen sie zu dieser Art der Be-
trachtung, da bei der Heildampftrocknung Wasser als Produktfeuchtigkeit verdampft
wird und an eine wasserdampfférmige Umgebung iibergeht.

Machnow [60] konnte zudem durch experimentelle Validierung beweisen, dass das ent-
wickelte Modell auch fiir die Lufttrocknung Anwendung finden kann.

Peglow [77] beschiftigte sich mit der Modellbildung eigenschaftsverteilter Systeme in
Wirbelschichtagglomeratoren und verkniipfte die Populationsbilanzen mit den stoffli-
chen und energetischen Bilanzierungen der Luft, der Partikel und der Apparatewand.
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Er lehnte sich dabei stark an die stoffliche und energetische Bilanzierung Burgschwei-
gers [12] an. Er war dadurch in der Lage, das gesamte instationére Verhalten bei der
Agglomeration einschliefilich der Nachtrocknungsphase der Agglomerate zu berechnen.

Die beiden bereits existierenden und validierten Modelle zur Beschreibung der Trock-
nung in Wirbelschichten von Burgschweiger [12] sowie von Heinrich [33] und Machnow
[60] sind praktikable Werkzeuge zur Berechnung der Feuchten und Temperaturen im
Wirbelschichtapparat. Sie unterscheiden sich im Wesentlichen in der Beschreibung der
Trocknungskinetik und bei der Luftmassenbilanzierung voneinander. Letztere entfallt
im Modell von Heinrich [33] und Machnow [60].

Im Rahmen dieser Arbeit sollen beide Modellvorstellungen auf die schonende, atmo-
sphérische Trocknung mittels Luft bei Temperaturen unter 0 °C in der Wirbelschicht
iibertragen und auf Eignung gepriift werden.

3.1.1 Modellannahmen

Die fiir die Bilanzierung zunéchst wesentlichen Modellannahmen betreffen die Beschrei-
bung der Produkt- und Luftbewegung innerhalb des Wirbelschichtapparates.

In der Literatur existieren zahlreiche experimentelle und theoretische Arbeiten zum Di-
spersionsverhalten der Partikel in Wirbelschichten [5], [6], [47], [17]. Die Autoren weisen
nach, dass die Partikelbewegung in Wirbelschichten vom Verhalten des Idealen Riihrkes-
sels abweicht. Einen Vergleich der existierenden Modelle fiir die Vorausberechnung der
fiir die Beschreibung des nicht idealen Vermischungsverhaltens notigen Dispersionskoef-
fizienten in Wirbelschichten zeigt Henneberg [36]. Er stellt fest, dass die berechneten und
in der Literatur angegebenen Dispersionskoeffizienten von unterschiedlichen Grofienord-
nungen und nur begrenzt vorhersagbar sind.

Die Ergebnisse bisheriger Arbeiten von Burgschweiger [12|, Heinrich [33], [32], Mach-
now [60], Ihlow [40] und Peglow [77] zeigen aber, dass die mit dem Modell des Idealen
Riihrkessels erzielten theoretischen Ergebnisse zufriedenstellende Ubereinstimmungen
mit den experimentell gewonnenen Daten ergeben. Deshalb wird vereinfachend davon
ausgegangen, dass infolge der Fluidisierung das Produkthaufwerk so gut durchmischt
wird, dass die Bewegung des Produktes mit ausreichender Genauigkeit durch das Mo-
dell des Idealen Riihrkessels beschrieben werden kann.

Die Luft hingegen stromt gerichtet durch den Apparat und ihre Bewegung sollte dement-
sprechend mit dem Modell der Idealen Pfropfenstrémung beschrieben werden. Im Be-
reich von Re < 100 wurden von verschiedenen Forschergruppen in Wirbelschichten
Sherwood-Zahlen wesentlich kleiner 2 gemessen. Groenewold und T'sotsas [27] begriinden
dies mit Riickvermischungseffekten der Fluidisierungsluft und fithren zur Beschreibung
dieser Effekte eine scheinbare Sherwood-Zahl ein, mit der die Messungen dieser For-
schergruppen zufriedenstellend abgebildet werden kénnen. Mit der auch in dieser Ar-
beit gewidhlten Vorgehensweise besteht einerseits die Moglichkeit, die Luftbewegung mit
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dem Modell der Idealen Pfropfenstréomung zu beschreiben und andererseits die zu grof3
berechneten Stoff- und Warmeiibergénge bei kleinen Reynolds-Zahlen elegant zu redu-
zieren.

Die Durchmischung des Produktes in Wirbelschichten wird durch aufsteigende Blasen
hervorgerufen. Sie werden nach Uhlemann und Mdrl [87] durch die Konstruktion des
Gasverteilers beeinflusst. Thre Gréfe und ihr Verhalten héingen auch vom Typ des Schiitt-
gutes hinsichtlich des Fluidisationsverhaltens und von der Héhe der Schicht ab.

Bei der mathematischen Modellierung von Wirbelschichten werden Blasen oft als By-
passstrome des Fluidisierungsgases aufgefasst und somit die Wirbelschicht als ein hete-
rogenes System betrachtet. Diese Art der Vorgehensweise wird in der Arbeit gewéhlt,
da sie eine separate Bilanzierung der feststoffreichen Suspensionsphase und der Bypas-
sphase erlaubt. Bei der Berechnung erfolgt die Ermittlung des Bypassanteils auf Basis
eines Modells von Hilligarth und Werther [38]. Laut ihrer Modellvorstellung kommt es
zu einem iiber der Hohe ansteigenden Bypassanteil. Dieser wird in dem vorgeschlagenen
Modell iiber der Hohe der Wirbelschicht gemittelt und geht so als konstanter Bypass-
mittelwert in die Bilanzgleichungen ein. Die Vorgehensweise bei der Berechnung ist im
Anhang Bl dargestellt. Beim Aufsteigen von Blasen innerhalb der Wirbelschicht kommt
es zu Stoff- und Warmeaustauschvorgéngen zwischen der fluidisierten Schicht und den
Blasen, modelltechnisch zwischen der Suspensions- und der Bypassphase. Untersuchun-
gen zu der Groflenordnung der Austauschvorgénge zwischen den beiden Phasen stellte
Groenewold in [26] an. Der Einfluss dieser Austauschvorgénge auf die Trocknung wird als
nicht vernachléssigbar eingeschétzt und deshalb in den hier vorgeschlagenen Modellen
beriicksichtigt. Der Bypass wird somit als aktiver Bypass im Modell implementiert. Dem
Anteil ensprechend kommt es der Vorstellung nach zu einer Aufteilung des Luftstroms
unter dem Boden der Wirbelschicht und wieder zu einer Vermischung der aufgeteilten
Luftstrome oberhalb der Wirbelschicht. Der Suspensionsluftstrom, als ein Teil, durch-
stromt und fluidisiert das Produkthaufwerk und steht im Stoff- und Energieaustausch
mit dem Produkt. Der Bypassluftstrom, als zweiter Teil, passiert die Schicht und tritt
oberhalb in einem Zustand aus, der von der Intensitdt des Warme- und Stoffaustau-
sches zwischen Suspensions- und Bypassphase abhéngig ist. Die Austrittsfeuchte und
-temperatur sind somit ermittelte Mischgréfien aus Suspensionsluftstrom und Bypass-
luftstrom.

Fiir die Beschreibung des Existenzbereiches der Wirbelschicht gibt es in der Litera-
tur eine groffe Anzahl von empirischen Beziehungen. Die in dieser Arbeit verwendeten
Gleichungen sind im Anhang B zusammengestellt.

Eine weitere Annahme ist die Vernachléassigung von Gradienten fiir die Feuchte und die
Temperatur innerhalb der Produktpartikel. Eine konstante Temperatur der Produkt-
partikel trifft idealisiert nur bei Biot-Zahlen kleiner 1 zu (Bi < 1).

Die Form der Modellsubstanz v — AlsO3 kommt der einer Kugel sehr nah. Dement-
sprechend wurde der Sauterdurchmesser den Berechnungen zugrunde gelegt und das
fluidisierte Haufwerk als monodispers betrachtet.
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Da das natiirliche Produkt Mohren vor dem Einfrieren und der Trocknung in Wiirfel
geschnitten wurde, entspricht dessen Form natiirlich nicht der einer Kugel. Als Basis
der Berechnungen dient hier der oberflichengleiche Durchmesser.

Eine letzte noch zu erwdhnende Annahme ist die ortsunabhéngige Wandtemperatur des
Wirbelschichtapparates.

3.1.2 Bilanzierung

Die stoffliche und energetische Bilanzierung ist bei den Modellvorstellungen nach Burg-
schweiger [12] sowie Heinrich [33] und Machnow [60] nahezu identisch. Sie wird bzgl. der
Sublimationsvorginge angepasst und im Folgenden dargestellt. Die Spezifika der Trock-
nungskinetiken der beiden Modellvorstellungen werden im Abschnitt 3.1.3.2 gesondert
behandelt und koénnen aufgrund der Form der Bilanzierung problemlos eingebunden
werden.

Die Bilanzierung erfolgt wie in Abbildung (3.1 an einem beliebigen differentiellen Hohen-
element der Wirbelschicht. Die Abbildung (3.1 stellt samtliche beriicksichtigten Energie-
strome dar.

i oH . 5H
H, ¢+ Lsdz HLB+ LB

dz

T
QP,W dF @ @

dQL P dQL w

/ ﬁﬂﬁﬂﬁ %

Abbildung 3.1: Differentielles Volumenelement der Wirbelschicht

3.1.2.1 Massenbilanz des Produktes

Bei der Berechnung des Trocknungsverhaltens interessiert in erster Linie die Verédnde-
rung der Wasserbeladung des Produktes iiber der Zeit. Diese Verdnderung wird mit
Hilfe der Massenbilanz des Produktes beschrieben:

de _ . Sub

= e (3.1)
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Die Gleichung (3.1) verdeutlicht, dass eine zeitliche Anderung der Produktmasse nur
infolge eines sublimierten Wassermassenstroms auftritt. Die Produktmasse ist mit den
getroffenen Modellannahmen eine ausschliellich zeitabhéngige Gréfle. Sie kann als Sum-
me einer trockenen Produktmasse, welche sich wahrend des Trocknungsprozesses nicht
andern soll, und einer zeitlich verédnderlichen Wassermasse aufgefasst werden. Die Was-
sermasse wiederum lésst sich mit Hilfe der Beladung X wie folgt ausdriicken:

mwy = mtr,pX. (32)

Nach der Einfithrung der Gleichung (3.2) in die Gleichung (3.1) ergibt sich die zeitliche
Anderung der Beladung des Produktes zu

dX 1
_ mSub )

= 3.3
dt Mir.p W ( )

3.1.2.2 Massenbilanz der Luft in der Suspensionsphase

Die Luft wird bei der Bilanzierung als ein System aus trockener Luft und Wasserdampf
aufgefasst. Der Luftzustand der Suspensionsphase héngt bzgl. seiner Zusammensetzung
vom Ort und von der Zeit ab. Beim Durchstromen der Luft durch die Wirbelschicht
belddt sich die Luft mit dem aus dem Produkt sublimierten Wasserdampf. Der Bela-
dungszustand héngt so direkt vom Feuchtezustand des Produktes ab. Die sich iiber den
Ort und der Zeit dndernde GroBe ist der Wasserdampfanteil der Luft. Die Anderung der
Luftmasse in einem beliebigen differentiellen Volumenelement wird durch die folgende
Gleichung (3.4) beschrieben

0 on
(1-v) ngs — (1-v) ngs dz + A — ding . (3.4)

Sowohl die differentielle Luftmasse als auch der Luftmassenstrom konnen nach
mr.s = My.(1+Ys) (3.5)

als Summe aus trockener Luftmasse und Wasserdampfm@sse aufgefasst werden, was
letztendlich zu der gesuchten Differentialgleichung fiir die Anderung der Luftbeladung
im differentiellen Volumenelment fiihrt

OYs  yep 9Ys ds + dmi* — drng g

ot dmy.y 0z (1 —v)dmy.p (3.6)

3.1.2.3 Massenbilanz der Luft in der Bypassphase

Die Luft der Bypassphase belddt sich infolge eines aus der Suspensionphase iibergehen-
den Wasserdampfstroms. Die Bilanz wird mit der Gleichung
Y Ny 0Y) dri
B My de+ ms.p

- _ 3.7
ot dmy,1. 0z vdmy, 1, (3.7)

beschrieben.
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3.1.2.4 Energiebilanz des Produktes

Die zeitliche Anderung der Enthalpie des Produktes in der Wirbelschicht héingt von
den Warmestromen Luft-Produkt und Produkt-Wand sowie von der Menge bzw. dem
Enthalpiestrom des sublimierten Wassers ab. Diese Bilanz wird durch folgende Differen-
tialgleichung

dH . . .
d—tp =Qrpr—Qprw — Hy (3.8)

beschrieben. Die Enthalpie des Produktes setzt sich aus der Enthalpie der trockenen Par-
tikelmasse, der Enthalpie des gefrorenen Wassers und der Sorptionswéirme zusammen.
Sie ergibt sich zu

HP = mtr.P(Ctr.P + CEisX>Q9P + mtr.PX(_AhSchm - AhSorp<)<>)- (39)

Wird nun die Gleichung (3.9)) in Gleichung (3.8) eingesetzt, die Enthalpien und Warmen
durch Temperaturdifferenzen und Beladungen ausgedriickt, so folgt fir die zeitliche
Anderung der Partikeltemperatur die Beziehung

ddp 1 _
- Ap(Dy, —9p) — apwAw (Ip — Iw) —
de mtT.P(CtT_P + CEisX) [aL’P P( L P) apw W( P W)

—1m (cppVr + Ahguo) —

_mtr.P(cEisﬁP - AhSchm - AhSOT’p - X

dAhsory dX

), (3.10)

Bei der Beschreibung des Warmestroms Luft-Produkt ist bei der Bilanzierung darauf zu
achten, dass aufgrund der Modellvorstellung des Idealen Riihrkessels fiir die Produkt-
bewegung das Produkt nur eine iiber die Hohe gemittelte Lufttemperatur 9, ,,sieht*.
Diese mittlere Lufttemperatur zu einem Zeitpunkt wird beschrieben als

Hwy s

— 1

WS

0

3.1.2.5 Energiebilanz der Luft in der Suspensionsphase

Analog zur Luftmasse dndert sich auch der energetische Zustand der Luft orts- und
zeitabhiingig. Die Luftenthalpie erfihrt eine Anderung aufgrund der Wirmeiibergénge
an das Produkt, an die Apparatewand und an die Bypassphase sowie durch die Enthal-
piestrome des vom Produkt sublimierten Wassers und des an die Bypassphase iiberge-
henden Wasserdampfstroms
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OH OH . . .
(1-v) a;,s = —(1-v) ajs dz —dQr.p —dQrw +dQp,s +
+dHS™ — dHg p. (3.12)

Die Enthalpie der Luft wird durch die Gleichung

Hps =my.r(cprirs +cppYsips + YsAhsuo) (3.13)
beschrieben. Nach dem Einsetzen der Gleichung (3.13) in die Gleichung (3.12) und einer

Einfiihrung der Triebkraftansétze fiir die Warmestrome sowie des iibergehenden subli-
mierten Wasserstroms ergibt sich fiir die Energiebilanz der Luft in der Suspensionsphase
die folgende Gleichung

Mrs _879L,Sdz B 1 o
875 n aZ (1 — V)dmt,«.L(Cp,L + CP7DY5)
X|arpAp(Vrs —Op) + apwAw (Vs — dw) —
dz

—apsAps(Vrp —VLs) (3.14)

Hys'

3.1.2.6 Energiebilanz der Luft in der Bypassphase

Die Enthalpie des Bypassstroms wird sich aufgrund des Wérme- und Stoffaustauschs
mit der Suspensionsphase iiber der Wirbelschichthohe verdndern. Die diese Vorgénge
beschreibende Differentialgleichung hat die Form

OHp p OH, p
v = —v

ot 0z

Die zeitliche Anderung der Bypasstemperatur in einem differentiellen Hohenelement der

Wirbelschicht ergibt sich nach Einfiihrung der Temperatur und Beladung der Bypass-

phase zu

dz — dQBﬁ + dHS,B- (3.15)

oV B oL B 1
= = — —dz — X
ot 0z vdmy, (cpr + cppYB)
dz

Hys

xlap,sAps(Vr,5 —Ur,s)] (3.16)

3.1.2.7 Energiebilanz der Wand

Die Wandtemperatur dndert sich zeitlich aufgrund der Wéarmestrome apparateinnen-
seitig vom Produkt und von der Luft an die Wand und auflenseitig durch die Wéarme-
verluste an die Umgebung bzw. infolge von Wéarmeeinbriichen aus der Umgebung. Die
Energiebilanz lautet



KAPITEL 3. MODELLIERUNG UND BILANZIERUNG 32

dHy

T QL,W + QP,W — QW,U (3.17)
oder
do 1 _
d—?/ = —— (apwAw (I —Iw) +
—f-O{P,WAw(’ﬁP — ’19]/[/) — O‘W,UAW(ﬁW — 19(])) (318)

3.1.3 Kinetiken

Entscheidend fiir die Komplettierung der Bilanzen ist die Beschreibung des Zusam-
menhangs zwischen der Geschwindigkeit der Warme- und Stoffiibergénge und den sie
beeinflussenden Grofien. Diese Zusammenhénge werden auch als Kinetiken bezeichnet.

3.1.3.1 Wirmeiibergangskinetiken

Wie den Bilanzgleichungen entnommen werden kann, existieren Wérmeiibergénge zwi-
schen

e Luft-Produkt,

e Luft-Wand,

e Partikel-Wand und
e Wand-Umgebung.

Fiir diese im Modell notigen Wérmestrome wird die schon in den Bilanzgleichungen
eingefiihrte Kinetik

Q@ = aAAY (3.19)

verwendet. Die im einzelnen erforderlichen Warmeiibergangskoeffizienten werden nach
validierten Korrelationen aus der Literatur berechnet und sind im Anhang |C zusam-
mengestellt.

3.1.3.2 Stoffiibergangskinetiken

Modell von Heinrich [33] und Machnow [60] fiir die Modellsubstanz

Da Heinrich [33] und Machnow [60] Untersuchungen zur Trocknung mit iiberhitztem
Wasserdampf anstellten, mussten sie bei der Entwicklung eines Modells zur Beschrei-
bung der Trocknung von der iiblichen Beschreibung des Stoffiibergangs auf Basis eines
Konzentrationsgefilles abweichen. In dem Verfahren geht Wasser aus dem Produkt an
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eine Umgebung iiber, die zu 100 % aus tiberhitztem Wasserdampt besteht. Das Trock-
nungspotenzial liegt in dem Modell in der Uberhitzung des Wasserdampfes.

Laut der Bilanzierung gibt es in dem Modell 4 unbekannte Zustandsgroflen, die Pro-
duktfeuchte und -temperatur, die Lufttemperatur und die Wandtemperatur, sowie die
unbekannte Grofle des vom Produkt iibergehenden, sublimierten Wasserdampfstroms.
Es existieren somit nur 4 Differentialgleichungen fiir die Beschreibung des Verhaltens
der Zustandsgrofien, so dass eine weitere Bedingung bzw. Voraussetzung erforderlich ist.

Die grundlegende Voraussetzung des Modells besteht darin, dass sich die Produkttem-
peratur im ersten Trocknungsabschnitt nicht &ndert und damit

(122 ~o o

ist. Durch die im ersten Trocknungsabschnitt als konstant angenommene Produkttem-
peratur kann mittels der Gleichung

- Sub _ 1
e J dan x
(CP,D19L + AhSub,O + cgisOp — AhSchm — AhSO’/‘p _ Xﬁ)
(aL,PAP@L —0p) —apwAw(Ip — 19W)) (3.21)

der sublimierte Wassermassenstrom im ersten Trocknungsabschnitt beschrieben werden.
Den Vorstellungen nach existieren im ersten Trocknungsabschnitt keine produktinternen
Hemmungen, d.h. keine internen Stoff- und Warmeiibergangswiderstdnde. Die Produkt-
temperatur wird nach dem Modell von Heinrich und Machnow im ersten Trocknungs-
abschnitt gleich der Kiihlgrenztemperatur fiir den Lufteintrittszustand gesetzt. Damit
ergibt sich fiir den sublimierten Wasserdampfstrom im ersten Trocknungsabschnitt

- Sub _ 1
= 9 dan X
(CP,D19L + AhSub,O + cgis¥p — AhSchm — AhSO’/‘p _ Xﬁ)
(aL,PAP@L —Oka) —apwAw (Vke — ﬁW)) ) (3.22)

Im sogenannten zweiten Trocknungsabschitt treten Widerstdnde innerhalb des Produk-
tes auf, die zu einer merklichen Verringerung des sublimierten, {ibergehenden Wasser-
dampfstroms beitragen. Die Produktfeuchte, bei der diese markante Verringerung der
Trocknung auftritt, wird als kritische Produkt- oder Gutsfeuchte bezeichnet. Die Trock-
nung schreitet bis zum Erreichen der Gleichgewichtsproduktfeuchte, die von den Um-
gebungsbedingungen abhéngt, mit verringerter Geschwindigkeit fort. Um die produkt-
spezifischen kinetischen Hemmungen im zweiten Trocknungsabschnitt beschreiben zu
konnen, wird auf einen Normierungsansatz von van Meel [65] zuriickgegriffen, bei dem
der augenblickliche sublimierte Wassermassenstrom auf den ungehemmten sublimierten
Wassermassenstrom im ersten Trocknungsabschnitt bezogen wird
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g
= 3.23
o) = gt (323)
Die Variable ¢ stellt die dimensionslose Produktfeuchte dar, die als
X —Xa
S ——— 3.24
5 ka't - XG’l ( )

definiert ist. Die Grofle der Widersténde im Produktinneren ldsst sich bisher nicht ge-
sichert theoretisch vorausberechnen. Aus diesem Grund muss, wie von Burgschweiger
[12] beschrieben, entweder fiir jedes Produkt experimentell die Trocknungskurve eines
Einzelpartikels aufgenommen oder es miissen die in Trocknungsapparaten gemessenen
Trocknungverldufe auf die normierte Trocknungskurve ¢ des Einzelpartikels umgerech-
net werden. Ist aus den Messungen und der Umrechnung die normierte Trocknungskurve
¢ als Funktion von £ fiir das Einzelpartikel bekannt, lésst sich die Kinetik des Stoffiiber-
gangs fiir die Trocknungsabschnitte nach

- Sub 1
(my”) = — — o
<CP,D"-9L + AhSub,O + CE’LSﬁP — Ahschm — AhSOTp _ X d)S(o’rP)
X (QL,PAP<§L - ﬁKG) - aP,WAW(ﬁKG - ﬁW)) ¢<§> (325)
verallgemeinern.

Modell von Burgschweiger [12] fiir die Modellsubstanz

Burgschweiger wahlt fiir die Kinetik des Stoffiibergangs vom Wasserdampf den klassi-
schen linearen Ansatz aus Stoffiibergangskoeffizient, Stoffiibertragungsfliche und Trieb-
kraft. Dieser ist bei der Sublimation dem der Verdunstung identisch und lautet

iy’ = BreApper(Ya —Y). (3.26)

Analog den Betrachtungen zum Modell von Heinrich und Machnow arbeitet
Burgschweiger mit der normierten Trocknungskurve eines Einzelpartikels zur Beschrei-
bung auftretender innerer Widerstinde und erweitert mit ihr den Ansatz fiir den
Stoffiibergang des Wasserdampfes. Nach Erweiterung ergibt sich aus der Gleichung
(3.26) die Stoffiibergangskinetik fiir alle Trocknungsabschnitte zu

mg[}lb = 5L,PAPPtr.L(YGl_Y)¢<§>- (3-27)

Burgschweiger verweist in seinen Ausfiithrungen darauf, dass bei hygroskopischen Pro-
dukten selbst im ersten Trocknungsabschnitt der {ibergehende Wasserdampfstrom auf-
grund der Verédnderung der Gleichgewichtsfeuchte Y nicht konstant ist. Die Gleichge-
wichtsfeuchte wird mittels Sorptionsisothermen beschrieben und &ndert sich permanent



KAPITEL 3. MODELLIERUNG UND BILANZIERUNG 35

aufgrund sich dndernder Produktbeladung und Partikeltemperatur. Der Vorteil dieser
Betrachtungsweise ist eine saubere Trennung der Gleichgewichtshemmungen, welche mit
der Grofle Yg; beschrieben werden, von den kinetischen Hemmungen, die die Trocknungs-
kurve ¢(¢) des Einzelpartikels erfasst.
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3.2 Adsorbermodell

Neben dem Wirbelschichttrockner ist die zweite Hauptkomponente der Anlage ein Ad-
sorber, der als Festbettadsorber ausgefiihrt ist. Die Adsorption ist ein Vorgang, bei
dem sich die gasformige Komponente Wasserdampf, genannt Adsorptiv, an der Ober-
fliche eines Feststoffes, dem Adsorbens, anlagert. Dieses Grenzflichenphdnomen wird
industriell zur Trennung gasformiger Stoffe, bei der Gasreinigung oder Entfeuchtung
genutzt. In dem untersuchten Verfahren dient der Adsorber der Entfeuchtung der im
Kreislauf gefiihrten Fluidisierungsluft, so dass die maximale Triebkraft fiir die Trock-
nung bei den geringen Temperaturen und der damit verbundenen geringen Aufnah-
mefiahigkeit der Luft zur Verfiigung gestellt werden kann. Als Adsorbentien eignen sich
Feststoffe mit sogenannten aktiven Zentren. An jenen Zentren existieren zwischen den
einzelnen Atomen solche ,ungeséttigte® Bindungskrifte, die weitere Bindungen zulas-
sen. Aufgrund dieser Zentren kommt es zu Wechselwirkungen zwischen dem Adsorptiv
und dem Adsorbens. Je nach Intensitéit der Wechselwirkungen wird beim Adsorptions-
vorgang Adsorptionswérme frei. Bei der hier vorliegenden Adsorption von Wasserdampf
an KC-Trockenperlen kann von einer physikalischen Adsorption ausgegangen werden.
Die Bindungen des am Feststoff angelagerten Wassers, dem Adsorpt, basieren im We-
sentlichen auf van der Waals-Krdften. Durch Energiezufuhr lassen sich die Bindungen
wieder trennen und somit kann der Adsorber regeneriert werden.

Aus wirtschaftlichen Aspekten und aufgrund einer gewiinschten emissionsfreien Be-
triebsweise wurden der Wirbelschichttrockner und der Adsorber so angeordnet, dass
eine Kreislauffahrweise der Luft ermoglicht wird. Der Adsorber wird wéhrend des Trock-
nungsvorgangs permanent mit feuchter Fluidiserungsluft beaufschlagt. Die Temperatur
und Beladung der Luft hingt von den Bedingungen in der Wirbelschicht ab. Die Auf-
nahmefahigkeit des Adsorbers ist abhéngig von dem Adsorbens selbst und der Menge
des Adsorbens. Fiir dieses Wirbelschichttrocknungskonzept mit nachgeschaltetem Ad-
sorber zur Luftentfeuchtung sind aus Sicht einer funktionsgerechten Betriebsweise zwei
Aspekte zu beriicksichtigen:

e die Betriebsdauer bis zum Erreichen der maximalen Aufnahmefiahigkeit des Ad-
sorbers und

e die freigesetzte Warme durch die Adsorption, die zu einer Temperaturerh6hung
der im Kreislauf gefahrenen Fluidisierungsluft beitragt.

Nachfolgend wird fiir eine mégliche Abschétzung des Verhaltens des Adsorbers bzgl. der
oben genannten Punkte auf die Modellierung und Bilanzierung dieser Anlagenkompo-
nente eingegangen.

3.2.1 Modellannahmen

Analog zur Modellierung der Wirbelschicht werden zuerst die Bewegungen der beiden
Phasen, Gasphase und Feststoffphase, modelliert.
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Eine Grofle, die iiber das Stromungsverhalten des Gases und somit auch iiber die
Warmeiibertragung im Adsorber entscheidet, ist die Porositéat der Schiittung des Ad-
sorbens im Apparat. Sie unterscheidet sich in Wandnéhe vom Kern einer lockeren
Schiittung. Eine Abschétzung der Porositét in Wandnéhe nach Tsotsas [86] ergab einen
Wert von ey, = 0,49. Im Inneren des Apparates wurde eine Porosidt von ¢ = 0,4 ange-
nommen. Die Gleichungen zur Berechnung der Porositdt in Wandndhe und der mittle-
ren Porositéit sind dem Anhang B zu entnehmen. Die Abbildung (3.2) veranschaulicht
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Abbildung 3.2: Stromungsverteilung im Adsorber, Berechnung nach [86]

das berechnete Stromungsprofil in Wandnéhe. Deutlich wird, dass im ausgefiihrten Ad-
sorber infolge der geometrischen Gegebenheiten sowie der Geschwindigkeit und somit
des Druckverlustes der Schiittung ein sehr gleichméfliges Stromungsprofil vorliegt. Die
Geschwindigkeit ist iiber 98 % des Querschnittes nahezu konstant und steigt nur in
Wandnéhe aufgrund der héheren Porositét an.

In der Literatur [86] wird neben dem konvektiven Transport sehr ausfiihrlich auf die Di-
spersion des Fluids und deren Beurteilung in durchstromten Schiittungen eingegangen.
Fiir eine Einschédtzung des dominierenden Transportmechanismusses in Schiittungen
wird die Peclet-Zahl herangezogen, da sie den Enthalpiestrom des Fluids zum geleite-
ten Warmestrom ins Verhéltnis setzt. In [81] wird allgemein geduBert, dass bei klei-
nen Peclet-Zahlen besondere Transporteffekte, wie beispielsweise die axiale Dispersion,
starker zum Tragen kommen.

Betrachtet man die Dispersion in Schiittungen, wird generell zwischen axialer und ra-
dialer Dispersion von Wirme und Stoff unterschieden. Eigene Abschétzungen bzgl. der
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axialen Dispersion von Stoff, fiir die in den Versuchen realisierte Leerrohrgeschwin-
digkeit von ca. 3 ™ im Wirbelschichtapparat, was einer Leerrohrgeschwindigkeit im
Adsorber von ca. 0,08 7 entspricht, fiihren zu einer ,,molekularen” Peclet-Zahl von
Pey = % ~ 14. Die zugrunde gelegte Temperatur fiir diese Abschitzungen ist —10
°C. Laut T'sotsas [86] kann geschlussfolgert werden, dass bei Pey — 0 die axiale Disper-
sion nur durch molekulare Diffusion hervorgerufen wird, wahrend sie bei Peq — oo durch
die Mischung des Fluids mafigeblich bestimmt wird. Die fiir das vorliegende System er-
mittelte , effektive Peclet-Zahl fiir die Dispersion von Stoff entspricht PE,, = 1,94. Fiir
PE,. =2 ... verhilt sich das Bett wie eine Kaskade aus idealen Riihrkesseln. Die axiale
Dispersion wird durch die Vermischung des Fluids in den Hohlrdumen der Schiittung
verursacht“[86]. In [81] wird dargelegt, dass bei PE,, = 2 die Losungen eines eindimen-
sionalen Zellenmodells und eines Dispersionsmodells zu den gleichen Ergebnissen fiir die
Konzentrationséanderungen iiber der Zeit fiithren.

In der Reaktionstechnik wird bei der Modellentwicklung eines Reaktors zur Abschétzung
des Stromungsverhaltens eines Fluids die Bodenstein-Zahl eingefiihrt. Fiir Bo — oo kann
bei der Fluidbewegung von der Idealen Pfropfenstrimung ausgegangen werden. Die fiir
den zu modellierenden Adsorber und die Betriebsbedingungen berechnete Bodenstein-
Zahl betréagt ca. Bo = 550. Die Gréfle der berechneten Bodenstein-Zahl und die Tatsa-
che, dass die berechnete ,effektive Peclet-Zahl mit PE,, = 1.94 nah an PFE,, = 2 ist,
bildet die Grundlage der Modellierung der Gasbewegung als Pfropfenstrommodell.

Die dennoch vorhandenen axialen Dispersionseffekte reduzieren den Stofftransport zwi-
schen Gas und Feststoff. Um diese Reduzierung in dem einfachen Modell der Idealen
Propfenstromung fiir die Gasbewegung zu beriicksichtigen, wird eine sogenannte schein-
bare Sh-Zahl eingefiithrt. Fiir die in den experimentellen Untersuchungen vorhandenen
Parameter reduziert sich die Sherwood-Zahl auf ca. 54 %.

Analog zur axialen Dispersion von Stoff wurden Betrachtungen fiir die axiale Dispersion
von Wirme angestellt. Tsotsas [86] zeigt, dass die axiale Dispersion von Wirme nicht
nur von der effektiven Wéarmeleitfihigkeit, sondern von 3 Summanden, A;, Ay und
Az, abhéngt. Je nach Grofle der Peclet-Zahl veréndert sich die Wichtung des Einflus-
ses dieser Summanden. In der Abbildung (3.3) ist die Abschétzung fiir das vorliegende
Stoffsystem dargestellt. Die Ergebnisse zeigen, dass bei den in den Versuchen reali-
sierten Geschwindigkeiten (Arbeitsbereich) die Peclet-Zahlen zwischen 10 < Pey < 40
liegen. Damit liegen die realisierten Peclet-Zahlen gerade unterhalb bzw. im Bereich
der ersten kritischen Peclet-Zahl. Ist Pey deutlich kleiner als Peg 1, sind keine nen-
nenswerten Unterschiede zwischen der Feststoff- und Fluidtemperatur feststellbar. Im
Bereich Pey > Peg 1 wird die axiale Dispersion von Warme im Wesentlichen durch die
Wairmeiibertragung zwischen dem Adsorptiv und dem Adsorbens dominiert.

Die daraus resultierenden nicht vernachlassigbaren Temperaturunterschiede zwischen
dem Adsorptiv und dem Adsorbens erzwingen die Anwendung eines heterogenen
Modells bei der Bilanzierung der Phasen [86]. Diese Vorgehensweise wird fiir das Ad-
sorbermodell realisiert. Um auch bei der energetischen Bilanzierung die Verringerung



KAPITEL 3. MODELLIERUNG UND BILANZIERUNG 39

1
0.9
0.8 o
M Q.7 C Ty i
— ool N Arbeitsbereich oo 0 i
< 06- L e T
v o //‘ s
g 0Sp vy Y L
B ooal
c BRIy
< o3p /) S B
0.2 S RN
0 0 V .V’H.V/Vlvae ""';2 Pé 3 4
10 10 0,kr,1 10 0,kr,210 10
Pe_ [-]

0

Abbildung 3.3: Relative Beitridge der axialen Warmeiibertragung A;, der Wérmeiiber-
tragung zwischen Gasgemisch und Feststoff A und der interpartikuldren Leitung Az an
der gesamten axialen Dispersion von Wérme

der Nusselt-Zahl aufgrund der axialen Dispersion von Wirme zu beriicksichtigen, wird
auch hier mit der scheinbaren Nu — Zahl gearbeitet.

Die Berechnung der radialen Dispersion von Stoff nach [86] zeigt, dass sie nur ca. 25%
der axialen Dispersion betrigt. Die Berechnung verdeutlicht, dass die im Adsorber vor-
liegende Peclet-Zahl mit Pey = % ~ 14 grofler ist als die kritische Peclet-Zahl von
Peg iy ~ 2. Damit wird die Stoffiibertragung durch Quervermischungen und nicht durch
molekulare Leitung oder Diffusion hervorgerufen. Im Rahmen des Modells wird aus
Griinden der Vereinfachung die Annahme getroffen, dass die Quervermischung so grof3
ist, dass keine radialen Gradienten fiir Stoff und Wirme in der Gasphase auftreten.

Zusammenfassend werden beziiglich der Bewegung der Phasen folgende Annahmen ge-
troffen:

e [deale Pfropfenstromung des Gasgemisches,
e der betrachtete Transportmechanismus ist ausschlieSlich konvektiver Natur,

e die aufgrund von axialen Vermischungseffekten auftretenden Reduzierungen der
Nu — Zahl und der Sh — Zahl werden iiber scheinbare Nu— und Sh — Zahlen
beriicksichtigt,

e cs existieren keine radialen Gradienten fiir Stoff und Warme und
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e cs treten im Festbettadsorber keine Partikeldurchmischungen auf, d. h., die Par-
tikel werden als ortsfest betrachtet.

Neben den schon erwédhnten Stoff- und Warmeaustauschvorgingen zwischen der feuch-
ten Luft, dem Adsorptiv, und den KC-Trockenperlen der Firma ENGELHARD, dem
Adsorbens, kommt es zu weiteren Austauschvorgingen im Adsorber. Dazu zdhlen die
Wirmeiiberginge zwischen

e Luft und Apparatewand,
e Partikel und Apparatewand sowie
e Apparatewand und Umgebung.

Der Warmeiibergang zwischen den Partikeln und der Apparatewand wird vernachlassigt
und apparateinnenseitig nur der Warmeiibergang Luft-Apparatewand beriicksichtigt.
Die Berechnung der Warmeiibergangskoeffizienten erfolgt nach [86]. Der Wérmeiiber-
gang an der Auflenseite des Adsorbers kann als Wérmeiibergang durch freie Konvektion

an einem vertikalen Zylinder aufgefasst werden. Die Berechnung erfolgt auf Basis der
Gleichungen des VDI-Wérmeatlas [46].

Auf die zugrunde gelegten Kinetiken wird im Abschnitt [3.2.3/ detaillierter eingegangen.
Der fiir die Kinetiken erforderliche gasseitige Stoff- und Wéarmeiibergangskoeffizient zwi-
schen den beiden Phasen wird nach Gnielinski [23] und Schlinder [81] berechnet. Die
Gleichungen zu den Berechnungen sind im Anhang|C zusammengefasst.

Die Adsorption selber wird als Einkomponentenadsorption modelliert, da aus dem Gas-
gemisch von trockener Luft und Wasserdampf ausschliellich der Wasserdampf am Ad-
sorbens adsorbiert werden wird. Die Charakterisierung des Adsorbens wiederum erfolgt
sehr haufig {iber die Grofien:

e iuBlere Adsorbensoberflache,
e innere Adsorbensoberfliche und
e Adsorptionsgleichgewicht.

Das Adsorptionsgleichgewicht, d. h. seine Lage, hangt von der Stiarke der Wechselwir-
kungen zwischen Adsorptiv und Adsorbens ab. Es lédsst sich mit Hilfe der Temperatur,
der Beladung des Adsorbens und der Konzentration des Adsorptivs beschreiben. Die
hiufigste Art der Beschreibung des Adsorptionsgleichgewichts erfolgt iiber Adsorptions-
isothermen. Bei dieser Art der Darstellung wird die Adsorptivkonzentration iiber der
Adsorbensbeladung fiir unterschiedliche Temperaturen aufgetragen. So kann fiir eine
bestimmte Konzentration die Gleichgewichtsbeladung bei einer Temperatur ermittelt
werden. Die Ermittlung solcher Isothermen erfolgt auf experimentellem Weg (siehe Ab-
schnitt 2.4). Das Adsorptionsverhalten von unterschiedlichen Materialien ldsst sich durch
verschiedene Isothermentypen beschreiben. Dies wiederum fiihrte zu dem Versuch einer
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mathematischen Beschreibung solcher Verldufe. Diese Gleichungen sind empirisch ermit-
telt und beinhalten bestimmte theoretische Modellvorstellungen. Der Verlauf der Iso-
thermen des im Adsorber verwendeten Adsorbens, KC-Trockenperlen, ist im Abschnitt
4.4 dargestellt, er entspricht dem Isothermentyp IV.

Die KC-Trockenperlen besitzen nahezu ideale Kugelform, so dass ihre &uflere Oberfléiche
durch die Gleichung zur Berechnung einer Kugeloberfliiche beschrieben werden kann. Als
Durchmesser fiir die Berechnung der Oberflache und als charakteristische Léange fiir die
Umstréomung wird der aus der Verteilung ermittelte Sauterdurchmesser verwendet. Er
ist in der Tabelle 2.1/ angegeben.

Wie bei den Annahmen fiir die Modellierung der Wirbelschichttrocknung wird auch
fiir das Adsorbermodell davon ausgegangen, dass es keine Gradienten innerhalb der
Adsorbenspartikel gibt. Weiterhin wird angenommen, dass in der Apparatewand des
Adsorbers keine radialen und axialen Temperaturgradienten existieren.

3.2.2 Bilanzierung

Die Modellierung des Festbettadsorbers erfolgt mit einem heterogenen Modell. Mit die-
sem Modell werden die Temperatur- und Konzentrationsunterschiede zwischen dem
Feststoff und dem Fluid erfasst. Unbekannte und damit zu ermittelnde Groéflien sind
die orts- und zeitabhéngigen Temperaturen des Feststoffs, des Fluids und der Wand so-
wie die Wasserkonzentrationen des Feststoffs und des Fluids. Fiir die Bilanzierung wird
ein beliebiges differentielles Volumenelement des Adsorbers betrachtet (Abbildung 3.4).
Die Bilanzierung der 5 unbekannten Gréflen wird im Folgenden dargelegt.

3.2.2.1 Massenbilanz der Luft / Adsorptiv

Beim Durchstromen der Luft durch den Adsorber kommt es zu einer Reduzierung des
Wasserdampfanteils, da der Wasserdampf, das Adsorptiv, am Feststoff, dem Adsorbens,
angelagert, adsorbiert wird. Dieser Vorgang ist in der beschriebenen Anlagenkonfigura-
tion orts- und zeitabhéngig. Die Massenbilanz der Luft lautet dementsprechend

5 = gyl — i (3.28)

Da sich infolge der Adsorption ausschliellich der Wasserdampfanteil in der .feuchten Luft
andert, reduziert sich die Bilanzgleichung auf die ortliche und zeitliche Anderung der
Wasserdampfbeladung. Die Differentialgleichung lautet

ot dmy.y Ol

Y . Y : Ad
O _ ey OV, A (3.29)
dmtr.L
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Abbildung 3.4: Differentielles Volumenelement des Adsorbers

3.2.2.2 Massenbilanz des Feststoffs / Adsorbens

Die Beladung der Adsorbenspartikel erhoht sich in dem MafB, wie die Luft ihre Was-
serdampfmenge reduziert. Die sich zeitlich &ndernde Beladung der Adsorbenspartikel in
einem differentiellen Volumenelement des Adsorbers wird durch die Differentialgleichung
(3.30) ausgedriickt:

oxX 1
ot N dmtr'P

drngd. (3.30)

3.2.2.3 Energiebilanz der Luft

Die Enthalpie der Luft wird sich infolge der adsorbierten Wassermenge und der
Wirmeiibergidnge Luft-Feststoff sowie Luft-Wand dndern. Wie im Abschnitt 3.2.1 be-
schrieben, wird das Dispersionsverhalten der Luft vernachlassigt. Die Gleichung (3.31)
beschreibt jenes zeitliche und ortliche Verhalten der Luftenthalpie

OH OH . . .

L= R Al—dQup — dQpw — dHAE. (3.31)
ot ol ’ ’
Nach Einfiithrung der Kinetiken und Beschreibung der Enthalpie mittels Tempe}"_atur und
Beladung ergibt sich die Gleichung (3.32), welche die zeitliche und 6rtliche Anderung
der Lufttemperatur bei der Durchstromung eines Adsorbers beschreibt:




KAPITEL 3. MODELLIERUNG UND BILANZIERUNG 43

Wy o0 1 .
ot ol dmtr,L(prL + Cp7DY)
dl
X [OZL,PAP(ﬂL - 19P) + CYL7wAw(’L9L75 — ’ng)]L—Ad (332)

3.2.2.4 Energiebilanz des Feststoffs / Adsorbens

Der energetische Zustand des Adsorbens wird zum Einen durch den Warmeiibergang
Luft-Feststoff und zum Anderen durch die adsorbierte Wassermenge beeinflusst

OH : :
a—tP =dQrp + dH". (3.33)

Fiir die zeitliche und ortliche Anderung der Temperatur des Adsorbens kann die Glei-

chung (3.33) in Gleichung (3.34)

dVp 1 B "
(975 dmtr~P<ctr,P + Cpis ):) [aL,P P( L P) LAd
+dind (cpplp + Ahguo) —
dAhgerp, dX
_ . _ A _ A _ X orp ' 4
dmtr.P(CEzsﬁP hSchm hSorp dX ) dt ] (3 3 )

uberfithrt werden.

3.2.2.5 Energiebilanz der Wand

Die Wandtemperatur wird laut Modellannahmen nur durch den inneren Wéarmeiiber-
gang Luft-Wand und den dufieren Wérmeiibergang Wand-Umgebung beeinflusst. Die
zeitliche Anderung der Wandtemperatur ergibt sich aus

oV 1 —
a—r/ = T e larwAw (U — dw) — awuAw (Ow — Ju)]. (3.35)

3.2.3 Kinetiken
3.2.3.1 Wairmeiibergangskinetik

Im Adsorbermodell werden drei Wérmeiibergangsmechanismen beriicksichtigt. Dies sind
die Warmeiibergénge:

e Luft-Adsorbens,
e Luft-Wand und
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e Wand-Umgebung.

Die Beziehungen zur Berechnung der Warmeiibergénge basieren auf der schon bei der
Modellierung des Wirbelschichttrockners verwendeten Kinetik (siehe Gleichung (3.19)).
Die speziellen Wirmeiibergangskoeffizienten sind dem Anhang |C zu entnehmen. Bei
der Wirmeiibertragung wird den axialen Dispersionseffekten iiber eine Reduzierung der
,tatsidchlichen® Nusselt-Zahl mittels einer ,,scheinbaren® Nusselt-Zahl Rechnung getra-
gen.

3.2.3.2 Stoffiibertragungskinetik

Bei der Adsorption gibt es &hnlich der Trocknung unterschiedliche Transportwi-
dersténde, die den Stoffiibergang limitieren. Laut [81] sind der Stofftransport des Ad-
sorptivs aus der Kernphase des Fluids an die Adsorbensoberflache, die Diffusion von der
Oberflache in das Adsorbensinnere des porosen Materials und die Adsorption an einer
der aktiven Stellen zu nennen. Der Stofftransport des Adsorptivs aus der Kernphase
des Gases an die Partikeloberfliche wird im Wesentlichen durch den Konzentrations-
unterschied, die Grenzfilmdicke und die d&uflere Oberfliche des Adsorbens limitiert. Die
Grenzfilmdicke héngt von der Stromungsgeschwindigkeit des Gases ab. Grundsétzlich
verbessert sich die Adsorption mit einer Verringerung der Adsorbenspartikelgréfe, da
die auflere Oberflache vergrofert und die inneren Diffusionswege verringert werden. Dies
muBl durch den Anlagenbetreiber in der Regel mit einem erhéhten Druckverlust erkauft
werden. Die dem Modell zugrunde gelegte Kinetik beriicksichtigt nur den dufleren Stoff-
transport an die Partikeloberfliche und das Gleichgewicht mittels Adsorptionsisother-
men. Die Kinetik hat die Form

it = Br.pApprr(Y = Yar). (3.36)

Bei der Berechnung des Stoffiibergangskoeffizienten wird analog der Wérmeiibertragung
eine ,scheinbare® Sherwood-Zahl fiir die aufgrund von Dispersionseffekten auftretende
Reduzierung des Stofftransports genutzt (siehe Anhang|C).
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3.3 Mathematische L6sung der Bilanzgleichungen

Sowohl das vorgestellte Wirbelschicht- als auch das Adsorbermodell fithren zu einem
gekoppelten Gleichungssystem aus gewohnlichen und partiellen Differentialgleichungen
1. Ordnung. Aufgrund der Komplexitéit der Gleichungssysteme wurde eine numerische
Losung angestrebt. In beiden vorgestellten Modellen existieren zwei unabhéngige Va-
riablen, die Zeit t fiir die gewohnlichen Differentialgleichungen und in den partiellen
Differentialgleichungen zusétzlich die Ortskoordinaten z oder [. Die Losung der gekop-
pelten Differentialgleichungssysteme basiert auf der Diskretisierung der kontinuierlichen
Losungsgebiete Hohe im Wirbelschichtmodell und Lénge im Adsorbermodell durch das
Einfiihren von sogenannten Stiitzstellen. Die Diskretisierung erfolgt mit Hilfe eines Diffe-
renzenverfahrens. Hierbei werden die Differentialquotienten wie z. B. in Gleichung (3.37)
fiir die Lufttemperatur

af(9L o 192 - ﬁz—Az

0z Az (3:37)

durch den hinteren Differenzenquotienten ausgedriickt. Die Diskretisierung iiberfiihrt ei-
ne partielle Differentialgleichung so in n gekoppelte gewhnliche Differentialgleichungen.
Die verbleibende unabhéingige Variable ist die Zeit. Die Randbedingungen am Eintritt
und Austritt werden iiber modifizierte Gleichungen im Gleichungssystem eingefiihrt. So-
mit vereinfacht sich das System und aus einem Anfangs- und Randwertproblem wird
ein reines Anfangswertproblem.

Zur Losung der Bilanzgleichungen wurde die Software M AT LAB verwendet, da in ihr
bereits numerische Loser als Funktionen hinterlegt sind. Als Loser fiir die dargestellten
Modelle wurde der Loser odelbs verwendet. In diesem numerischen Werkzeug ist ein
Runge-Kutta-Verfahren mit einem BDF-Verfahren (BDF = Backward Difference For-
mula) gekoppelt. Dieser numerische Loser gehort zu den impliziten numerischen Verfah-
ren, welche sich durch Robustheit und im Vergleich zu den expliziten Verfahren durch
groflere Schrittweiten auszeichnen.

Im Rahmen dieser Arbeit sind so
e zwei Trocknungsprogramme

— zum erweiterten Wirbelschichtgefriertrocknungsmodell auf Basis des Modells
von Burgschweiger

— zum erweiterten Wirbelschichtgefriertrocknungsmodell auf Basis des Modells
von Heinrich und Machnow

e und drei Adsorberprogramme

— fiir konstante Lufteintrittsgrofien

— fiir variable Lufteintrittsgrofien
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— fiir die Regeneration

entstanden. Die prinzipiellen Strukturen der Programme sind identisch. Vor dem Auf-
rufen des numerischen Losers werden Eingabewerte und Konstanten in Funktionen fest-
gelegt und im Hauptprogramm ausgelesen. Aus den Eingabedaten werden die Start-
und Randbedingungen im Hauptprogramm generiert und neben dem eigentlichen Diffe-
rentialgleichungssystem an den numerischen Loser iibergeben. Die in der Funktion des
Differentialgleichungssystems befindlichen Stoffwerte und Korrelationen fiir Wérme- und
Stoffiiberginge werden zu jedem Zeitschritt neu berechnet. Die Gleichungen der Stoff-
werte befinden sich im Anhang Al und die der Wérme- und Stoffiibergéinge im Anhang
C.



Kapitel 4

Ergebnisse und Diskussion

Die Trocknung fluidisierfahiger Produkte in Wirbelschichten bei positiven Temperatu-
ren ist ein bekanntes und industriell weit verbreitetes Verfahren. Die Wirbelschicht-
gefriertrocknung mit im Kreislauf gefiithrter Fluidisierungsluft und einem im Kreislauf
befindlichen Adsorber zur Entfeuchtung der Luft ist Gegenstand der hier vorgestellten
experimentellen Untersuchungen. Das Ziel der experimentellen Arbeiten ist der Nach-
weis der Realisierbarkeit dieses Verfahrens und die Herausstellung der Einfliisse an realen
Wirbelschichttrocknern variierbarer Betriebsparameter. Zu diesen Parametern zahlen

e die Schichtmasse,
e die Lufteintrittstemperatur,

der Luftdurchsatz bzw. die Gasgeschwindigkeit und

die Produktgrofe.

Neben der Variation dieser Groflen wurde zusétzlich der Anspruch erhoben, nicht aus-
schliellich die experimentellen Ergebnisse anhand einer Modellsubstanz zu gewinnen,
sondern auch das Gefriertrocknungsverhalten realer biologischer Produkte zu untersu-
chen. So wurden im Rahmen dieser Arbeit zusétzlich zur Modellsubstanz experimentelle
Untersuchungen mit 3 biologischen Produkten durchgefiihrt.

4.1 Versuche mit der Modellsubstanz

Wie schon im Abschnitt 2.2.1 erwéhnt, ist die Modellsubstanz v — AlsOs. Im Folgenden
sind sdmtliche Versuche mit der Modellsubstanz in tabellarischer Form zusammenge-
stellt (Tabelle4.1).

4.1.1 Verhalten bei der Wirbelschichtgefriertrocknung

Das generelle Verhalten bei der Sublimationstrocknung in Wirbelschichten wird anhand
des Versuchs VG niher erlautert. Die Parameter dieses Versuchs sind der Tabelle 4.1 zu

47
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Tabelle 4.1: Zusammenstellung der durchgefiithrten Versuche mit v — Al,O3

Nr. TLE TU mL XP mp
©d ©C] [kg/s|  [kg/kg] 9]
VGl -6,0 15 0,03 0,516 450
VG2 6,1 -15 0,03 0,512 450
VG3 6,1 15 0,03 0,516 225
VG4 6,1 -15 0,03 0,503 225
VG5 6,1 -15 0,03 0,547 600
VG6 -6,2 15 0,045 0566 450
VGT -0,2 15 0,03 0,538 450
VGS 4.3 15 0,03 0,528 450
VG9 5,5 15 0,045 0545 450
VG0 -6,3 -15 0,02 0,545 450
VGIl  -6,1 -15 0,03 0,545 450
VG12 62 -15 0,03 0,544 600

entnehmen. Nach der Einfiillung des Trocknungsgutes in die temperierte Wirbelschicht-
kammer beginnt die Fluidisation und die Trocknung. Die Temperatur der Luft oberhalb
der Wirbelschicht sinkt in dem vorliegenden Fall schlagartig unter den Wert der nahezu
konstanten Temperatur im ersten Trocknungsabschnitt. Der Grund fiir dieses Verhalten
ist die geringe Befiilltemperatur des Trocknungsgutes von ¥py >~ —13 °C. Die verhalt-
nismafig geringe Warmekapazitdt, hervorgerufen durch die geringe Schichtmasse von
mws,o = 450 g, ermoglicht eine schnelle Aufheizung und damit den sofortigen Wieder-
anstieg der Lufttemperatur am Austritt der Wirbelschicht auf die Temperatur im ersten
Trocknungsabschnitt. Ein nahezu konstanter sublimierter Wasserdampfstrom im ersten
Trocknungsabschnitt fiithrt zu der zu beobachtenden konstanten Luftaustrittstemperatur
iiber der Wirbelschicht.

Die Abbildung/4.1 mit der Messung der relativen Luftfeuchte oberhalb der Wirbelschicht
zeigt, dass die Luft dort ungeséittigt vorliegt. Der Grund einer nur 75 % -igen relati-
ven Feuchte kann mit der Blasenbildung und dem damit verbundenen Bypassstrom
an Luft in der Schicht begriindet werden. Die Messwerte oberhalb der Wirbelschicht
sind Mischtemperaturen und -feuchten aus dem Teil der Luft, welcher direkt mit dem
Trocknungsgut in Kontakt war, und jenem Teil, welcher weniger stark Kontakt zum
Trocknungsgut hatte. Nur wenn der Bypassanteil sehr gering ist oder aber die Blasen
im starken Stoff- und Warmeaustausch mit dem Rest der Wirbelschicht stehen, kann die
Austrittstemperatur als Trocknungsgut- oder Produkttemperatur angenommen werden.

Die Versuchsergebnisse in den Abbildungen 4.1/ lassen analog zu den Ergebnissen von
[60] mit diesem Trocknungsgut bei hoheren Temperaturen eindeutig einen ersten und
einen zweiten Trocknungsabschnitt erkennen. Im ersten Trocknungsabschnitt wird da-
von ausgegangen, dass die Trocknung ausschliefllich gasseitig limitiert ist. Die Gutsei-
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Abbildung 4.1: Experimentelle Ergebnisse des Versuches VGI - Anderung der Gutsbe-
ladung mit der Zeit (Ermittelte maximale Messunsicherheit AX,.x = 0,01 kg/kg),
Anderung der Temperatur, der relativen Luftfeuchte und der Luftbeladung oberhalb

und unterhalb der Wirbelschicht mit der Zeit.
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genschaften spielen hier nur insofern eine Rolle, da sie die Lage des Gleichgewichtes
an der Oberflache beeinflussen (Sorptionsisothermen). Der erste Trocknungsabschnitt
endet mit Erreichen der kritischen Gutsfeuchte. Ab diesem Punkt ist eine merkliche
Minderung der Trocknungsgeschwindigkeit feststellbar. Grafisch wird dies in der Ande-
rung der Gutsbeladung mit der Zeit durch einen sich sténdig verringernden Anstieg
(Trocknungsgeschwindigkeit) % deutlich.

Die Abnahme der Trocknungsgeschwindigkeit im zweiten Trocknungsabschnitt wird laut
[24] mit der Phasenumwandlung im Gutsinneren und den zusétzlichen Transportwi-
derstéinden begriindet. Die infolge der zusétzlichen Transportwiderstinde abnehmende
sublimierte Wassermenge lidsst die Produkttemperatur und damit auch die Fluidisie-
rungslufttemperatur im zweiten Trocknungsabschnitt stetig ansteigen und die relative
Luftfeuchte oberhalb der Wirbelschicht sinken. Bei hygroskopischen Trocknungsgiitern,
wie v — AlyOs3, stellt sich am Ende der Trocknung die hygroskopische Gleichgewichts-
feuchte ein. Diese ist erreicht, wenn der Dampfdruck direkt {iber der Verdunstungsstelle
jenem der iiberstromenden Luft entspricht. Nach Beendigung der Trocknung ist die Luft-
temperatur oberhalb der Schicht ungefédhr gleich der unterhalb des Anstrémbodens. Eine
auftretende Differenz kommt durch Wéarmeverluste iiber die Apparatewand zu Stande.

Da der Trocknungsverlauf des Produktes mittels Probeentnahme aus der Schicht und
Trockenschrankmethode ermittelt und zudem die Luftfeuchte und die Lufttemperatur
parallel im Prozess mit Hilfe eines kombinierten Temperatur- und Feuchtefiihlers ge-
messen wurde, stellt sich die Frage, inwiefern die durch zwei unterschiedliche Methoden
gemessenen sublimierten Wassermengen iibereinstimmen. Der Vergleich erfolgt an dieser
Stelle iiber die aus den Messkurven berechneten absoluten Wassermengen. Die gesam-
te sublimierte Wassermenge lédsst sich aus dem Trocknungsverlauf der Schicht mit der
Gleichung

tEnde
mMmws.t=0 dX
= — —dt 4.1
e R | / at (41)
t=0

berechnen. Die so fiir den Versuch VG1 ermittelte sublimierte Wassermenge betrégt
mw,rk = 143 g. Aus den gemessenen relativen Luftfeuchten und Lufttemperaturen am
Ein- und Austritt der Wirbelschicht sowie dem gemessenen Luftdurchsatz kann nach
Umrechnung in die absolute Luftfeuchte die sublimierte Wassermenge mit der Gleichung

tEnde
Mw,e = mtr,L / Y<t>dt (42)
t=0

ermittelt werden. Die sublimierte Wassermenge, welche aus dem Verhalten der relativen
Luftfeuchte und Lufttemperatur berechnet wurde, betriagt my,, = 147 g. Der prozen-
tuale Unterschied beider Methoden bezogen auf die mit der Trockenschrankmethode
ermittelte Menge betrigt 2,8 %. Aufgrund der guten Ubereinstimmung in der Gesamt-
massenbilanz kann vermutet werden, dass die Berechnung der Trocknungskurve aus der
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gemessenen Luftfeuchte und -temperatur moglich ist. Die Umrechnung erfolgt mit der
Gleichung

t
mwsi—o — Murp [ Y (t)dt
Xty = =0 —1. (4.3)

My ws

Die Abbildung 4.2 stellt den mittels Probenahme und Trockenschrankmethode gemes-
senen Trocknungsverlauf der Schicht mit dem aus der Luftfeuchtemessung am Austritt
berechneten gegeniiber. Der Vergleich bestétigt die Moglichkeit der Berechnung eines
Trocknungsverlaufs einer Schicht aus der Luftfeuchte- und Lufttemperaturmessung im
Prozess.

0.6

[ ] Trockenschrankmethode
— Ermittlung aus L uftfeuchte

t[h]

Abbildung 4.2: Vergleichsdarstellung der experimentell ermittelte und aus der Luftfeuch-
temessung berechnete Trocknungskurve des Versuches VG1.

4.1.2 Variation der Versuchsdurchfiihrung

In [60] wurde eine Vorgehensweise der Versuchsdurchfithrung gewéhlt, bei der 23 Ein-
zelversuche mit unterschiedlichen Versuchszeiten zur Ermittlung einer Trocknungskurve
dienten. Die dabei entstehenden, sich iiberlappenden Daten wurden gemittelt und am
Ende zu einer Kurve zusammengefiihrt. Die Gesamttrocknungszeit betrug bei Schicht-
massen von mygo = 400 g und einer Anfangsbeladung von X = 0,5 g/g ca. 300 s.
Bei nahezu identischen Schichtparametern betréigt die Trocknungszeit bei der Wirbel-
schichtgefriertrocknung 4 h. Aufgrund des hohen zeitlichen Aufwandes besteht das Ziel
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dieser experimentellen Arbeiten in der Untersuchung des Einflusses der infolge mehr-
maliger Probeentnahmen wéhrend der Trocknung verringerten Schichtmasse auf das
Trocknungsverhalten. Durch eine entsprechend verdnderte und vereinfachte Versuchs-
durchfithrung wurde eine Reduzierung der Versuchsdauer angestrebt.

Diese Untersuchungen wurden anhand zweier unterschiedlicher Schichtmassen von
mwso = 225 g mit den Versuchsnummern VG3 und VG4 sowie mygo = 450 ¢ mit
den Versuchsnummern VGI und VG2 realisiert. Die wesentlichen Versuchsparameter
sind in der Tabelle 4.1 zusammengefasst. Die anschlieBenden Erlduterungen konzentrie-
ren sich vorerst auf die Schichtmasse von mygo = 450 g (Versuchsnummern VG1 und
VG2). Der Versuch VG1 wurde in der Weise durchgefiihrt, dass aus der Ausgengsschicht
turnusméfig Proben entnommen wurden (vereinfachte Versuchsdurchfiithrung). Die Ver-
suchsdauer betrug 4 h. Der Schicht wurden wéhrend des Versuchs 8 Proben mit einer
Gesamtmasse von 33,4 g entnommen. Bei einer Schichtmassenentnahme ist damit zu
rechnen, dass die Trocknungsgeschwindigkeit aufgrund geringerer zu trocknender Was-
sermengen (Eismengen) steigt. Ist dies der Fall, so miissen sichtbare Unterschiede der
Trocknungsgeschwindigkeit des Versuchs VG1 im Vergleich zum Versuch VG2 auftreten.
Bei dem Versuch VG2 wurden 8 identische Proben (Anfangsschichtmassen) vorbereitet
und eine definierte Zeit getrocknet (vgl. Machnow [60]). Die Trocknungskurve dieses
Versuchs besteht somit aus 8 Einzelversuchen, bei denen die Verweilzeit der kompletten
Charge variierte. Die vergleichende Darstellung der Trocknungskurven in Abbildung 4.3
zeigt, dass die Trocknungsverldufe identisch sind. Die der Schicht wahrend des Trock-
nungsversuches entnommenen Probemengen waren somit vernachléssighar gering. Auch
die Darstellungen der relativen Feuchten und der Temperaturen der Luft oberhalb der
Wirbelschicht beider Versuche zeigen gute Ubereinstimmungen.

Da innerhalb der Arbeit auch Versuche mit geringeren Schichtmassen von 225 g (Ver-
suche VG3 und VG4) durchgefithrt wurden, ist auch bei dieser Masse der Einfluss
der Probennahme zu {iberpriifen. Es muss auch hier sichergestellt sein, dass durch die
gewéhlte vereinfachte Probenentnahme ohne Versuchsunterbrechung keine wesentlichen
experimentellen Fehler begangen wurden. Die Ergebnisse der Versuche VG3 und VG4
in der Abbildung 4.4 verdeutlichen hier beispielhaft, dass keine nennenswerten Abwei-
chungen zwischen beiden Vorgehensweisen vorliegen. Wéahrend VGS3 den Versuch mit
Massenreduzierung durch Probenahme darstellt, wurde bei dem Versuch VG4 wieder
auf die Vorgehensweise von Machnow [60] zuriickgegriffen.

Zusammenfassend wird festgestellt, dass die zur Probenanalyse der Schicht entnomme-
nen geringen Mengen keinen messbaren Einfluss auf die gewonnenen Ergebnisse haben.
Dem entsprechend wurde diese Vorgehensweise fiir alle weiteren Versuche gewihlt.
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Abbildung 4.3: Vergleichsdarstellung der Ergebnisse der Versuche VGI und VG2 -
Anderung der Gutsbeladung, der Temperatur, der relativen Luftfeuchte und der Luft-
beladung oberhalb der Wirbelschicht mit der Zeit.
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Abbildung 4.4: Vergleichsdarstellung der Ergebnisse der Versuche VGS und VG4 - Ande-
rung der Gutsbeladung, der Temperatur, der relativen Luftfeuchte und der Luftbeladung
oberhalb der Wirbelschicht mit der Zeit.
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4.1.3 Variation der Schichtmasse

Im industriellen Mafistab steht hiufig die Aufgabe, unterschiedliche Chargenmengen
in einer Wirbelschichtapparatur zu trocknen. Das Ziel dieser exerimentellen Untersu-
chungen ist es, den Einfluss der Trocknungszeit in Abhéngigkeit der Chargenmengen zu
verdeutlichen. Aus diesem Grund wurden 3 Versuche,

e V(G3: Schichtmasse mygo = 225 g,
e V(G1: Schichtmasse mygo = 450 g und
e V(G12: Schichtmasse myygo = 600 g

miteinander verglichen. Weitere Parameter zu diesen Versuchen sind in der Tabelle [4.1
zusammengestellt.

Die Ergebnisse - Abbildung 4.5 - zeigen, dass mit zunehmender Schichtmasse die Trock-
nungszeit ansteigt. Die Zunahme der Trocknungszeit ist mit der aufgrund groflerer
Schichtmasse zunehmenden zu sublimierenden Wassermenge begriindbar.

Anhand der Anderungen der Temperatur, der relativen Luftfeuchte und Beladung ober-
halb der Wirbelschicht wird sehr gut der verldngerte erste Trocknungsabschnitt bei
hoéherer Schichtmasse sichtbar. Der mit dem Produkt im Stoff- und Wérmeaustausch ste-
hende Teil der Fluidisierungsluft verlédsst bei hoherer Schichtmasse eine léngere Zeit die
Wirbelschicht im geséttigten Zustand, was letztendlich zur Verlangerung der Gesamt-
trocknungszeit fithrt. Bei dem Versuch mit der kleinsten Schichtmasse ist eine héhere
Temperatur und eine geringere relative Feuchte oberhalb der Wirbelschicht zu erken-
nen. Es wird vermutet, dass das Fluidisationsverhalten der geringen Schichtmasse von
dem der anderen beiden abweicht und zu einem hoheren Blasen- und damit Bypassan-
teil fithrt, durch den die gemessenen Werte in Richtung der Eintrittswerte manipuliert
werden.

Die in dem Fall groflerer Schichtmassen und damit groflerer Anzahl an Stoffiibertra-
gungseinheiten

Pr.pApges

Vi

NTU = (4.4)

limitierende Grofle der Trocknung ist die Aufnahmekapazitdat der Luft. Da die Luft in
dem untersuchten Verfahren nahezu absolut entfeuchtet in die Wirbelschicht eintritt,
kann eine Kapazitdtserhohung nur durch einen erhéhten Fluidisierungsluftdurchsatz er-
reicht werden.

Stellt sich beispielsweise die Aufgabe, die Schichtmasse des Versuchs VG12 mit my s =
600 g in der gleichen Zeit wie die Schichtmasse des Versuchs VG1 mit myso = 450 g zu
trocknen, kann bei identischen Produkteigenschaften der Luftbedarf mit der Gleichung
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Abbildung 4.5: Vergleichsdarstellung der Ergebnisse der Versuche VGS (mwso = 225
9), VG1 (mwso = 450 g), VG12 (mwso = 600 g) - Anderung der Gutsbeladung, der
Temperatur, der relativen Luftfeuchte und der Luftbeladung oberhalb der Wirbelschicht
mit der Zeit.
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(4.5)

(4.8)

An dieser Stelle werden zum Beweis der angestellten Behauptung die gewonnenen Mess-
ergebnisse des Versuchs VG1 (Schichtmasse 450 ¢g) mit den Berechnungsergebnissen des
im Kapitel [3.1 erlauterten Trocknungsmodells und den Parametern des Versuchs VG12
(Schichtmasse 600 ¢g) mit dem um den Faktor 1.3 erhohten Luftbedarf gegeniibergestellt.
Der Vergleich (Abbildung/4.6) zeigt, dass durch den erhéhten Luftdurchsatz die grofiere
Schichtmasse des Versuchs VG12 in der gleichen Zeit und mit identischen zeitlichen
Verldufen wie beim Versuch V(G1 getrocknet werden kann. Die Luftmenge ist somit
die limitierende Grofle fiir die Trocknungszeit. Geringe Abweichungen bei der Gutsbela-
dung sind durch die geringen Unterschiede in den Anfangsbeladungen beider Versuche

begriindet.
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Abbildung 4.6: Vergleich der Versuchsergebnisse des Versuchs VG1 mit der Simulation
fiir die Parameter des Versuchs V(G12 und erhohtem Luftdurchsatz.
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4.1.4 Variation der Lufteintrittstemperatur

Ziel der experimentellen Untersuchungen ist es, den Einfluss verdnderter Temperaturen
auf die Trocknungsgeschwindigkeit herauszustellen. Dafiir wurden bei den Versuchen
VG7, VG8 und V(G11 samtliche Parameter bis auf die Temperatur der Luft am Eintritt
konstant gehalten. Die Lufteintrittstemperaturen der einzelnen Versuche betrugen bei

e VG7: Temperatur ¥, = —0,2 °C,
e VGS: Temperatur ¥, = —4,3 °C und
e V(G11: Temperatur vy = —6,1 °C.
Weitere Parameter der Versuche sind der Tabelle 4.1 zu entnehmen.

Die Ergebnisse in der Abbildung 4.9 zeigen analog der Wirbelschichttrocknung bei posi-
tiven Temperaturen, dass eine hohere Lufteintrittstemperatur zu einer Verkiirzung der
Trockenzeit fithrt. Bemerkenswert ist die nicht zu vernachléssigende Trocknungszeit-
verkiirzung bei einer Temperaturdnderung von —6,1 °C auf —0,2 °C um nur ca. 6 K.
Die Abbildung 4.9 verdeutlicht, dass
der wesentliche Effekt der Trock-
nungszeitverringerung mit der Luf-
teintrittstemperaturerh6hung im er-
sten Trocknungsabschnitt zu finden
ist. Der Grund dafiir ist zum Einen, 500}
dass aus einer hoheren Eintrittstem-
peratur eine erhohte Produkttem-
peratur in der Wirbelschicht folgt. F
Diese hohere Temperatur fithrt zu —_400¢
einem erhohten Sattdampfdruck an .;:,_3g

der Sublimationsoberfliche (Pha-
sengrenze), wodurch gegeniiber ei-
ner niedrigeren Temperatur bei ei- 3001
ner identischen Gutsbeladung die

Luft eine erhohte Menge an Wasser-

dampf aufnimmt, die Beladung da-

mit an der Phasengrenze grofer ist 20_015 _1Io _é 0
und daraus eine verbesserte Trieb- 9 [°C]

kraft fiir die Trocknung resultiert.

Die Abbildung 4.7 verdeutlicht die Abbildung 4.7: Abhéngigkeit des Sattdampf-
Temperaturabhéngigkeit des Subli- drucks von der Temperatur.

mationsdruckes nach [3]

600

273,16
= 611,657 - 92500 (1 — —22 )| 4.9
PSat oXp { ( 273, 15+19)} (4.9)
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Ein zweiter positiver Effekt, der mit einer hoheren Lufteintrittstemperatur bzgl. der
Triebkraft verbunden ist, folgt zum anderen aus dem Adsorptionsverhalten bei unter-
schiedlichen Temperaturen. Das Adsorptionsvermogen eines Produktes bei einer kon-
stanten Umgebungsfeuchte steigt mehr oder weniger stark mit sinkender Temperatur
an. Fiir eine konstante Beladung des Produktes bedeutet dies, dass mit steigender Pro-
dukttemperatur die relative Feuchte direkt an der Trocknungsoberflache steigt, was einer
erhohten Triebkraft fiir die Trocknung gleich kommt. Zusammenfassend existieren somit
die zwei erlauterten Effekte, die bei héherer Lufteintritts- und damit auch Produkttem-
peratur die Trocknungsgeschwindigkeit steigen lassen.

Bei dem experimentell untersuchten
Modellgut Gamma-Aluminiumoxid
wurde das Adsorptionsverhalten bei
—5 °C und —1 °C per Exsikkator-
methode und mittels Magnetschwe-
bewaage gemessen (siehe Abbildung
4.8). Analog den Messungen von
Burgschweiger [12] bei positiven
Temperaturen, konnten keine nen-
nenswerten Unterschiede der Iso-
thermen zwischen den beiden un-
tersuchten Temperaturen und zwi-
schen den unterschiedlichen Me-
thoden festgestellt werden. Daraus
wird geschlussfolgert, dass die die
Wassermolekiile bindenden Ober-
flichenkrifte bei beiden Temperatu-
ren nahezu identisch sind. Die po-
sitiven Effekte in Richtung einer
Trocknungszeitverkiirzung resultie-
ren bei dem untersuchten Modell-
gut v — AlyO3 damit nur aus der
erhohten Aufnahmekapazitiat der
Luft durch den bei hoherer Tempe-
ratur erhohten Sattdampfdruck.

0.7
A Exsikkatormethode bei -1°C
0.6+ ® Magnetschwebewaage bei —-1fC. . :
m Exsikkatormethode bei -5°C
4 Magnetschwebewaage bei -5/C
0.5
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2
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Abbildung 4.8: Experimentell ermittelte Adsorp-

tionsisothermen von v — Al,O3 bei —5 °C und

—1 °C per Exsikkatormethode und mittels Ma-

gnetschwebewaage.



KAPITEL 4. ERGEBNISSE UND DISKUSSION

61

0.6 - - 0 -
: o VG7 i o VG7
A VGS8 o ° A VGS8
05l o VGil | -2 o o VGI1 |
B ‘ ‘ o
0.4-% LT R R -4} o - EEEER R
A
— AABAAAAAAAAA
o A .
= (&) O &69 : :
_E? 0.3 A S, -6 . . . ) )
= o o A 0PP0n0oooopnnn
; ; ; ‘a ;
o2t B —8-AAAA o
A ‘ ‘ A -
o u |
o1f - GAm..... ~10 [EAEE
ﬁ Bgog n =
0 ' ' - -12 -
0 1 2 3 0 1 2 3
t[h] t[h]
x10°
100 - 2 -
o VG7 o VG7
A VG8 @‘mb A VG8
oloe o VGI1 || o | @ veu
% | 15 bAAAé
B o - goooog
60' ) ‘a.; E y
= . Y4
é o E’) 1ﬂ ‘a
> = °
40+ A : > A
on o
0.5 0.
20} o o)
o A0
s ‘ ‘ S‘ ‘ ‘
0 1 2 3 0 1 2 3
t[h] t[h]

Abbildung 4.9: Versuche VG7 (J, = —0,2 °C), VG8 (I = —4,3 °C), VG11 (I =
—6,1 °C') - Anderung der Gutsbeladung, der Temperatur, der relativen Luftfeuchte und
der Luftbeladung oberhalb der Wirbelschicht mit der Zeit.
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4.1.5 Variation des Luftmassenstroms

Der Luftmassenstrom stellt einen weiteren, sehr héufig variierenden Betriebsparameter
dar. Aus diesem Grund sind Versuche zu seinem Einfluss auf die Trocknungsgeschwin-
digkeit durchgefiihrt worden. Die dies betreffenden Versuche sind

e VG10: Luftdurchsatz ., = 0,02 kg/s,
e V(G11: Luftdurchsatz ., = 0,03 kg/s und
e VG9 : Luftdurchsatz my,. , = 0,045 kg/s.

Alle weiteren Parameter sind der Tabelle 4.1 zu entnehmen.

Die experimentell gewonnenen Ergebnisse der Trocknungskurven in Abbildung[4.10 zei-
gen, dass eine Erhohung des Luftmassenstroms zu einer Vergréferung der Trocknungs-
geschwindigkeit und somit zu einer Verkiirzung der Trocknungszeit fiihrt.

Die oft in der Literatur angefiihrten sehr guten Stoff- und Warmeiibergénge in Wir-
belschichten hingen grundsétzlich nur von den dort realisierten Gasgeschwindigkeiten
ab. Werden jedoch Partikel in fixierten Festbetten mit gleichen Gasgeschwindigkeiten
beaufschlagt, so sind die Warme- und Stoffiibergangskoeffizienten im Vergleich zu Wir-
belschichten sogar gréfler. Der Vorteil der Wirbelschicht beim Trocknungsprozess liegt
in der Fluidisation und der damit verbundenen Ortsunabhéngigkeit der Partikeleigen-
schaft Feuchte begriindet. Die Abbildung/4.11 zeigt, dass eine Geschwindigkeitserhohung
innerhalb des Existenzbereiches der Wirbelschicht zu keiner wesentlichen Anderung der
Nu-Zahl und damit zu keiner markanten Anderung des Wirmeiibergangskoeffizienten
beitréigt. Die gleiche Tendenz zeigen auch die Stoffiibergangskoeffizienten. Der Grund
dafiir ist das verdnderte Expansionsverhalten der Schicht. Die trotz dieser Erkenntnis
festgestellte verringerte Trocknungszeit bei einem erhohten Luftdurchsatz liegt somit in
der erhohten Aufnahmekapazitit des Luftstroms fiir den Wasserdampf begriindet. Die
die Wirbelschicht durchstromende Luft ist infolge des grofleren Massenstroms in der
Lage, wesentlich mehr Wasser bis zum Séattigungszustand aufzunehmen, wodurch die
Trocknungszeit verkiirzt werden kann.

Die vorangestellten Behauptungen lassen sich durch einfache Betrachtungen bestétigen.
Die Feuchtebilanz um die gesamte Wirbelschicht lautet

dX 1
dt - My, p

(Yous —yem), (4.10)

Die zeitliche Anderung der Partikelfeuchte entspricht der mit dem Luftstrom ausge-
tragenen Wasserdampfmenge. In realen technischen Wirbelschichten wird aufgrund der
sehr groflen Anzahl an Stoffiibertragungseinheiten die Luft, welche im Stoffaustausch
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Abbildung 4.10: Versuche VG10 (1.1, = 0,02 kg/s), VG11 (riy,r = 0,03 kg/s), VGI
(. = 0,045 kg/s) - Anderung der Gutsbeladung, der Temperatur, der relativen
Luftfeuchte und der Luftbeladung oberhalb der Wirbelschicht mit der Zeit.
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Abbildung 4.11: Nu-Re-Zahl Beziehung [63]

mit den Partikeln steht, im ersten Trocknungsabschnitt die Wirbelschicht geséttigt ver-
lassen. Aufgrund von auftretenden Bypassstromungen und Riickvermischungseffekten
zeigen Messungen der Feuchte oberhalb der Schicht einen ungeséttigten Zustand.

Mit Hilfe der Kenntnis iiber dieses Verhalten und der Annahme, dass der Bypassanteil
im untersuchten Bereich der Massenstromvariation sich unwesentlich voneinander unter-
scheidet, konnen die Gesamtbilanzen fiir zwei Luftmassenstrome ins Verhéltnis gesetzt

d_X Mg, L aus ein

dX B mtr,L|2 (Yaus _ Yein)’ ( ' )

E 9 Mir p 2

und um die Luftfeuchtedifferenz sowie um die Partikeltrockenmasse vereinfacht werden

dx .
dt 1 _ T{/Ltr,L’l . (412>
d_X ‘ Myr.L ’2
dt 2

Diese Annahmen lassen bei Kenntnis eines Trocknungsverlaufes fiir ein Produkt und des
dort realisierten Luftmassenstromes eine iiberschlagliche Vorausberechnung des Trock-
nungsverlaufes im 1. Trocknungsabschnitt bei einem verdnderten Luftdurchsatz mit der
Gleichung

1.TA

dX

X, = —
2Tt

t+ Xoy—o (4.13)

1
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ZU.

Die Abbildung [4.12 zeigt die nach dieser vereinfachten Vorstellung und auf Basis des
Trocknungsverlaufes im 1. Trocknungsabschnitt des Versuchs V' G9 abgeschétzten Trock-
nungsverldufe und deren Gegeniiberstellung mit den experimentell gemessenen Werten
fiir die Versuche VG10 und VG11. Die befriedigende Ubereinstimmung dieser Ergebnis-
se bestétigt die vorangestellten Behauptungen und belegt, dass die Aufnahmekapazitét
der Luft im Fall verdnderter Luftdurchsitze der limitierende Faktor fiir die Trocknung
ist.

0.6

® VG9 =0,02kgls
A VG10=0,03 kg/s
B VG11 =0,045 kg/s|.
— VG9 Uberschl. ber.
— VG10 tberschl. ben.
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Abbildung 4.12: Vergleich der experimentell aufgenommenen Trocknungskurven der Ver-
suche VG9, VG10 und VG11 und der iiberschliglichen Berechnung im 1. Trocknungs-
abschnitt.

4.1.6 Validierung der vorgestellten Modelle

Im Rahmen des theoretischen Teils im Abschnitt 3.1 werden zwei Modelle zur Beschrei-
bung der Trocknung bei positiven Temperaturen auf die Trocknung bei negativen Tem-
peraturen angepasst und erweitert. Ziel dieses Teils der Arbeit ist die Validierung der
vorgestellten Modelle anhand der mit Hilfe der Modellsubstanz v — Al,O3 experimentell
gewonnenen Versuchsdaten.

4.1.6.1 Trocknungsmodell von Burgschweiger [12]

Die Validierung des Modells an dieser Stelle soll beispielhaft am Versuch VG11 erfolgen.
Die Parameter des Versuchs VG11 konnen der Tabelle 4.1 entnommen werden.
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Bei Betrachtung des zeitlichen Verlaufes der Gutsbeladung in Abbildung 4.13| zei-
gen Simulation und Messung eine gute Ubereinstimmung. Die Gutsbeladung sinkt
anndhernd linear im ersten Trocknungsabschnitt infolge eines nahezu konstanten subli-
mierten Wasserdampfstroms. Die kinetischen Transporthemmungen werden durch den
gasseitigen Stoffiibergang und durch das Gleichgewicht {iber das Adsorptionsverhal-
ten des v — Al,O3 festgelegt. Nach Erreichen einer kritischen Gutsfeuchte kommen
Transporthemmungen diffusiver Natur innerhalb des Produktes hinzu. Da laut [82] die
Ermittlung des Diffusionskoeffizienten vom konkreten Prozess und Produkt abhéngig
ist, fillt die Ermittlung des benotigten Diffusionskoeffizienten héufig sehr schwer. Das
unbekannte und komplizierte interne Verhalten wird bei der theoretischen Modellie-
rung des Stoffiibergangs in der Trocknungstechnik durch die experimentelle Ermitt-
lung einer Trocknungskurve, welche im Transportansatz implementiert wird, erfasst.

Die mittels Magnetschwebewaa- 1 ' A A A A A
ge der FA. RUBOTHERM experi- : A :

mentell ermittelte Einzelpartikel- A
trocknungskurve des v — Al,O3
bei —6 °C zeigt die Abbil-
dung [4.14. Durch die Kombina-
tion der zwei kinetischen Hem- A

08F A

0.6}
mungen, gasseitiger Stoffiiber- — _|
gang und diffusiver Stofftrans- -Ig_
port sowie dem Gleichgewichts- o4l A

verhalten, nimmt mit zunehmen-
der Trocknungszeit die Trock- A
nungsgeschwindigkeit so weit ab,

bis sich, wie Simulation und Ex- 021 a

periment zeigen, die hygrosko-

pische Endfeuchte einstellt. Der Of . . :
beschriebene Gutsfeuchteverlauf 0 05 1 15 2
kann mit Hilfe des Modells gut € [-]

beschrieben werden.
Abbildung 4.14: Experimentell ermittelte Einzelpar-

Der simulierte Luftaustrittstem-  tikeltrocknungskurve von v — Al,O3 bei —6 °C
peraturverlauf in Abbildung4.13

zeigt eine prinzipielle Uberein-

stimmung mit der experimentell ermittelten Temperatur. Der gesamte charakteristische
Verlauf kann durch das Modell beschrieben werden. Zu diesem charakteristischen Verlauf
gehoren:

e die anfingliche Absenkung der Lufttemperatur unterhalb der Luftaustrittstempe-
ratur im ersten Trocknungsabschnitt infolge der niedrigeren Befiilltemperatur des

Y= Al2037

e der schnelle Wiederanstieg der Lufttemperatur infolge der guten Wéarme- und
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Stoffiibergiinge in Wirbelschichten auf die nahezu konstante Luftaustrittstempe-
ratur im ersten Trocknungsabschnitt,

e der nur geringfiigige Anstieg der Luftaustrittstemperatur im ersten Trocknungsab-
schnitt infolge verédnderter Fluidisationsbedingungen und somit verénderten By-
passanteils,

e der mit Erreichen der kritischen Gutsfeuchte einsetzende starke Anstieg der Luft-
austrittstemperatur infolge nun verringerter sublimierter Wassermengen und

e das Erreichen einer stationdren Endtemperatur, die infolge von Warmeverlusten
geringfiigig unterhalb der Lufteinrittstemperatur liegt.

Die Ergebnisse zeigen geringfiigige Abweichungen bei den nahezu konstanten Luft-
austrittstemperaturen im ersten Trocknungsabschnitt und am Versuchsende. Weiter-
hin zeigt der simulierte Verlauf der Luftaustrittstemperatur im zweiten Trocknungs-
abschnitt gegeniiber den experimentellen Daten einen etwas erhéhten Anstieg. Hierfiir
konnen im Modell geringfiigige Abweichungen gegeniiber den realen Bedingungen bei
den Warmeiibergangskoeffizienten, dem Bypassanteil, aber auch den Warmekapazitéiten
verantwortlich sein.

Die aus der Luftmassenbilanzierung folgende simulierte Austrittsfeuchte der Luft als re-
lative und absolute Grofle ist ebenfalls den experimentell gewonnenen Daten gegeniiber-
gestellt. Auch hier kann der prinzipielle Verlauf der Grofie Luftfeuchte durch das Modell
beschrieben werden. Nach Befiillung der Wirbelschicht mit beladenem v — Al,O3 steigt
sowohl bei der Simulation als auch bei den experimentellen Daten die Luftfeuchte ober-
halb der Wirbelschicht an. Die relative Feuchte erreicht aufgrund des Bypasses jedoch
keine 100 %, wie im ersten Trocknungsabschnitt aufgrund grofier NTU-Zahlen zu erwar-
ten wire. Der Bypassanteil und der Austausch zwischen Suspensions- und Bypassphase
sorgen oberhalb der Wirbelschicht fiir eine Mischfeuchte und auch Mischtemperatur,
die durch das Modell gut quantitativ vorhergesagt wird. Die Luftaustrittsfeuchte sinkt
geringfiigig im ersten Trocknungsabschnitt aus dem gleichem Grund, aus welchem die
Luftaustrittstemperatur geringfiigig steigt. Im zweiten Trocknungsabschnitt sinkt die
Feuchte bis zum Erreichen der Eintrittsfeuchte ab. Auch hier hangt der Anstieg, also
die Geschwindigkeit, von der Gréfle der schon genannten drei Widerstédnde ab.

Im Anhang|D dieser Arbeit sind fiir alle durchgefiihrten Versuche mit v — Al,O3 die Be-
rechnungsergebnisse und deren Gegeniiberstellung mit den experimentellen Ergebnissen
zusammengestellt. Die Vergleiche der experimentellen mit den theoretischen Ergebnis-
sen simtlicher Versuche zeigen zufriedenstellende Ubereinstimmungen und lassen den
Schluss zu, dass das untersuchte Modell mit seinen Anpassungen fiir die Gefriertrock-
nung in Wirbelschichten praktisch anwendbar ist. Bei Kenntnis der modifizierten Einzel-
partikeltrocknungskurve und der Sorptionsisothermen im Temperaturbereich lésst dieses
Modell eine technisch hinreichend genaue Vorausberechnung des Verhaltes fiir Giiter mit
ausgepragtem ersten Trocknungsabschnitt bei der Gefriertrocknung in Wirbelschichten
7u.
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4.1.6.2 Trocknungsmodell von Heinrich [33] und Machnow [60]

Wie schon im Abschnitt|3.1/erwéhnt, ist das Modell von Heinrich [33] und Machnow [60]
fiir die Trocknung mit {iberhitztem Wasserdampf in Wirbelschichten entwickelt worden.
Die Erfordernis der Entwicklung dieses Modells liegt in der Tatsache begriindet, dass der
bei der Trocknung auftretende Transport des Wasserdampfes in einer 100 %-igen Was-
serdampfumgebung nicht mittels eines Konzentrationsgefélles beschrieben werden kann.
Da Henneberg [35] in seinen Arbeiten zeigt, dass dieses Modell auch fiir die Trocknung
mit Warmluft einsetzbar ist, ist das Ziel dieses Abschnittes, das entsprechend angepasste
Modell anhand gemessener Gefriertrocknungsverlaufe auf seine Eignung fiir die Gefrier-
trocknung zu iiberpriifen. Der Versuch V' G'11 soll aus Griinden der Vergleichbarkeit auch
hier die Basis der Validierung darstellen.

Der Vergleich der Ergebnisse der Gutsfeuchte in Abbildung 4.15 l4sst erkennen, dass die
gemessene Anderung der Gutsfeuchte im 1. Trocknungsabschnitt durch das erweiterte
Modell von Heinrich [33] und Machnow [60] &hnlich gut wie durch das erweiterte Modell
von Burgschweiger [12] beschrieben werden kann. Im 2. Trocknungsabschnitt hingegen
zeigt der Vergleich zwischen den experimentellen Ergebnissen und der Simulation Ab-
weichungen. Der gemessene Trocknungsverlauf zeigt eine geringere Geschwindigkeit als
der simulierte. Der Grund dafiir muss in fehlenden Widerstédnden des Modells zu finden
sein. Innere Widersténde diffusiver Art werden in beiden Modellen mittels der Einzel-
partikeltrocknungskurve identisch erfasst. Ein gasseitiger konvektiver Widerstand wird
ebenfalls in beiden Modellen beriicksichtigt. Dem erweiterten Modell von Heinrich und
Machnow fehlt es im Gegensatz zum Modell von Burgschweiger an der Beriicksichtigung
des Einflusses durch das Gleichgewicht, welches im Modell von Burgschweiger iiber die
Sorptionsisothermen beschrieben wird.

Nach dieser Feststellung ist die Frage berechtigt, aus welchem Grund beide Modelle im 1.
Trocknungsabschnitt einen identischen Trocknungsverlauf aufweisen. Die Erkldrung liegt
im Verlauf der Sorptionsisothermen begriindet. Das Modell von Heinrich und Machnow
liefert nur dann einen dhnlichen Verlauf im 1. Trocknungsabschnitt wie das Modell Burg-
schweigers, wenn das Sorptionsverhalten der Art ist, dass eine Anderung der Beladung
in einem weiten Bereich infolge von Trocknung zu einer nur geringen Anderung der re-
lativen Feuchte an der Phasengrenze fithrt und zudem diese relative Feuchte nah der
relativen Feuchte von 100 % ist. Das in diesem Abschnitt untersuchte Produkt v— AlyO3
weist genau solches Verhalten auf. Eine ca. 75 %-ige Reduzierung der Feuchtebeladung
des Produktes vom Maximalwert Xp = 0, 6 fiihrt zu einer nur ca. 16 %-igen Absenkung
von ca. 95 % auf 80 % der relativen Feuchte. Der in Burgschweigers Modell fiir die Trieb-
kraft entscheidende Dampfdruck ist somit iiber einen weiten Bereich der Beladung nah
dem Séttigungsdampfdruck bei der bestimmten Partikeltemperatur. Da der Sattigungs-
dampfdruck direkt iiber die Gleichung mit der Partikeltemperatur korrespondiert,
kénnen somit keine wesentlichen Unterschiede im vorliegenden Fall festgestellt werden.

Zusammenfassend wird angemerkt, dass das Modell von Heinrich und Machnow gut
in der Lage ist, gemessene Trocknungsverlaufe nachzuempfinden, solange die Trocknung
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Abbildung 4.15: VG11 - Vergleich Simulation und Experiment, Kinetik Heinrichs [33]
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der Trocknung einer freien Gutsfeuchte (Gutsfeuchte unterliegt keinen Bindungskriften)
dhnelt. Bei Giitern, deren Sorptionsverhalten beispielsweise mit dem Isothermentyp I
beschrieben werden, kann keine befriedigende Trocknungsverlaufsberechnung mit dem
Modell von Heinrich und Machnow erfolgen.

Da der prinzipielle Verlauf der Gutsfeuchte mit dem Modell von Heinrich und Machnow
fiir v— Al,O3 nachempfunden werden kann, die bilanzierten Gréfen und die Bilanzierung
in beiden Modellen identisch sind, stimmen qualitativ der Luftaustrittstemperaturver-
lauf und die relative und absolute Feuchte auch mit den Messwerten {iberein. Die relative
und absolute Luftfeuchte lassen einen schon in der Gutsfeuchte festgestellten scheinbar
zu langen 1. Trocknungsabschnitt erkennen. Die in der Simulation festgestellte hchere
Geschwindigkeit bei der Trocknung im zweiten Trocknungsabschnitt sorgt bei der relati-
ven und absoluten Luftfeuchte fiir den zu starken Abfall gegeniiber den Messergebnissen.
Analoges trifft fiir den Vergleich der simulierten und gemessenen Luftaustrittstempera-
tur zu. Die Untersuchungen zeigen, dass bei der Anwendung des auf die Gefriertrock-
nung angepassten Modells von Heinrich und Machnow die Einschrinkungen beziiglich
des Einflusses des Sorptionsverhaltens beachtet werden miissen.
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4.2 Versuche mit dem biologischen Produkt
Mo6hren

In diesem Abschnitt wird auf die Gefriertrocknungsuntersuchungen des biologischen
Produkts Mohren eingegangen. Neben den experimentellen Ergebnissen sollen hier auch
theoretische Uberlegungen zur Berechnung der Gefriertrocknungsverliufe realer Produk-
te anhand der vorgestellten Modelle diskutiert werden.

Im Rahmen der Gefriertrocknungsversuche mit Méhren wurden im Wesentlichen 3 Pa-
rameter variiert,

e die Schichtmasse,
e die Eintrittstemperatur der Fluidisierungsluft und
e die GroBe der zu trocknenden Mdohrenstiicke.

Ziel der Parametervariation ist auch hier, technische Zusammenhénge zu kldren und
den Nutzen solcher Verinderungen fiir die Praxis herauszuarbeiten. Die dafiir durch-
gefiithrten Versuche mit dem Produkt Mohren sind in der Tabelle zusammengefasst.

Tabelle 4.2: Zusammenstellung der durchgefiihrten Versuche mit Mohren

Nr. TLE TU mL dp mp

© C] [ C] [kg/s| _ [mm] _ |kg]
VM1 -6 -17 0,03 2 450
VM2 -6 -15 0,03 2 250
VM3 -6 -15 0,03 2 350
VM4 -4 -15 0,03 3 350
VM5 -6 -17 0,03 3 350

4.2.1 Verhalten bei der Wirbelschichtgefriertrocknung von
Mo6hren

Erlauterungen zum generellen Verhalten bei der Gefriertrocknung von M&hren erfolgen
beispielhaft am Versuch V' M 1. Anhand dieses Versuchs in Abbildung 4.16/wird nicht nur
durch die Trocknungskurve, sondern auch durch den Luftaustrittstemperatur- und den
Luftfeuchteverlauf deutlich, dass die Trocknung der M&hrenstiicke keinen ausgepragten
1. Trocknungsabschnitt aufweist. Die Trocknung scheint somit im Wesentlichen durch
innere Widersténde diffusiver Natur limitiert zu sein.
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Abbildung 4.16: Experimentelle Ergebnisse des Versuches VM1 - Anderung der Guts-
beladung mit der Zeit, Anderung der Temperatur, der relativen Luftfeuchte und der
Luftbeladung oberhalb und unterhalb der Wirbelschicht mit der Zeit.
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Abgesehen vom ersten Trocknungsabschnitt weisen die gemessenen Verldufe analoge
Tendenzen zu den gemessenen Verldufen der Modellsubstanz v — AlsO3 auf. Die Ergeb-
nisse bestétigen in jedem Fall die Mdéglichkeit der Gefriertrocknung realer biologischer
Produkte in einer Wirbelschicht.

Auch hier muss die Frage der Ubereinstimmung der beiden Messmethoden zur Bestim-
mung der sublimierten Wassermenge (Trocknung) beantwortet werden. Dies erfolgt in
Analogie zur Modellsubstanz v — AlyO3. Die mit Hilfe der Gleichung (4.1) aus dem
Trocknungsverlauf der Schicht, der das Resultat einer stdndigen Probennahme und
der Trockenschrankmethode ist, berechnete absolute sublimierte Wassermenge betréagt
mwrk = 365 g. Aus der Messung der relativen Luftfeuchte und der Lufttemperatur folgt
unter Verwendung der Gleichung (4.2) eine sublimierte Wassermenge von myy,, = 220
g. Der prozentuale Unterschied der ermittelten sublimierten Wassermengen liegt bei
40 %. Die Abbildung |4.17 stellt den sich aus der Umrechnung der Feuchte ergebenden
Trocknungsverlauf dem mittels Probenahme und Trockenschrankmethode gemessenen
gegeniiber. Da nach jedem Versuch sowohl das nachgeschaltete Sieb als auch der Staub-
filter bzgl. Masseverlust kontrolliert und nur sehr geringe Mengen an Austrag festgestellt
wurden, wird ein Messfehler als Ursache fiir die Unterschiede der Trocknungsverldufe
vermutet.

7 o ‘ , [ | Trockenschfankmethode
; — Ermittlung aus L uftfeuchte

X [kg/kg]
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t[h]

Abbildung 4.17: Vergleichsdarstellung der mittels Trockenschrankmethode experimen-
tell ermittelten und aus der Luftfeuchte am Austritt gerechneten Beladungswerte des
Versuches VM]1.

Sowohl bei der Modellsubstanz als auch bei dem realen Produkt Mohren wurde als Flui-
disierungsmedium Luft dhnlicher Temperatur und dhnlicher Eintrittsfeuchte verwendet.
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Somit hat sich an der Messung des Zustandes der Luft (Temperatur und Feuchte) im
Prozess nichts verdndert.

Die Grofle, die aufgrund der Anlagenkonfiguration nur zu Beginn jedes Versuchs be-
stimmt wurde, ist der Luftdurchsatz. Durch die infolge der Trocknung extreme Was-
serabnahme und damit Gewichtsreduzierung der Méhren kommt es wahrend eines Ver-
suchs zur Druckverlustabnahme iiber die Schicht. Bei einer angenommenen konstanten
Leistung der Geblése fiithrt die Absenkung des Schichtdruckverlusts zu einer Luftdurch-
satzerhohung. Diese Erhohung hiangt vom Anteil des Schichtdruckverlustes am Gesamt-
druckverlust ab. Messungen an der Anlage zeigen, dass der Gesamtdruckverlust der An-
lage ca. 12 mbar betrdagt. Der Schichtdruckverlust bei 450 ¢ Anfangsschichtmasse liegt
bei ca. 5 mbar. Eine Reduzierung der Schichtmasse der Mohren infolge der Trocknung
auf % der Anfangsmasse fithrt somit am Versuchsende zu einem ca. 1, 5-fach hoheren
Volumenstrom. In Abbildung 4.18 werden analog der Abbildung [4.17 die ermittelten
Beladungswerte aus der Trockenschrankmethode jenen aus der Luftaustrittsfeuchtemes-
sung mit korregierten Luftdurchsatz gegeniiber gestellt. Die Darstellung zeigt, dass bei
kontinuierlicher Volumenstrommessung beide Messmethoden zu &hnlichen Ergebnissen
fithren.

7 o | ) [ ] Trockenschfankmethode
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Abbildung 4.18: Vergleichsdarstellung der mittels Trockenschrankmethode experimen-
tell ermittelten und aus der Luftfeuchte am Austritt einschliellich korrigierten Volu-
menstroms gerechneten Beladungswerte des Versuches VM1.
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4.2.2 Variation der Schichtmasse

Wie schon im Abschnitt/4.1.3 bei der Modellsubstanz v— Al,O3 diskutiert, werden hiufig
unterschiedliche Chargenmengen in einer Wirbelschicht getrocknet. Dem entsprechend
ist es von Interesse, ob die Chargenmengen bei der Gefriertrocknung der Mohrenstiicke
einen #dhnlichen Einfluss wie bei der Modellsubstanz v — AlyO3 aufweisen. Die dazu
betrachteten Versuche lauten

e VMZ2: Schichtmasse my g9 = 250 g und

e VAMI1: Schichtmasse my g9 = 450 g.

Die Trocknungskurven in Abbildung4.19 zeigen, dass im untersuchten Chargenmengen-
bereich keine markanten Unterschiede der Trocknungszeit feststellbar sind. Deutlich wird
bei allen drei Versuchen, wie schon erwihnt, dass die Trocknung der Mohrenstiicke kei-
nen 1. Trocknungsabschnitt aufweist. Die den Trocknungsvorgang limitierenden inneren
Widersténde und die gewihlte Luftmenge sorgen dafiir, dass bei den untersuchten Char-
genmengen der Fluidisierungsluftstrom in jedem Fall den Apparat ungesattigt verlasst.
Wiire dies nicht der Fall, so miisste sich dhnlich wie bei der Modellsubstanz v— Al, O3, ei-
ne Verdnderung der Trocknungszeit mit der Schichtmassenvariation bemerkbar machen.

Die angestellten Behauptungen lassen sich auch theoretisch durch einfache Betrachtun-
gen begriinden. Dabei soll der Index I die geringe Schichtmasse und der Index II die
erhohte Schichtmasse kennzeichnen. Eine angenommene Verdopplung der Schichtmasse
fithrt zu einer Verdopplung der Stoffaustauschflache

mws,ir = 2 X mws 1 = Apgesit = 2 X Apgesr. (4.14)

Verdoppelt sich die Stoffaustauschfliche, so erhoht sich die Anzahl der Stoffiibertra-
gungseinheiten um den Faktor 2

A €S
NTU;r =2 x NTU; = 2 x % (4.15)
L

Mit Hilfe des Verhéltnisses der Feuchtebilanzen beider Chargenmengen

dx; —MNTU (Y _ Y)

de Mitr, I Gl I

ddt =— f,[ L )
o el NTUL (Yo — Yir)

wird nach Einsetzen der Beziehungen (4.14) und (4.15) in (4.16)

@  REENTU(Ya— Y1) (Ya - V) w
Loy el NTU (Yo — Vi) (Yar = Vi) ~
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Abbildung 4.19: Versuche VM1 (m = 250 g) und VM2 (m = 450 g) - Anderung
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der Gutsbeladung, der Temperatur, der relativen Luftfeuchte und der Luftbeladung

oberhalb der Wirbelschicht mit der Zeit.
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deutlich, dass die zeitliche Anderung der Beladung der Partikel unterschiedlicher Schicht-
massen nur von der Triebkraft abhéngig ist. Ist die Luft, wie z. B. dei den Versuchen
zur Mohrentrocknung wegen der Transporthemmungen infolge innerer Widerstande oder
wegen eines verhéaltnisméafig grofen Luftmassenstromes, relativ weit vom Sattigungszu-
stand entfernt, so ist die Beladung der Luft wesentlich kleiner als die Gleichgewichts-
beladung (Y < Yg). Das fiihrt dazu, dass ihr Einfluss in der Differenz der Triebkraft
abnimmt, die beiden Triebkrifte fiir die Chargenmengen sich annédhern

Yo — Y1) = (Yo — Yi) (4.18)
und somit vereinfachend aus Gleichung (4.17) das Verhéltnis beider Trocknungskurven

dx;

de
dx, 1 (4.19)

de

wird. Die theoretischen Ausfithrungen zeigen, dass bei ausreichender Entfernung der
Fluidisierungsluft vom Sattigungszustand keine markanten Trocknungsgeschwindigkeits-
unterschiede feststellbar sind. Dieses Verhalten wird durch die Versuche mit Md&hren
bestétigt. Der Unterschied zwischen dem Trocknungsverhalten bei Variation der Schicht-
masse von der Modellsubstanz v— Al; O3 zum realen Produkt Mohren ist mit der Aufnah-
mekapazitit der Luft begriindbar. Fiir die Praxis bedeutet dies, dass die Schichtmasse
ohne Einbufle an Trocknungsgeschwindigkeit erh6ht werden kann, bis die Austrittsfeuch-
te der Luft in die GroBenordnung des Séttigungszustandes der Luft kommt.

Die Messungen der Luftaustrittsfeuchten zeigen eindeutig, dass eine geringere Schicht-
masse zu einer zu jedem Zeitpunkt geringeren Austrittsfeuchte fiithrt. Dieser Zusammen-
hang lésst sich bei geringeren Schichtmassen mit den kleineren Stoffaustauschflichen
und somit geringeren NTU-Zahlen erkldren. Die Austrittstemperatur der Luft muss
dem entsprechend bei der geringeren Schichtmasse die hohere Temperatur wéhrend der
Trocknung aufweisen, da sie durch die geringeren NTU-Zahlen infolge der Sublimation
nicht so stark gekiihlt wird. Die Sicht auf die gemessenen Temperaturverlaufe bestétigt
die getroffenen Aussagen.

Eine durch die langen Trocknungszeiten mit Einschriankungen mégliche quasistationére
Betrachtungsweise der Wasserdampfanreicherung der Luft beim Durchstrémen der Wir-
belschicht belegt die oben genannten Behauptungen der unterschiedlichen Austritts-
feuchten. Die Integration der Gleichung (3.6), unter Vernachldssigung evtl. Bypésse, zu
einem bestimmten Zeitpunkt (quasistationére Betrachtungsweise) der Trocknung liefert
die hohenabhingige Beladungsédnderung

Y<Z> = YGZ + (Yz:O — YGZ) exp |:—NTU c :| (420)
Hys
vom Eintritt bis zum Austritt der Wirbelschicht. Die Abbildung 4.20 zeigt zwei prin-

zipielle Verldufe der Beladungsénderungen iiber der Wirbelschichthohe in Abhéngigkeit
von der NTU-Zahl.
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Abbildung 4.20: Abhéngigkeit der Luftaustrittsfeuchte von der Hohe der Wirbelschicht
und der NTU-Zahl (NTU; = 0,7 entspricht Versuch V M2).

Anhand dieser Abbildung(4.20 wird deutlich, dass unterschiedliche Chargenmengen un-
terschiedliche Austrittsfeuchten bedingen, sofern der Sattigungszustand der Luft nicht
erreicht wird.

4.2.3 Variation der Lufteintrittstemperatur

Im Rahmen der experimentellen Untersuchungen mit Moéhren wurden zwei Versuche mit
unterschiedlichen Lufteintrittstemperaturen mit dem Ziel realisiert, den Einfluss auf die
Trocknungsgeschwindigkeit herauszustellen. Die Versuche lauten

e VMJ: Lufteintrittstemperatur 9., = —4 °C und

e VM5 Lufteintrittstemperatur 9.;, = —6 °C.

Alle weiteren Parameter der Versuche kénnen der Tabelle 4.2 entnommen werden.

Die Verlédufe der Trocknungskurven beider Versuche zeigen im Gegensatz zur Modellsub-
stanz v — AlyO3 nur sehr geringfiigige Unterschiede in der Trocknungsgeschwindigkeit.
Dies kann einerseits mit dem Fehlen des 1. Trocknungsabschnitts und andererseits mit
der nur geringen Temperaturdifferenz begriindet werden. Das Fehlen des 1. Trocknungs-
abschnitts deutet darauf hin, dass kein oder nur sehr wenig freies Oberflichenwasser an
den Mohren vorhanden ist. Fehlt dieses freie Oberflichenwasser, so wird das Gleichge-
wicht fiir die Triebkraft der Sublimation neben der Temperatur von den Bindungskréften
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beeinflusst. Liegen die realisierten Trocknungstemperaturen nun sehr dicht beieinander,
werden sich die Sorptionsisothermen, die das Gleichgewichtsverhalten infolge von zusétz-
lichen Bindungskriften beschreiben, kaum voneinander unterscheiden. Fiir eine konkrete
Produktbeladung wahrend der Trocknung bedeutet dies nun, dass die relativen Gleich-
gewichtsfeuchten beider Temperaturen nahezu identisch sind

Py = Py, (4.21)

Der Temperaturunterschied der Luft sorgt, wie schon fiir die Modellsubstanz v — AlsO3
beschrieben, fiir eine unterschiedliche Produkttemperatur und somit an der Phasengren-
ze Produkt-Luft fiir einen unterschiedlichen Sattdampfdruck. Ist wie im Experiment

Ui > U, (4.22)
so ist der Sattdampfdruck

PSat,1 > PSat,2- (423)

Bei anndhernd gleicher relativer Feuchte aufgrund der nahezu identischen Sorptionsiso-
thermen folgt, dass der Gleichgewichtsdampfdruck an der Phasengrenze

DGl > PGl2 (4.24)

ist. Die genannten Schlussfolgerungen miissten im Experiment mit Mohren, wie bei der
Modellsubstanz v — AlyO3, eine Geschwindigkeitserhohung erkennen lassen. Bei Sicht
auf die Trocknungskurven ist, wie schon erwéhnt, kein deutlicher Geschwindigkeits-
unterschied erkennbar. Dies héngt bei den Mohren mit dem genannnten Fehlen des 1.
Trocknungsabschnittes zusammen. Vom ersten Augenblick der Trocknung wirken zusétz-
liche innere Widerstédnde, die den Einfluss der Temperatur mindern. Um in der Praxis
eine sichere Einschétzung zum Einfluss der Lufteintrittstemperatur auf die Trocknungs-
geschwindigkeit treffen zu konnen, ist der Temperatureinfluss der Sorptionsisothermen
des jeweiligen zu trocknenden Gutes ndaher zu untersuchen. Nur wenn sich markante Un-
terschiede bei Produkten ohne ausgeprégten ersten Trocknungsabschnitt zwischen den
Sorptionsisothermen zweier Temperaturen ergeben und die inneren Widersténde das
Trocknungsverhalten nicht zu sehr dominieren, ist aus wirtschaftlichen Aspekten eine
Lufttemperaturerhchung fiir eine Trocknungsgeschwindigkeitserhhung sinnvoll.

4.2.4 Variation der Produktgrofle

Im industriellen Mafistab kommt es héufig vor, dass unterschiedliche Produktgréfien ge-
trocknet werden miissen. Die Griinde dafiir sind vielseitig. So konnen unterschiedliche
Anwendungen, verschiedene Verarbeitungsstufen oder veréndertes Kundenverhalten ein
Grund sein, dass ein Produkt in verdnderter Produktgréfie zu trocknen ist. Der Be-
treiber des Trockners steht dann oft vor der Aufgabe, den vorhandenen Apparat in
seinem bisherigen Zustand zu nutzen oder derartige Modifikationen vorzunehmen, dass
der Trockner fiir die verdnderten Produkteigenschaften einsetzbar ist.

Die folgenden zwei Versuche
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Abbildung 4.21: Versuche VM4 (Ui = —4 °C) und VM5 (Yo, = —6 °C) - Abnahme
der Schichtmasse mit der Zeit, Anderung der Temperatur, der relativen Luftfeuchte und
der Luftbeladung oberhalb der Wirbelschicht mit der Zeit.
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e VMS3: mittlere Produktgrofle ap = 2 mm und
e VM5 mittlere Produktgrofie ap = 3 mm.

stellen den Einfluss der Produktgrofie bei konstanter Schichtmasse auf die Trocknungs-
geschwindigkeit dar. Die konkreten Parameter der Versuche sind in der Tabelle [4.2 zu
finden.

Die Abbildung [4.22 verdeutlicht, dass mit zunehmender Produktgroe die Trocknungs-
geschwindigkeit verringert wird. Dies héngt im Wesentlichen von zwei Faktoren ab. Zum
einen verringert sich bei konstanter Schichtmasse mit zunehmender Produktgrofle die
Oberflache, die dem Stoffiibergang des zu sublimierenden Wassers dient. Ein weiterer
Effekt groBerer Produktstiicke, im Besonderen bei Produkten, deren Trocknung durch

innere diffusive Widerstédnde limitiert ist, sind die ldngeren Diffusionswege bis an die
Oberflache des Produktes.
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Abbildung 4.22: Versuche VM3 (ap = 2 mm) und VM5 (ap = 3 mm) - Abnahme der
Schichtmasse mit der Zeit, Anderung der Temperatur, der relativen Luftfeuchte und der
Luftbeladung oberhalb der Wirbelschicht mit der Zeit.
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4.2.5 Validierung der Modelle fiir das Produkt M&6hren

Im Rahmen der Untersuchungen der Modellsubstanz v — Al;O3 hat sich herausgestellt,
dass die von Burgschweiger [12] sowie Heinrich [33] und Machnow [60] entwickelten
und fiir die Gefriertrocknung erweiterten Modelle das Verhalten der Produkt- und Luft-
feuchte sowie der Lufttemperatur gut beschreiben. Aus diesem Grund sollen sie auch
zur Beschreibung des Gefriertrocknungsverhaltens der Mohren verwendet werden. Beide
Modelle basieren jedoch auf der Nutzung der sogenannten normierten Trocknungskurve
des Einzelpartikels zur Beschreibung der inneren Partikelwiderstéinde. Wie von Groe-
newold [26] beschrieben, ist die Voraussetzung der Bestimmung und Anwendung einer
normierten Trocknungskurve, die Existenz eines 1. Trocknungsabschnittes.

Die experimentellen Gefriertrocknungsversuche von Méhren zeigen keinen ausgepragten
1. Trocknungsabschnitt. Sowohl aus der Versuchsvorbereitung als auch aus dem All-
tag ist bekannt, dass beim Zerkleinern von Mchren Fliissigkeit freigesetzt wird. Diese
Fliissigkeit ist jene, die aus den beim Zerkleinerungsprozess zerstorten Zellen heraustritt.
Auch die zerkleinerten und fiir die Gefriertrocknungsversuche eingefrorenen Méhren zei-
gen an ihrer Oberflache eine feine Eisschicht. Es ist optisch sichtbar freies Oberflichen-
wasser, wenn auch nur in sehr geringen Mengen, vorhanden. Dies ist der Anlass, auch
fiir die Mohren das Prinzip der normierten Trocknungskurve eines Einzelpartikels im
Modell zu verwenden. Die Normierung lautet

= - = 4.25
Y= il T (1.25)
1.TA

¢ dx

wobei die Geschwindigkeit im 1. Trocknungsabschnit a, ‘ der Geschwindigkeit zur

I.TA
Zeit t = 0 s entspricht und die kritische Beladung Xj.;; gleich der Anfangsbeladung
X (t =0) gesetzt wird.

Da die Trocknungskurve eines einzelnen Mohrenstiicks nicht direkt gemessen wurde, fand
eine iterative Ermittlung der Einzelpartikeltrocknungskurve mit Hilfe des von Burg-
schweiger [12] entwickelten und fiir die Gefriertrocknung erweiterten Wirbelschicht-
modells anhand eines Wirbelschichtversuchs statt. Die Einzelpartikeltrocknungskurve
unterscheidet sich dabei von der Trocknungskurve des Partikelhaufwerkes in der Wir-
belschicht, da in der Wirbelschicht sdmtliche Widersténde summiert vorliegen. Die so
ermittelte normierte Trocknungskurve eines einzelnen Méhrenstiicks zeigt die Abbildung
4.23.

Eine weitere fiir die Kinetik der Trocknung entscheidende Stoffeigenschaft im Ansatz
Burgschweigers (siehe Abschnitt [3.1.3.2) ist das Gleichgewichtsverhalten, welches mit
Hilfe von Sorptionsisothermen beschrieben wird. Im Rahmen der Arbeit fand fiir das
Produkt Mohren auschliefilich die Messung von Adsorptionsisothermen statt. Die Ab-
bildung 4.24 zeigt ein solches Adsorptionsverhalten von getrockneten Mohren bei 20 °C.
Die Messung der Desorptionsisothermen fiihrte zu keinen positiven Ergebnissen, da die
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Abbildung 4.23: Normierte Einzelpartikeltrocknungskurve von Mohren.

hohe Anfangsfeuchte des Naturprodukts Mohren und die benétigte Messzeit Schimmel-
pilzbildung hervorrief. Die Ergebnisse wurden verworfen. Die eigens gemessenen Ad-
sorptionsisothermen kénnen jedoch innerhalb des Modells nicht verwendet werden, da
sich getrocknete und iiber die Luft befeuchtete Mohrenstiicke auch bei 100 % Luftfeuch-
te nicht anndhernd auf die Beladung im Erntezustand anreichern. Dem entsprechend
wurde eine von Jia [42] in der Literatur vorgestellte Korrelation fiir das Desorptions-
verhalten von Mohren innerhalb des Modells verwendet. Die Abbildung 4.25| zeigt das
korrelierte Desorptionsverhalten von Mohrenstiicken. Wie die Abbildung verdeutlicht,
ist iiber einen weiten Bereich der Produktbeladung die Gleichgewichtsbeladung nahe
der Sattigungsbeladung der Luft. Vereinfachend und fiir eine erste Abschéitzung des
Trocknungsverhaltens konnte die Gleichgewichtsbeladung gleich der Séttigungsbeladung
gesetzt werden.

Neben der Trocknungskurve eines einzelnen Mohrenstiicks und der Sorptionsisother-
men werden weitere stoffliche Parameter, wie Dichte und spezifische Warmekapazitit,
benotigt. Die Korrelationen zur Berechnung dieser Stoffparameter und ihr Ursprung
sind im Anhang A zusammengestellt. Wie schon im Abschnitt [2.3.1.2 beschrieben, wur-
den die experimentell zu trocknenden Mohrenstiicke annéhernd als Quader geschnitten
und grob gesiebt. Der Mittelwert der beiden Maschenweiten wurde als mittlere Kan-
tenlinge der Quader angenommen. Aus der sich ergebende Quaderoberfliche wurde
ein oberflichengleicher Kugeldurchmesser von dp = 3 mm gebildet, der die Grundlage
samtlicher Berechnungen darstellt.
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Abbildung 4.24: Experimentell ermittelte Adsorptionsisotherme vom Mohren bei 20 °C.
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Abbildung 4.25: Korellation von Jia [42] zur Beschreibung der Sorptionsisotherme von
Mohren bei —5 °C.
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4.2.5.1 Trocknungsmodell von Burgschweiger [12]

Der Vergleich der Trocknungs-, Luftfeuchte- und Temperaturverlaufe zwischen dem ent-
wickelten Modell und den experimentell gewonnenen Ergebnissen erfolgt an dieser Stelle
beispielhaft fiir den Versuch VM2 (siehe Abbildung 4.26). Die Ergebnisse der Validierung
zeigen deutlich, dass das dargestellte und fiir die Gefriertrocknung erweiterte Modell von
Burgschweiger auch in der Lage ist, das Gefriertrocknungsverhalten realer Produkte zu
beschreiben. Die Nachrechnungen sédmtlicher Versuche im Anhang D zeigen befriedi-
gende Ubereinstimmungen und bestiitigen zudem die Vorgehensweise der Nutzung der
normierten Trocknungskurve.

4.2.5.2 Trocknungsmodell von Heinrich [33] und Machnow [60]

Auch das erweiterte Modell Heinrichs [33] und Machnows [60] zeigt anhand des Versuchs
VM2 grundsitzlich der Messung dhnelnde Verdufe (siehe Abbildung [4.27). Es soll an
dieser Stelle noch einmal darauf verwiesen werden, dass in dem Modell die Hemmungen
des Gleichgewichtsverhaltens iiber die Sorptionsisothermen fehlen und dem entsprechend
nur die Trocknung solcher Produkte berechenbar ist, deren Gleichgewichtsverhalten nahe
dem Sattdampfdruck ist.
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Abbildung 4.26: Vergleich zwischen Simulation und Experiment mit dem kinetischen

Ansatz nach Burgschweiger.
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Abbildung 4.27: Vergleich zwischen Simulation und Experiment mit dem kinetischen

Ansatz nach Heinrich und Machnow.
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4.2.6 Vereinfachte Modellvorstellung zur Beschreibung der
Trocknungskurve

Das Naturprodukt Mohren veranlasste aufgrund des nicht vorhandenen ausgepragten 1.
Trocknungsabschnittes zu Uberlegungen, die beschricbenen Modelle einschlieSlich der
Stoffiibergangskinetiken zu nutzen und dennoch das Normierungskonzept von van Meel
[65] zu umgehen. Die Uberlegungen basieren auf den Erkenntnissen, dass die normier-
te Trocknungskurve des Einzelpartikels im Modell dazu dient, innere Widerstdnde zu
beschreiben. Anhand solcher normierter Trocknungskurven wird ersichtlich, dass mit ab-
nehmender Produktfeuchte der Widerstand bzw. die Hemmung fiir den Stofftransport
zunimmt. Sind die inneren Widersténde diffusiver Natur, so soll im vereinfachten Modell
der zunehmende Widerstand mit abnehmender Produktfeuchte als Resultat eines sich
zuriickziehenden Eisspiegels und des damit verbundenen verldngerten Transportweges
gedeutet werden [51].

Der Diffusionskoeffizient héngt im freien Gasraum von der Temperatur, dem Druck und
vom Stoffsystem ab. Die Beschreibung der Diffusion im Inneren von Materialien gestal-
tet sich aufgrund der Materialeigenschaften haufig als sehr schwierig. Da dennoch fiir die
Diffusion von Wasserdampf in Méhren in der Literatur [30] Werte zu finden sind, erfolgt
an dieser Stelle eine einfache Modellentwicklung zur Beschreibung der Trocknungskurve
eines Kinzelpartikels. Die folgenden Beschreibungen lehnen sich an die Herleitung der
Beschreibung stationdrer Warmedurchgidnge durch einschichtige Wande an [41]. Der
gasseitig abtransportierte, sublimierte Wasserdampfstrom wird dabei durch die Glei-
chung

m%b = ﬁApptr.L(Ypo — Y) (426)

beschrieben. Die Beladung Ypop in der Gleichung entspricht der Beladung an der
Produktoberfliche und Y jener in der Kernphase der Luft. Da der sublimierte Was-
serdampfstrom, der durch die Gasphase abtransportiert wird, jenem entsprechen soll,
welcher durch Diffusion im Produkt an die Oberflache herantransportiert wird, ldsst sich
der Strom auch durch einen Diffusionsansatz mit der Gleichung

T = DAPPtr.LH (4.27)
beschreiben. Y; entspricht der Gleichgewichtsbeladung, welche aus der Sorptionsisother-
men resultiert. Die Differenz Rp — R; ist der sich wihrend der Trocknung verdndernde
Diffusionsweg, wobei Rp der Auflenradius des Produktes ist und R; der sich nach innen
zuriickziehende Radius des Eisspiegels. Die Eliminierung der Oberflichenbeladung des

Produktes fithrt zu der Gleichung

. Su 15}
mf?vb = mAPﬂtﬁL(YGl — Y), (428)
D
wobei der Term m die Transporthemmungen durch innere Widersténde dar-

stellt. Dieser Term
D

= DT ARy —R)

(4.29)
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reduziert vergleichbar mit der dimensionslosen Trocknungsgeschwindigkeit eines Einzel-
partikels die Trocknungsgeschwindigkeit, nachdem das freie Oberflichenwasser (Rp =
R;) abgegeben wurde.

Ist der Diffusionskoeffizient bekannt, muss noch der Diffusionsweg beschrieben werden.
Die Gefriertrocknung zeichnet sich unter anderem dadurch aus, dass die getrockneten
Produkte nur geringen Schrumpfungen unterliegen. Dem entsprechend wird im Modell
von einer konstanten Produktgrofle (Rp = const) ausgegangen. Die Beschreibung des
sich zuriickziehenden Radius R; basiert auf der Annahme, dass er sich in dem Mafl
reduziert, wie Eis sublimiert wird. Zum Zeitpunkt ¢ = 0 s sind die Produktbeladung und
die Trockensubstanz bekannt, woraus sich mit der Dichte des Eises das reine Eisvolumen
innerhalb eines Produktstiicks nach Gleichung

Xi—oMmyr
VEist=0 = ~=omep (4.30)
PEis

berechnen lasst. Mit Hilfe des Volumens eines Produktstiicks kann ein relatives Eisvo-
lumen nach Gleichung

definiert werden. Es wird weiterhin angenommen, dass das Produkt homogen aufgebaut
ist, so dass beispielsweise im Kern eines Produktes das gleiche relative Eisvolumen wie
am Rand des Produktes vorliegt. Das Volumen des sich zuriickziehenden Kerns ergibt

sich unter den getroffenen Annahmen mit Hilfe der Gleichung
_ VEis <t> _ X<t>mtr.P

EFRis PEis€ Eis .
Fiir den gesuchten Radius folgt nach Umstellung

3X <t>mtr.P
R;(t) = f’l _ 4.33
< > 47TpEis€Eis ( )

In der Abbildung [4.28 sind die aus dem vereinfachten Modell folgenden Trocknungs-
verldufe fiir unterschiedliche in der Literatur verdffentlichte Diffusionskoeffizienten der
im Modell verwendeten Einzelpartikeltrocknungskurve gegeniiber gestellt. Die Ergebnis-
se zeigen, wie zu erwarten ist, dass die mit dem Diffusionskoeffzienten im freien Gasraum
berechnete Trocknungskurve den Grenzfall des geringsten Widerstandes darstellt. Die
von [30] ermittelte Korrelation fiir Méhren wurde bisher nur fiir positive Temperaturen
validiert. Sie zeigt, dass der durch sie berechnete Diffusionskoeffizient gegeniiber der ite-
rativ ermittelten Einzelpartikeltrocknungskurve zu einem erhéhten Widerstand fiihrt.
Es wird vermutet, dass die bei der Warmlufttrocknung auftretenden Schrumpfungsef-
fekte in die Korrelation mit einflieBen und somit gegeniiber der Gefriertrocknung zu
Abweichungen fiihren. Die berechneten Ergebnisse fiir die in den Verdffentlichungen [64]
und [56] angegebenen Diffusionskoeffizienten von Wasserdampf im Produkt Kartoffeln
und in Calcium-Alginat bei negativen Temperaturen zeigen dhnliche Verldufe. Das ein-
fache Modell ist in der Lage, das grundsétzliche Verhalten qualitativ und quantitativ
nachzuempfinden.

Vi(t)

(4.32)
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Abbildung 4.28: Berechnete Trocknungsverlaufe anhand des vereinfachten Modells mit
dem Diffusionskoeffizienten: 1 Wasserdampf im freien Gasraum, 2 Wasserdampf in
Méhren [30], 3 Wasserdampf in Calcium-Alginat [56], 4 Wasserdampf in Kartoffeln [64],
5 iterativ angepasste Einzelpartikeltrocknungskurve von Méhren aus dem Wirbelschicht-

modell.
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4.3 Versuche mit weiteren biologischen Produkten

Im Rahmen dieser Arbeit wurden experimentelle Untersuchungen zur atmosphérischen
Wirbelschichtgefriertrocknung von zwei weiteren biologischen Produkten, wie Kiichen-
Zwiebeln und Brokkolisprossen, durchgefiihrt. Die Versuche zur Trocknung von Kiichen-
Zwiebeln dienen ausschliellich dem Nachweis der Realisierbarkeit der Wirbelschichtge-
friertrocknung biologischer Produkte, deren Struktur und Zusammensetzung den Ein-
satz von Gefriertrocknungsverfahren zur Erhaltung ihrer Aktivitét verlangen. Die darge-
stellte Gefriertrocknung von Brokkolisprossen zeigt beispielhaft, dass nach Vorbehand-
lung (siehe Abschnitt 2.3.1.2) auch schwer fluidisierbare natiirliche Produkte mit dem
untersuchten Verfahren gefriergetrocknet werden konnen. Die Tabellen 4.3 und 4.4 stel-
len die Parameter der Beispielversuche dar.

Tabelle 4.3: Beispielversuche mit Kiichen-Zwiebeln

Nr. TLE TU mL dP mp
° C] [ C] [kg/s]  [mm] [kg]
V71 -5 -17 0,02 3-5 1
V72 -10 -17 0,02 3-5 1
V73 -20 -17 0,02 3-5 1
8 :
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Abbildung 4.29: Beispielversuche Kiichen-Zwiebeln - Variation der Gaseintrittstempe-
ratur
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Tabelle 4.4: Beispielversuch mit Brokkolisprossen

Nr. TLE TU mL dp lp mp
© C] © C] [kg/s]  [mm]  [mm]  [kg]
VS1 -6 -17 0,02 6 by 470

Analog dem natiirlichem Produkt Md&hren weisen auch Kiichen-Zwiebeln sowie Brok-
kolisprossen keinen ausgeprigten 1. Trocknungsabschnitt auf. Anhand der Variation
der Lufteintrittstemperatur bei den Beispielversuchen fiir die Kiichen-Zwiebeln lassen
sich grundsétzlich analoge Tendenzen zu den bei der Mohrentrocknung festgestellten
erkennen (siehe Abbildung 4.30). Eine Erhchung der Lufteintrittstemperatur fiithrt aus
den schon genannten Griinden (siehe Abschnitt [4.2.3) zu einer Verringerung der Trock-
nungszeit. Im Fall des Produktes Zwiebeln muss aufgrund der Zusammensetzung der
Produktfliissigkeit (hoher Zuckergehalt) die Trocknungstemperatur so tief unterhalb von
0 °C gewéhlt werden, dass eine Sublimationstrocknung zur Erhaltung der wertgebenen
Inhaltstoffe gewéahrleistet ist. Aus wirtschaftlichen Aspekten wird dementsprechend vor-
geschlagen, diese Temperatur im Vorfeld zu ermitteln und die Trocknungstemperatur
jener anzundhern, um somit die Trocknungsgeschwindigkeit bei Erhaltung der wertge-
benden Inhaltsstoffe zu optimieren. Nédhere Untersuchungen diesbeziiglich fanden im
Rahmen dieser Arbeit nicht statt.
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Abbildung 4.30: Beispielversuch Brokkolisprossen.
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4.4 Verhalten des Adsorbers

Im Rahmen dieses Abschnittes der Arbeit wird auf die zweite wesentliche Anlagenkom-
ponente, den Adsorber, eingegangen. Im Abschnitt 3.2/ wird ein Modell vorgeschlagen,
welches eine Abschétzung des Adsorberverhaltens ermoglichen soll. Es gilt, dieses Modell
zu iiberpriifen und die im Abschnitt [3.2 erhobenen Fragen zu beantworten.

4.4.1 Validierung des Adsorbermodells

Das im Abschnitt 3.2 vorgestellte Modell lasst eine orts- und zeitabhingige Berechnung
des Adsorptionsverhaltens zu. Fiir eine konkrete und ausgiebige Validierung des Modells
fanden jedoch im Rahmen dieser Arbeit keine gesonderten Versuchsreihen statt, da der
Schwerpunkt der Arbeit auf die Wirbelschichtgefriertrocknung gelegt wurde. Wahrend
eines Trocknungsversuchs wurden aber neben den Ein- und Austrittswerten an der Wir-
belschicht mit Hilfe des Messwerterfassunssystems zusétzlich die Temperaturen direkt
am Ein- und Ausgang des Adsorbers aufgezeichnet. Der am Adsorbereingang gemessene
Temperaturverlauf iiber der Trocknungszeit ist eine Eingangsgrofie im Modell. Dieser
Temperaturverlauf unterscheidet sich infolge von Wiarmeverlusten vom Austrittstempe-
raturverlauf der Wirbelschicht. Bei annéhernd adiabater Prozessfiihrung (Isolierung der
Rohrleitungen und Apparate) sollten beide Temperaturverldufe iibereinstimmen. Der
als weitere Eingangsgrofle erforderliche Feuchteverlauf entspricht dem am Austritt der
Wirbelschicht gemessenen.

Neben den Eigenschaften der Luft am Eintritt des Asorbers sowie den Adsorberabmes-
sungen (siche Abschnitt 2.1.2) sind Eigenschaften des Adsorbens entscheidend fiir die
Simulation. Hierzu zédhlen im Besonderen das Sorptionsverhalten und die bei der Adsorp-
tion freigesetzte Bindungswérme. Zum Sorptionsverhalten wurden Sorptionsisothermen
bei 20 °C, 25 °C und 30 °C gemessen und verglichen. Die gemessenen Verldufe in der
Abbildung 4.31 zeigen, dass im untersuchten Temperaturbereich keine wesentlichen Un-
terschiede bis zu Beladungen von X = 0,35 Z—z feststellbar sind. Da die Unterschiede
der Sorptionsisothermen und die Temperaturschwankungen im Prozess sehr gering sind,
wird fiir die Simulationsrechnung angenommen, dass keine Temperaturabhéngigkeit der
Adsorption vorliegt. Der Simulation liegt die gemessene Sorptionsisotherme von 25 °C
zu Grunde. Eine Messung der Sorptionsisothermen fiir KC-Trockenperlen bei negativen
Temperaturen fand im Rahmen der Arbeit nicht statt. Die Bindungswérme im Modell
wurde nach [51] mit der Gleichung

Ahgory = RpTlIn ( (4.34)

)
p(X)
berechnet. Das gemessene Temperaturverhalten des Adsorbers ist dem Versuch VG2
zuzuordnen.

Der Vergleich der gemessenen mit der simulierten Austrittstemperatur in Abbildung
4.32 zeigt zufriedenstellende Ubereinstimmung. Das entwickelte Modell ist grundsétz-
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Abbildung 4.31: Experimentell ermittelte Adsorptionsisothermen von KC-Trockenperlen
bei 20 °C, 25 °C und 30 °C.

lich in der Lage, das Temperaturverhalten der Messung nachzuempfinden. Die berech-
neten Temperaturen liegen generell etwas iiber den experimentell gewonnen Daten. Da
als Simulationseingangsgroe des Adsorbers fiir die Feuchte die Austrittswerte direkt
oberhalb der Wirbelschicht verwendet wurden, wird vermutet, dass real ein gewisser
Teil an Feuchte im Staubfilter der Wirbelschicht adsorbiert wurde und somit die Ein-
trittsfeuchte am Adsorber etwas geringer ist. Das fithrt zu einer verringerten Freisetzung
an Adsorptionswéirme im Adsorber und erklért die geringeren Temperaturen. Wie zu
erwarten ist, zeigen die Ergebnisse, dass die speziell im ersten Trocknungsabschnitt in
der Wirbelschicht anfallenden und im Adsorber adsorbierten Wasserdampfmengen zu
einer merklichen Temperaturerhohung fiihren. Nach Beendigung der Adsorption sinkt
die Temperatur am Austritt des Adsorbers aufgrund von Warmeverlusten wieder etwas
unter den Eintrittswert. Die Luft selber verléasst wiahrend der gesamten Versuchszeit ge-
trocknet den Adsorber, da das Adsorbens ungeséattigt ist. Die Abbildungen 4.33 und [4.34
stellen zusétzlich die simulierte Dynamik fiir die Lufttemperatur beim Durchstromen des

Adsorbers und die Adsorberbeladung dar.
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Abbildung 4.32: Vergleich der gemessenen und simulierten Adsorberaustrittstemperatur
fiir VG2.
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Abbildung 4.33: Verhalten der Lufttemperatur in Abhéngigkeit des Ortes und der Zeit.
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Abbildung 4.34: Verhalten der Adsorbensbeladung in Abhéngigkeit des Ortes und der
Zeit,.

4.4.2 Theoretische Berechnung der Durchbruchskurve

Eine entscheidene Fragestellung bei der Auslegung und dem Betrieb von Adsorbern ist
die Ermittlung des Zeitpunktes, bei dem die Austrittskonzentration oder -beladung zu
steigen beginnt. Da innerhalb des Adsorbers die Adsorbenspartikel solange Feuchtigkeit
aufnehmen, bis sie mit dem Eintrittszustand der iiberstromenden Luft im Gleichge-
wicht stehen, und da die Geschwindigkeiten des Stoffiibergangs langsamer sind als die
Stromungsgeschwindigkeit der Luft, bilden sich Beladungsprofile aus. Dieser Bereich
einer nicht konstanten Beladung wird in der Literatur als Masseniibergangszone be-
zeichnet.

Die Simulationsergebnisse in Abbildung|4.35 zeigen, dass nach einer gewissen Zeit inner-
halb des Adsorbers 3 Zonen existieren, die Zone 1 des vollstéindig beladenen Adsorbens,
die Masseniibergangszone und die Zone 3 der unbeladenen Adsorbenspartikel. Die Er-
gebnisse verdeutlichen weiterhin, dass die Masseniibergangszone durch den Adsorber
wandert. Die Wandergeschwindigkeit hdngt priméar vom Gleichgewicht ab. Erreicht die
Masseniibergangszone den Austritt des Adsorbers, so beginnt die Feuchtebeladung der
Luft anzusteigen. Dieser Zeitpunkt wird als Durchbruchszeit bezeichnet. Die Zeit, ab
der der Adsorber vollstindig beladen ist, d. h., die Eintrittsbeladung der Austrittsbe-
ladung der Luft entspricht, wird Sattigungszeit genannt. Die Durchbruchskurve selber
ist der Luftbeladungs-Zeit-Verlauf innerhalb des Adsorbers. Im Idealfall, d. h. bei un-
endlich schneller Kinetik und linearem Gleichgewicht, wiirde die Durchbruchskurve eine
Stufenform annehmen. Der aus der Realitdt bekannte S-formige Verlauf wird durch



KAPITEL 4. ERGEBNISSE UND DISKUSSION 100

0.5
__04]
(@)
203 ‘MH
S ‘\\ T
~ ‘ ‘ ‘ \ ‘ MR
_&g.i ‘NW Il M M WWQ‘SWW
x 0.
“ 1~~-~w~~~~ 0 L R,
’“ NQ‘WWN““ “““N X \‘WW

Q X
&f‘s‘ WM&.,

s Qg $
:M

150

Abbildung 4.35: Adsorbensbeladungsverlauf - Simulation bis zum Durchbruch des Ad-
sorbers

Hemmungen des Stoffiibergangs hervorgerufen.

Die Tabelle 4.5 fasst die der Simulation zu Grunde gelegten Parameter zusammen.
Der Adsorber in der Simulation besitzt die Abmessungen der Versuchsapparatur
(siche Abschnitt 2.1.2). Die Eintrittsbedingungen entsprechen jenen Wirbelschicht-
Luftaustrittszustdnden, die im 1. Trocknungsabschnitt bei den Trocknungsversuchen
mit der Modellsubstanz v — Al,O3 erreicht wurden. Die Ergebnisse in den Abbildungen
4.36 und 4.37 zeigen, dass die Durchbruchszeit fiir die genannten Parameter ca. 70 h
betrédgt. Diese Betriebszeit sollte nicht iiberschritten werden, um die fiir die Trocknung
erforderliche geringe Eintrittsfeuchte und damit maximale Triebkraft zu gewé&hrleisten.
Der Adsorber ist ab diesem Zeitpunkt zu regenerieren.

Tabelle 4.5: Simulationsparameter zur Abschétzung der Durchbruchszeit

Trockener Luftmassenstrom 0,03 kg/s
Konstante Lufteintrittstemperatur —10 °C
Konstante Lufteintrittsfeuchte 0,0015 kg/kg
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Abbildung 4.36: Luftbeladungsverlauf - Simulation bis zum Durchbruch des Adsorbers.
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Abbildung 4.37: Lufttemperaturverlauf - Simulation bis zum Durchbruch des Adsorbers.



Kapitel 5

Anlagenkonzept und
Kostenabschitzung

Im Kapitel 2.1 wurde die Versuchsanlage beschrieben. Das dort umgesetzte Konzept der
Einhausung der kompletten Anlage in einem handelsiiblichen Industriekiihlcontainer hat
sich im Bereich universitdrer Untersuchungen als praktikabel erwiesen. Grofitechnisch
hat dieses Konzept im Bereich Logistik und Energetik jedoch Nachteile. Unter Logistik
wird an dieser Stelle der An- und Abtransport der industriell zu trocknenden Produkt-
chargen verstanden. Um die Warmeverluste des Kiihlhauses bei An- und Abtransport
der Produktchargen gering zu halten, miissten u. a. Doppelschleusensysteme vorgese-
hen werden. Die Einhausung einer industriellen Anlage fithrt zusétzlich zu erheblichen
Baugroéfien und somit zu groflen Warmeiibertragungsflichen des Kiihlhauses, die gegen
die Umgebung zu isolieren sind. Neben den Investitionskosten fiihrt dieses Konzept zu
erhohten Betriebskosten, da das zu kiihlende Luftvolumen der Einhausung grofler als
das in der Anlage umlaufende Luftvolumen ist. Aus diesen Griinden sollen in diesem
Kapitel aus den gesammelten Erfahrungen an der Versuchsanlage ein einfaches techni-
sches Anlagenkonzept abgeleitet und die Trocknungskosten an einem konkreten Beispiel
abgeschétzt werden.

5.1 Vorschlag eines Anlagenkonzeptes

Das im Rahmen dieser Arbeit untersuchte Anlagenkonzept soll beibehalten werden und
basiert analog der Versuchsanlage auf der Verschaltung eines Wirbelschichtapparates
mit einem Adsorber, wobei das Trocknungsmedium im Kreislauf gefiithrt wird. Der we-
sentliche Unterschied zur Versuchsanlage besteht darin, dass das im Kreislauf gefiihrte
Trocknungsmedium innerhalb der Anlage auf die Betriebsbedingungen gekiihlt wird und
nicht wie in der Versuchsanlage iiber die Apparatewand durch die geringe Temperatur
der Umgebung im Kiihlcontainer. Die Anlage muss entsprechend isoliert sein, damit
die Warmeeinbriiche aus der Umgebung reduziert werden. Anstelle des Heizers in der
Versuchsanlage wird somit ein Kiihler eingesetzt.

Der Vorteil gegeniiber dem Konzept der Versuchsanlage ist, dass sich die im Adsorber
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bei der Adsorption des Wasserdampfes aus dem Trocknungsmedium freigesetzte Wérme
besser nutzen lasst, um die Temperaturabsenkung des Trocknungsmediums infolge des
Trocknungsprozesses in der Wirbelschicht zu kompensieren. In der Versuchsanlage ha-
ben die Wiarmeverluste durch die viel geringere Umgebungstemperatur und die vom
Konzept begriindeten unisolierten Apparateelemente dazu gefiihrt, dass trotz der frei-
gesetzten Wérme im Adsorber das Trocknungsmedium im Heizer zusétzlich erwérmt
werden musste, um die gewiinschte Eintrittstemperatur der Wirbelschicht zu erreichen.

Das verdnderte Konzept fithrt durch die Isolierung und somit eine nahezu adiabate Pro-
zessfithrung dazu, dass nach Einfahren des Systems und dem Erreichen der Betriebs-
temperatur innerhalb der Anlage der Kiihler ausschlieBlich zur Kompensation zweier
verhéltnismaflig geringer Warmen dient. Der Kiihler muss erstens die nicht vermeid-
baren geringen Wirmeeinbriiche iiber die Isolierung und zweitens die Differenz der
Adsorptionswarmen zwischen dem zu trocknenden Produkt und dem Adsorbens kom-
pensieren. Die beim Gefriertrocknungsprozess durch das Trocknungsmedium an das zu
trocknende Produkt zu iibertragende mafigebliche Warme ist jedoch die Summe aus
Verdampfungs- und Schmelzwérme, welche im Adsorber infolge der Adsorption wie-
der nahezu zeitgleich an die Luft abgegeben wird. Theoretisch bedeutet dies, dass bei
gleichen Adsorptionswiarmen von Produkt und Adsorbens im Prozess die Leistung des
Kiihlers nur von den durch die Isolierung reduzierten Wéarmeeinbriichen bestimmt wird.

In der Praxis wird es somit bei dem vorgeschlagenen Anlagenkonzept und der Kreislauf-
fahrweise das Ziel sein, das Chargen-Trocknungsverfahren moglichst {iber einen langen
Zeitraum , kontinuierlich“ zu betreiben. Dennoch muss entweder aus Griinden der Rege-
neration des Adsorbers oder bedingt durch anderweitigen Anlagenstillstand der Kiihler
so konzipiert sein, dass er in vertretbarer Zeit das in der Anlage befindliche Trock-
nungsmedium bis auf Betriebstemperatur abkiihlen kann. Da diese Leistung gréfler sein
wird als die im Betriebszustand aus schon erlauterten Griinden erforderliche, ist es
zweckméBig, verschiedene zu- oder abschaltbare Leistungsstufen vorzusehen.

Um die schon im Kapitel 4.4.1 angesprochene Adsorption im Abscheider nach der Wir-
belschicht zu vermeiden und damit den Verlust an Wérmeriickgewinnung im Adsorber
gering zu halten, sind Filtersysteme mit hygroskopischen Eigenschaften zu vermeiden.
Es werden aus diesem Grund nachgeschaltete Zyklone oder innenliegende Filterkerzen
als Staubabscheider vorgeschlagen.

Die Abbildung 5.1/ zeigt das vereinfachte verfahrenstechnische Flieibild des vorgeschla-
gen Konzepts im Betriebszustand. Bei einer einfachen manuell betriebenen Anlage ist
die einzige umzusetzende Regelaufgabe im Konzept die Temperaturregelung unterhalb
des Anstrombodens. Hier miissen die schon genannten Wérmeeinbriiche und die Dif-
ferenz der Adsorptionswérmen zwischen Produkt und Adsorbens kompensiert werden.
Aus diesem Grund ist sie auch im FlieBbild dargestellt. Als eine Moglichkeit soll die
Durchflussbeeinflussung mittels Regelarmatur genannt werden.
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Abbildung 5.1: Anlagenkonzept.
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5.2 Auslegung der Anlagenkomponenten anhand ei-
ner konkreten Trocknungsaufgabe

Im folgenden werden anhand einer konkreten Trocknungsaufgabe die Anlagenkomponen-
ten in ihren Hauptabmessungen und Parametern dimensioniert und die Vorgehensweise
erldutert.

Die fiktive Trocknungsaufgabe besteht darin, absatzweise 10 kg Mohrenstiicke einer
mittleren Korngrofie von dp = 2 mm und einer Anfangsbeladung von X =7 z—z in einer

Wirbelschicht bis auf eine Endbeladung von X = 2,5 Z—z gefrierzutrocknen. Das Trock-
nungsmedium ist Luft und die Eintritts- oder Trocknungstemperatur der Wirbelschicht
soll —5 °C betragen.

5.2.1 Wirbelschichtapparat

Zuerst werden die Hauptabmessungen der Wirbelschicht festgelegt. Der Wirbelschicht-
apparat soll als zylindrischer Apparat ausgefiihrt werden. In der Praxis hat sich aus
Griinden der Fluidisation und der gewiinschten guten Durchmischung ein Verhéltnis
von Wirbelschichthohe zu Wirbelschichtdurchmesser von

Hys

dApp

~1 (5.1)

bewédhrt. Die Wirbelschichthohe héangt neben der Masse und dem Durchmes-
ser des Apparates vom Fluidisierungszustand, d. h. vom Luftdurchsatz, ab. Die
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Minimalfluidisations- und Austragsgeschwindigkeit lassen sich, wie im Anhang B be-
schrieben, mit Hilfe von Korrelationen berechnen. Diese Stromungszustdnde werden mit
Hilfe der Archimedes-Zahl berechnet, welche das Verhéltnis von Auftriebs- zu Tréigheits-
kraft darstellt. Im vorliegenden Beispiel ergibt sich eine Archimedes-Zahl von

gdp (pr — pr)
Vi pr
9,812 x (0,002m)* x (1020 22 — 1,3 £9)

- g ~ 370000. 5.2
k
(0,0000128 22 x 1,3 kg

Ar =

Die nach Goroschko et al. [25] berechnete Reynolds-Zahl am Wirbelpunkt betragt

Ar

1400 + 5,22V Ar
370000

~ 81.
1400 + 5, 22+/370000

Rewp =

(5.3)

Einen fliissigkeitsdhnlichen Zustand des Wirbelbettes erreicht man bei zahlreichen Pro-
dukten mit einer Reynolds-Zahl am Betriebspunkt von 2 X Reywp < Regp < 4 X Rewp.
Aus diesen Erfahrungen wird eine Reynolds-Zahl am Betriebspunkt von

Repp = 3Rewp =3x8l =243 (5.4)

gewihlt. Das relative Liickenvolumen im fluidisierten Zustand l&dsst sich laut [25]

(18 Repp + 0,36 ReQBP>O’21
£ =
Ar

18 x 243 + 0,36 x 2432\ %
= ( x 10,06 % ) ~ 0,57

5.5
370000 (5:5)

zu berechnen. Das relative Liickenvolumen ist definiert als Verhiltnis des Liickenvolu-
mens der Schicht zum gesamten Wirbelschichtvolumen. Mit der Kenntnis des Betrages
von € und dem reinen Produktvolumen

10k
me _ T ~0,00m?
pp 1020 %

Vp = (5.6)

kann mit Hilfe der Gleichung (5.7) das absolute Liickenvolumen berechnet werden

eVp  0,01m?® x 0,57

vV, = —
L 1—¢ 1—0,57

~ 0,013 m>. (5.7)

Das Gesamtvolumen der Schicht betragt

Vivs = Vp+Vy =0,01m*+0,013m* = 0,023 m>. (5.8)
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Aufgrund der festgelegten zylindrischen Geometrie und des Verhéltnisses zwischen Hohe
der Wirbelschicht im fluidisierten Zustand und dem Apparatedurchmesser kann der
Apparatedurchmesser mit Hilfe der Gleichung (5.9) ermittelt werden:

4V, 1% 0,023m?
dapp = {’/ WS _ i’/uzo,zaogm. (5.9)

™ ™

Der laut DIN 2448 gewihlte Rohraulendurchmesser betrégt 323, 9 mm. Abziiglich der
Wanddicke ergibt sich ein Apparateinnendurchmesser von 309,7 mm. Mit Hilfe der
Reynoldszahl am Betriebspunkt und der Partikelgrofie ldsst sich die Geschwindigkeit im
Apparat berechnen

Reppvy 243 x 0,0000128 22 m
= = = =1,55—. 1
wBr dp 0,002 m 597 (5.10)
Dies entspricht einem Volumenstrom bei —5 °C von
3

V = wBPZdApp_ 1,55; X 1(0,3097m) =0,12 5 (5.11)

Die gesamte Hohe der Wirbelkammerbereichs wird mit
Hyyx = 2Hwyg>~2x309,7mm ~ 600 mm (5.12)

festgelegt. Dem Wirbelkammerbereich wird héufig eine Beruhigungszone gréfieren Quer-
schnittes zur Abscheidung mitgerissener Produktpartikel nachgeschaltet. Die Quer-
schnittsfliche wird so konzipiert, dass bei dem gewéhlten Betriebsvolumenstrom die
Wirbelpunktsgeschwindigkeit nicht iiberschritten wird

Vo012

wyp 0,527

Apy, = ~ 0,23 m?. (5.13)

Der Durchmesser der Beruhigungszone betriagt somit dgz; = 540 mm. Das fiir die Be-
ruhigungskammer gewéhlte Rohr hat einen Auflendurchmesser von 610 mm und einen
Innendurchmesser von 585 mm. Die Hohe wird mit 1000 mm festgelegt.

Nachdem alle fiir die Wirbelschicht erforderlichen apparativen Groflien berechnet sind,
lasst das in Abschnitt 3.1 vorgestellte und validierte Trocknungsmodell eine Simulation
des Trocknungsprozesses fiir das gewéhlte Beispiel zu. Ziel ist die Ermittlung der Trock-
nungszeit. Die Abbildungen [5.2 zeigen die simulierten Verldufe und verdeutlichen, dass
die gestellte Trocknungsaufgabe nach 24 h erfiillt ist.

5.2.2 Adsorber

Der Adsorber ist, wie schon in vorherigen Abschnitten erlautert, die zweite Haupt-
komponente der Trocknungsanlage. Der Adsorber soll in diesem Berechnungsbeispiel so
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Abbildung 5.2: Simulationsergebnisse des Wirbelschichtgefriertrockners.
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ausgelegt werden, dass er nach 5 Arbeitstagen zu regenieren ist. Das heisst, die Durch-
bruchskurve darf nach 5 Arbeitstagen den Austritt des Adsorbers noch nicht erreicht
haben. Somit ist die gleiche Triebkraft fiir die Trocknung aller 5 Chargen gewéhrleistet.
Entscheidend ist dafiir im Wesentlichen die Menge an Adsorbens im Adsorber.

In technischen Adsorbern werden laut [88] Leerrohrgasgeschwindigkeiten von 0,12 <
wy < 0,6 7 realisiert. Die gewihlte Geschwindigkeit zur Festlegung des Innendurchmes-
sers betrdgt 0,3 7. Der sich daraus ergebende Innendurchmesser des Adsorbers betrégt

4V 4%x0,11 ™
dAds = :\/ 5 20, 71 m. (514)

Wy T 0,3 2w

Der gewihlte Rohrauflendurchmesser laut DIN 2448 betragt Dgop. = 660 mm, was
bei einer Normalwanddicke von s = 14,2 mm einem Innendurchmesser des Adsorbers
von d = 631,6 mm entspricht. Daraus ergibt eine Leerrohrschwindigkeit von wqy = 0, 38
2. Als Adsorbens werden wie in den Versuchen KC-Trockenperlen gleicher Eigenschaft
verwendet.

Die Adsorbensmenge und die sich daraus ergebende erforderliche Liange des Adsorbers
lasst sich mit Hilfe des Modells aus Abschnitt 3.2 ermitteln. Die Eingangsparameter der
Simulation sind die fiir eine Trocknungscharge berechnete und gemittelte Luftaustritts-
temperatur und -feuchte. Die Mittelwerte betragen fiir die Lufteintrittstemperatur
—6, 136 °C und fiir die Lufteintrittsfeuchte 0, 00046 Z—g. Die Abbildung 5.3 zeigt, dass bei
einer Lange der Schiittung von 2,5 m, was einer Trockenadsorbensmasse von ca. 490 kg
entspricht, die Bereitstellung einer konstanten geringen Luftfeuchte fiir die Trocknung
gewahrleistet ist.

5.2.3 Rohrleitung

Eine weitere wesentliche Anlagenkomponente ist die Rohrleitung. Hier gilt es, den Rohr-
leitungsdurchmesser auf Basis typischer Stromungsgeschwindigkeiten fiir Gase festzu-
legen. Stromungsgeschwindigkeiten fiir Gase sollten in industriellen Niederdruckrohr-
leitungen um die 10 ™ betragen [48]. Diese Geschwindigkeit wird fiir die Auslegung
zugrunde gelegt. Somit ergibt sich ein Berechnungsdurchmesser von

4V 4%0,11 ™
dRL = \/ :\/ 5 20,12771 (515)

WRL T 10%7’(

Der gewihlte und genormte Rohrauflendurchmesser betragt Dg;, = 114,3 mm, was bei
einer Normalwanddicke von s = 3,6 mm einem Inndurchmesser von dg;, = 107, 1 mm
entspricht.

5.2.4 Kiihler

Die Berechnung der erforderlichen Kiihlleistung des Kiihlers setzt sich im Betriebszu-
stand aus den Warmeeinbriichen und der Differenz der Sorptionswarmen zwischen dem
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Abbildung 5.3: Simulationsergebnisse des Adsorbers.

Produkt und dem Adsorbens zusammen. Die Warmeverluste der isolierten Gesamtan-
lage sollen im folgenden abgeschétzt werden.

Die Warmeiibertragungsfliche der Wirbelschicht setzt sich im Wesentlichen aus den
Flachen:

e der zylindrischen Zustromkammer,
e der zylindrischen Wirbelkammer,
e der kegelstumpfartigen Erweiterungszone und

e der zylindrischen Beruhigungskammer

Aws = Az + Awk + Apz + Apg ~ 4m? (5.16)

zusammen. Der Adsorber hat ndherungsweise eine Oberfliche von Ayg, ~ 7 m?. Die
bendtigte Rohrleitungslange Wird mit 10 m geschétzt. Daraus resultiert eine Ober-
fliche von ca. Ar; = 3,6 m? Die gesamte Wirmeiibertragungsfliiche betriigt so-
mit ca. Agy ~ 15 m? Die Abschatzung der Gesamtwirmeverluste der Anlage ba-
siert vereinfacht auf dem Wérmedurchgangsansatz mehrschichtiger ebener Wéande. Der
Wirmeiibergangskoeffizient durch freie Konvektion an die Umgebung wird mit aywy =5
m‘ng angenommen. Der maximale Warmeiibergangskoeffizient durch erzwungene Kon-
vektion tritt in der Rohrleitung auf und betréigt ca. aippen = 40 —35. Die mittlere Wand-
dicke der Apparateelemente soll s, = 0,007 m und die Dicke der Isolierung s;s, = 0,1
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Abbildung 5.4: Simulierte Austrittstemperatur des Adsorbers.

m betragen. Als Isoliermaterial soll Glaswolle mit einem Wirmeleitkoeffizienten von
Arso = 0,038 mﬂK verwendet werden. Der der Berechnung zugrunde gelegte Warmeleit-
koeffizient von Stahl betragt Aag = 50 % Als maximale Temperaturdifferenz zwischen
Fluid und der Umgebung wird 30 K angenommen. Die berechnete Warmezufuhr iiber
die Apparateelemente ergibt sich zu

: 1
Ql = 1 _i_sA_E_}_m_{_ 1 AAnlAﬂ

aw,.u >\AE )‘Iso Qinnen

= 0,35 x 15m? x 30 K ~ 160 W. (5.17)

m2K

Die Abschétzung des Teils der erforderlichen Kiihlleistung, welcher aufgrund der unter-
schiedlichen Sorptionswérmen hervorgerufen wird, erfolgt mit Hilfe einer Simulations-
rechnung. Dabei werden die Luftaustrittszustdnde der Wirbelschicht als Eingangspa-
rameter des Adsorbermodells verwendet. Die Abbildung 5.4 zeigt den so berechneten
Austrittstemperaturverlauf des Adsorbers. Aus der Abbildung 5.4 wird ersichtlich, dass
durch die bei der Adsorption freigesetzte Warme im Adsorber nicht nur die Tempera-
turabsenkung der Luft kompensiert wird, sondern sie auch noch zu einer Temperatur-
erhohung auf max. —3,4 °C fiihrt. Die durch dieses Verhalten benétigte maximale Kiihl-
leistung léasst sich aus der Differenz der gewiinschten Wirbelschichteintrittstemperatur
und der maximalen Adsorberaustrittstemperatur mit der Gleichung (5.18) berechnen.
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Diese Leistung betrégt

Q2 = T cpr (V5 — 94%)
kg J
= 154 — x 1 —_— —5°C —(=3.4° ~ 9 i 1
0,154 x 1006 77 x (=5°C = (~3,4°C)) = 250W.  (5.19)

Die gesamte maximale Kiihlleistung im Betriebszustand lédsst sich mit Hilfe des
Wirmeiibertragerwirkungsgrades von 7y = 0, 85 zu

Or+0Qy  410W

‘ etrie = — ~ 482 W 5.19
Qi = L4 - 208 (5.19)

berechnen.

Da die Aufgabe des Kiihlers nicht nur darin besteht, die erforderliche Kiihlleistung im
Betriebszustand bereitzustellen, sondern auch die Anlage von Umgebungstemperatur in
den Betriebszustand zu bringen, ist es erforderlich auch jene Leistung abzuschétzen. Die
Leistung héngt neben den Warmeeinbriichen entscheidend von der geforderten Anfahr-
zeit ab. Fiir die Abschétzung dieses Verhaltens wurden vereinfachend die Annahmen
ortsunabhéngiger Wandtemperatur, Lufttemperatur und Adsorbenstemperatur getrof-
fen. Die Bilanzierung unter den getroffennen Vereinfachungen fiihrt zu den folgenden 3
gekoppelten Differentialgleichungen

dv 1

d—tL = [CYL,WAW (19W_19L)+QP,LAAd (ﬁAd—ﬁL)—PK] (520)

mrCpr

dd aq 1

— — Apg (Fad -1 21
qt oAt Cad [ apr, Ad( A L)] (5 )

dd 1
d_tW = [—arw Aw (Vw — 1) + k Aw (p — dw)]. (5.22)

Die Parameter fiir die Simulation kénnen der Tabelle[5.1 entnommen werden. Die gefor-

derte Abkiihlzeit bis auf ca. —10 °C betragt 1,5 h. Wie der Abbildung entnommen
werden kann, wird dafiir eine Leistung von 5 kW benétigt. Die mit dem Wirkungsgrad
des Warmeiibertragers berechnete Kiihlleistung betragt 5,9 kW

Die bisher berechneten Leistungen von 5,9 kW im Anfahrzustand und 0,48 kW im Be-
triebszustand sind die notigen thermischen Leistungen zur Gewéhrleistung des Prozes-
ses. Diese Kiihlleistungen miissen durch einen Kélteprozess bereit gestellt werden. Laut
Vauck [88] liegt der CARNOT-Wirkungsgrad n¢ von Kéltemaschinen zwischen 0,4 und
0,8. Der den weiteren Abschitzungen zugrunde gelegte Wert liegt bei ne = 0,6. Die
ideale Leistungszahl eo des Prozesses ergibt sich aus der Temperaturdifferenz zwischen
der Temperatur im Verdampfer (Kiihler) 7y und der Temperatur im Verfliissiger T
Ty 263,15 K

_ _ _ 75 5.23
co T—T, 35K ’ (5.23)
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Abbildung 5.5: Simulierter Lufttemperaturverlauf im Anfahrzustand.

Aus der idealen Leistungsziffer e und dem CARNOT-Wirkungsgrad 7¢ lédsst sich die
reale Kélteleistungszahl zu

e = 7705(}:0,6><7,5:4,5 (524)

ermitteln. Die am Verdichter des Kélteprozesses aufzuwendende mechanische Leistung
betrédgt im Betriebszustand

. 0,48 kW
WVD,Betm’eb 74—5 ~ 0,11 kW (5-25)
und im Anfahrzustand
. 5 9kW
WVD,Anfahr ’4 5 ~ 1, 31EW. (526)

Mit einem angenommenen Gesamtverdichterwirkungsgrad, der zwischen 0,6 < ny D <
0,9 liegt [88], von nyp = 0,8 ergeben sich die elektrischen Leistungen von Py p petrier =
07 14 kW und PVD,Anfahr = 1, 64 kW.

5.2.5 Geblise

Die Leistung des fiir den Transport der Luft erforderlichen Gebldses héngt vom zu
fordernden Volumenstrom und vom Gesamtdruckverlust der Anlage ab. Der Volumen-
strom ist bereits im Abschnitt [5.2.1! festgelegt worden. Die wesentlichen Druckverluste
der Anlage werden durch die Apparateelemente
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Tabelle 5.1: Simulationsparameter zur Abschétzung der Anfahrzeit der Anlage

Luftvolumen 1,5 m?
Anlagenoberflache 15 m?
Wandmaterial Stahl —
Mittlere Wanddicke 7 mm
Adsorbens KC-TP -
Adsorbensmasse 500 kg
Mittlere Wanddicke 7 mm
Adsorbensoberfliche 800 m?
Wandinnenseitiger Wérmeiiber- 20 m‘g/K
gangskoeffizient

Wiérmeiibergangskoeffizient Luft- 100 m‘ng
Adsorbens

Starttemperatur 25 °C

e Wirbelschichtboden,

e Wirbelschichtmaterial,

e Filtersystem,

e Rohrleitung sowie Rohrleitungsbdgen,
e Armaturen,

e Adsorbensschiittung und

e Kiihler

hervorgerufen. Der Bodendruckverlust entscheidet wesentlich dariiber, wie gleichméfig
die Gasverteilung am Wirbelschichteintritt erfolgt. Im Rahmen der experimentellen Un-
tersuchungen an der Versuchsanlage hat sich der dort verwendete Boden bewéhrt. Die

Messungen des Bodendruckverlustes an der Versuchsanlage lagen ca. bei Appygen, = 500
Pa.

Der Druckverlust, der durch die wirbelnden und in Schwebe gehaltenen Partikel hervor-
gerufen wird, berechnet sich zu

gmws 9,815 X 10 kg
Aapp 7 % (0,3097m)?

Apws = ~ 1302 Pa. (5.27)
Als Filtersystem der Wirbelschicht werden nicht hygroskopische Schlauch- oder Kerzen-

filter vorgeschlagen. Der in der Literatur angegebene und in der Praxis iibliche Druck-
verlust von Schlauchfiltern liegt zwischen 500 Pa und 1000 Pa [88]. Zur Abschéitzung der
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GroBenordnung des im Wirbelschichtapparat vorgesehenen Schlauchfiltersystems wird

die Gleichung
V n
A = a|— 5.28
PF ( AF) ( )

verwendet. Die Koeffizienten a und n hédngen vom Filtergewebe und vom Verschmut-
zungsgrad ab. Im vorliegenden Fall werden a = 2,5 und n = 1,05 (Verstaubte Wolle)
der Abschétzung zugrunde gelegt. Der Volumenstrom ist in der Glelchung in - emzu—
geben. Die Filterfliche wurde iiber die Geometrie der Beruhigungszone mit Ap = 4 m?
berechnet. Dies entspricht 52 Schlduchen mit einem Durchmesser von 50 mm und einer

Lange von 500 mm. Der Druckverlust dieses Filtersystems betragt

m3 05
App = 2,5 (4223 ) ~ 335 Pa. (5.29)
Der Druckverlust der Rohrleitung soll vernachléssigt werden. Es werden ausschliefSlich
die Druckverluste der Armaturen und Rohrbogen beriicksichtigt. Der Abschéitzung lie-
gen 4 Rohrbogen und 4 Armaturen zugrunde. Die Widerstandsbeiwerte der Rohrbogen
liegen laut Kast [45] im Bereich von (pegen =~ 0,5. Gedffnete Geradsitzventile haben
naherungsweise einen Widerstandsbeiwert von Cyenir o~ 4 [45]. Der Druckverlust der
Rohrleitungseinbauten ergibt sich somit zu

_9
Apre = QZQ_ b3 x (13, 3—) x 18 ~ 2070 Pa. (5.30)

Der Druckverlust der Adsorberschiittung lasst sich mit Hilfe der Gleichung

64 1,8 L ppw?
A = C —— 5.31
Pad r <Re N Rem) dhyar 2 €2 (5:31)
und den Beziehungen
2 € 2 0,4
dhyar = = dp = - ~——0,0035m =~ 0,0016 5.32
= 31T 3104 m m (5.32)

dpyar 0,38 x 0,0016
Re = L0%hwdr _ s 11, (5.33)
evp 0,4 x 0,0000128 2

berechnen [45]. Der Faktor Cp in der Gleichung (5.31) betrigt fiir ungeordnete Ku-
gelschiittungen und den vorliegenden Adsorbensdurchmesser C'p = 2, 2. Der Druckver-
lust der Adsorbensschiittung ergibt sich somit zu Apaq >~ 415 Pa.

Als Kiihler soll laut Anlagenkonzept ein Rippenrohrwérmeiibertrager verwendet werden.
Der Druckverlust dieses Kiihlers wird mit Apx = 1000 Pa angenommen.
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Der Gesamtdruckverlust der Anlage kann nun als Summe der Einzeldruckverluste zu-
sammengefasst werden und betrigt Apa,; ~ 6000 Pa. Mit Hilfe des zu férdernden
Volumenstromes und des Gesamtwirkungsgrades des Gebléses lédsst sich die erforderli-
che elektrische Leistung mit der Gleichung (5.34) berechnen. Der Gesamtwirkungsgrad
von Radialventilatoren liegt zwischen 0,55 < ng < 0,7 [88]. Im vorliegenden Fall wird
von einem Wirkunggrad von n = 0, 64 ausgegangen, so dass sich eine Leistung von

VApaw  0,12226000Pa
Pom = = : = 1,125kW 5.34
G,El NG 0’ 64 ) ( )

fiir das Geblése ergibt.

5.2.6 Heizer fiir die Regeneration

Die fiir die Regeneration des Adsorbers benétigte Wérmeenergie soll von vorhandenem
Prozessdampf zur Verfiigung gestellt werden. Die benétigte Leistung des fiir die Regene-
ration vorgesechenen Dampf-Luft-Warmetibertragers (Heizer) hédngt vom Volumenstrom
und der Temperaturdifferenz der Luft ab. Das Konzept sieht dabei vor, dass Luft aus
der Umgebung bis auf die vom Hersteller des Adsorbens vorgegebene Regenerations-
temperatur von 150 °C im Wirmeiibertrager (vom Heizer) erwérmt werden muss. Der
Volumenstrom liegt durch die Leistung des ausgelegten Geblises im Wesentlichen fest.
Eine Erhohung des Volumenstroms ist infolge eines verringerten Druckverlustes moglich.
Die Leistung des Wérmeiibertragers (Heizer) mit einem angenommenen Wirkungsgrad
von g = 0,9 berechnet sich zu

1 .
PH = —VpLCRLAﬁ
N

1 m? kg J
= 0,12— x 1,19 —= x 1012,25 —— x 130 K ~ 20,9kW (5.
079>< , . x 1, 9m3>< 012, 5k:gKX 30 0,9 (5.35)

Fiir eine Abschétzung der Regenerationszeit des ausgelegten Adsorbers wird die Trock-
nung mit Hilfe des im Kapitel [3.2 entwickelten und in der Kinetik um die Einzelparti-
keltrocknungskurve erweiterten Modells berechnet. Die der Simulation zugrunde gelegte
und aufgenommene Einzelpartikeltrocknungskurve zeigt die Abbildung 5.7, und die er-
forderliche Desorptionsisotherme ist in Abbildung 5.8 dargestellt. Die Parameter der
Simulation der Adsorberregeneration sind der Tabelle zu entnehmen. Die Simulati-
onsergebnisse zeigen (siehe Abbildung 5.6)), dass eine Regeneration nach ca. 11 h erfolgt
ist.
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Tabelle 5.2: Simulationsparameter zur Abschéitzung der Regenerationszeit

Trockener Luftmassenstrom 0,14  kg/s
Konstante Lufteintrittstemperatur 150 °C
Konstante Lufteintrittsfeuchte 0,005 kg/kg
0.4
(]
o ©
¢ * "’
0.31 R
=
=<
o2 o
X
(]
01
(]
o

0 02 04 06 08 1
o[-]

Abbildung 5.8: Experimentell ermittelte Desorptionsisotherme von KC-Trockenperlen
bei 30 °C.

5.3 Abschitzung der Anlagenbetriebskosten

Im Rahmen dieser Arbeit soll auf die Abschatzung der Energiekosten fiir den Anlagenbe-
trieb anhand des eingefiihrten Beispiels und anhand des entwickelten Anlagenkonzepts
eingegangen werden. Diese Kosten setzen sich aus den Elektroenergiekosten des Ver-
dichters vom Kélteprozess und des Gebléses sowie den Energiekosten des als Heizers be-
triebenen Dampf-Luft-Wérmeiibertragers zusammen. Die Leistungen der drei Apparate
wurden im Abschnitt 5.2 bereits iiberschlaglich berechnet. Aus der gestellten Trock-
nungsaufgabe ergibt sich ein Anlagenzyklus pro Woche, welcher aus einer 1,5 stiindigen
Anfahrphase, einer 120 stiindigen chargenweisen Trocknung und einer 11 stiindigen Re-
generationsphase besteht. Der sich daraus ergebende Elektroenergiebedarf, bezogen auf
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eine Woche, berechnet sich mit der Gleichung

P, = (P -+ P 1,
El,ges ( VD, Anfah + G,El) X 5 Woche +
h
P etrien + P x 120
+ (Pvp,Betriev + Po,m1) Woche +
P, x 11 ) 5.36
t fem Woche ( )

und betragt 168, 3 m’j&‘éﬁe Neben der elektrischen Leistung wird noch die vom Heizer
bereitgestellte Warmeleistung in der Regenerationsphase benétigt. Diese Warmeleistung
ergibt sich aus der Leistung des Warmeiibertragers und der 11-stiindigen Betriebszeit

zu

EWh
Woche'

h
Piyges = P x 1155 ~229,9 (5.37)

Der ermittelte spezifische Energiebedarf bezogen auf 1 kg feuchte Mohren, betréigt somit

28670 ’Z—“gi. Wird ein Strompreis von 0, 15 ZYEC zygrunde gelegt, ergeben sich Elektroener-

kW h
giekosten von 25 ]‘fVUioe. Die in der Regenerationsphase im Wéarmeiibertrager benotigte

Dampfmenge ldsst sich vereinfacht mit der Gleichung (5.38) berechnen und ergibt sich
zu

115~ 331 .
Ahyorg Woche

(5.38)

mp ges

Wird ein Dampfpreis von 15 £ URO zugrunde gelegt, so ergeben sich Warmeenergiekosten
von 5 EURO . Die Summe der Energlekosten fithrt zu 0, 6 EURO . Die Kosten sind ebenfalls
auf 1 kg feuchte Mohren bezogen.




Kapitel 6

Zusammenfassung

Die vorliegende Arbeit beschéftigt sich mit der Problematik der atmosphérischen Ge-
friertrocknung in Wirbelschichten. Die Aufgabenstellung leitete sich aus den in der Li-
teratur genannten Vorteilen der atmospérischen Gefriertrocknung, wie

geringe Aktivitétsverluste thermolabiler Produkte,

sehr gute Retention fliichtiger Aromastoffe,

e cinfache Prozessfithrung infolge des Atmosphérendrucks und

e geringere Investitionskosten im Vergleich zur klassischen Vakuumgefriertrocknung
und den Vorziigen der Wirbelschichttechnologie, wie

e cute gasseitige Stoff- und Wirmeiibergénge,

e geringe Apparategrofien,

e keine Feuchte- und Temperaturgradienten des Produkthaufwerks,

Moglichkeit einer kontinuierlichen Prozessfiihrung und
e Vermeidung von Verklebungen der Produktpartikel

ab. Das im Rahmen der Arbeit entwickelte Anlagenkonzept vereint die Vorteile der atmo-
sphéarischen Gefriertrocknung mit jenen der Wirbelschicht. Das Konzept sieht dabei eine
Kreislauffahrweise des Trocknungs- und Fluidisierungsgases vor. Die Kreislauffahrweise
ermdglicht zum Einen die Prozessfithrung mit Hilfe eines Inertgases als Trocknungsme-
dium, was einen bei speziellen Produkten unerwiinschten Sauerstoffkontakt verhindern
kann. Zum Anderen sind die bei Kreislauffahrweisen giinstigen energetischen Effekte zu
nennen. Um das wéahrend des Trocknungsprozesses sich mit Wasserdampf anreichernde
Trocknungsgas fiir eine Gewéahrleistung der Triebkraft zu entfeuchten, befindet sich ein
Adsorber im Kreislauf. Das Konzept beinhaltet zwei wesentliche Apparatekomponen-
ten, die Wirbelschicht als Trockner und den Adsorber zur sorptiven Entfeuchtung des
Trocknungsgases.

119
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Das entwickelte, atmosphérische Gefriertrocknungsverfahren wird in dieser Arbeit an-
hand praktischer Versuche und mit Hilfe von theoretischen Uberlegungen niher un-
tersucht. Die experimentellen Arbeiten unterteilten sich in Gefriertrocknungsversuche
mit der Modellsubstanz v — Al,O3 und biologischen Produkten, wie Mohren, Kiichen-
Zwiebeln und Brokkolisprossen. Die experimentellen Untersuchungen waren so angelegt,
dass die wesentlichen und an gasfluidisierten Wirbelschichten verdnderbaren Betriebspa-
rameter bei der Trocknung, wie

e Gaseintrittstemperatur,
e Gasdurchsatz und

e Schichtmasse

und die Grole der Produktstiicke variiert wurden. Die Verdnderungen dieser Parameter
hatten zum Ziel, die Effekte bei der Wirbelschichtwarmlufttrocknung mit den experi-
mentellen Ergebnissen der Trocknung bei negativen Temperaturen zu vergleichen. Die
gewonnenen Ergebnisse beweisen, dass sich bereits festgestellte Tendenzen der Wirbel-
schichtwarmlufttrocknung auf die Wirbelschichtsublimationstrocknung iibertragen las-
sen.

Die Versuche mit unterschiedlichen Schichtmassen zeigen dabei, dass markante Trock-
nungszeitunterschiede nur dann erkennbar sind, wenn die Aufnahmefihigkeit der Luft
zum limitierenden Faktor wird. Dies kann bei verhaltnisméfig geringen Luftmengen und
groffen Schichtmassen der Fall sein. Fiir die in der Praxis gewiinschte effektive Nutzung
der Wirbelschicht bedeutet dies, dass die Schichtmasse ohne Einbufle an Trocknungszeit
bei konstanter Gasfithrung so weit erhoht werden kann, bis das Gas die Néhe seines
Sattigungszustandes erreicht.

Die Temperaturdanderungen des Fluidisierungsgases haben analog der Warmlufttrock-
nung gezeigt, dass eine Zunahme der Temperatur zu einer Trocknungszeitverkiirzung
fithrt. Ein Grund ist der erhohte Sattdampfdruck bei hoherer Temperatur und die da-
mit verbundene vergroflerte Aufnahmfihigkeit des Gases fiir den Wasserdampf. Des-
weiteren beeinflusst eine erhohte Temperatur des Fluidisierungsgases das Gleichgewicht
Produkt-Gas positiv und fiihrt bei konstanter Produktbeladung zu einer erhohten rela-
tiven Feuchte an der Phasengrenze und somit zu einer verbesserten Triebkraft fiir die
Trocknung.

Dieses Gleichgewichtsverhalten wird mit Hilfe von Sorptionsisothermen beschrieben. Sie
wurden fiir die Modellsubstanz v — Al,O3 im Rahmen der Arbeit fiir negative Tempe-
raturen experimentell ermittelt. Diese Ergebnisse fiir die Modellsubstanz und die in der
Literatur vorhandenen Untersuchungen fiir das natiirliche Produkt Mohren verdeutli-
chen, dass in dem engen untersuchten Temperaturbereich keine markanten Unterschiede
im Gleichgewichtsverhalten feststellbar sind.

Die FErgebnisse einer Gasdurchsatzerhohung verdeutlichen eine Trocknungszeit-
verkiirzung. Diese ist im Wesentlichen mit einer erhohten Kapazitit des Gasstroms
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und nicht mit der verdnderten Geschwindigkeit und dem Stoffiibergangskoeffizienten
begriindbar.

Die experimentellen Untersuchungen mit verdnderter Produktgréfie zeigen, dass die
Trocknungsgeschwindigkeit mit zunehmender Abmessung der Produktstiicke abnimmt.
Dieses Verhalten kann mit konstanter Schichtmasse auf eine verringerte Stoffaustausch-
fliche und auf ldangere Diffusionswege innerhalb des Produktes zuriickgefiihrt werden.
Eine genaue Trennung bzw. Quantifizierung beider Effekte konnte im Rahmen dieser
Arbeit nicht getroffen werden. Hierfiir wéiren Versuche unterschiedlicher Produktgrofie
jedoch gleicher Stoffaustauschfliche erforderlich.

Neben dem experimentellen Teil befasst sich die Arbeit mit der Modellierung der beiden
wesentlichen Apparatekomponenten - Wirbelschichtapparat und Adsorber. Die Model-
lierung und Bilanzierung der Wirbelschicht baut im Wesentlichen auf Arbeiten von
Burgschweiger [12], Heinrich [33], [32], Machnow [60], Peglow [77] und Groenewold [26]
der Universitidt Magdeburg auf. Den Anlass dafiir lieferte die Analogie zwischen der
Warmlufttrocknung und der Trocknung bei negativen Temperaturen. Aus den Erkennt-
nissen der genannten Arbeiten wurde ein Modell mit zwei unterschiedlichen kinetischen
Ansétzen zur Beschreibung des Stoffiibergangs fiir die Wirbelschichtgefriertrocknung
abgeleitet. Die zwei vorgestellten Stoffiibergangskinetiken greifen zur Beschreibung in-
nerer Transportwiderstinde auf einen angepassten Normierungsansatz von van Meel
[65] zuriick, welcher eigentlich nur fiir Giiter mit ausgeprigten 1. Trocknungsabschnitt
anwendbar ist.

Die Ergbenisse der Validierung anhand der Modellsubstanz v — Aly,O3 zeigen zufrie-
denstellende Ubereinstimmungen. Das untersuchte Naturprodukt Mahren weist jedoch
keinen ausgeprigten 1. Trocknungsabschnitt auf. Um dennoch das Modell auch fiir Giiter
ohne ausgeprégten 1. Trocknungsabschnitt nutzen zu kénnen, wurde die Normierung auf
die Trocknungsgeschwindigkeit zum Zeitpunkt ¢ = 0 durchgefiihrt. Die Ergebnisse der
Validierung fiir das Naturprodukt Md&hren bestétigen diese Vorgehensweise.

Als Alternative zum Normierungsansatz von van Meel [65] wurden vereinfachte Be-
trachtungen zum Stoffiibergang bei der Trocknung angestellt. Sie beriicksichtigen die
innere Diffusion und den Diffusionsweg in Abhéngigkeit vom Trocknungsfortschritt. Er-
gebnis dieser Betrachtungen ist ein Term, der analog van Meel [65] innere Widerstéande
beriicksichtigt. Er kann in seiner Form im Modell anstelle der normierten Einzelparti-
keltrocknungskurve implementiert werden.

Die theoretischen Betrachtungen des Festbettadsorbers basieren auf einem heterogenen
Modell. Das Modell ldsst eine Abschétzung der Verdanderungen der Feuchten und Tempe-
raturen im Adsorber und am Austritt des Adsorbers in Abhéngigkeit des Gaseintrittszu-
standes und der Eigenschaften des Adsorbers sowie des Adsorbens zu. Die Validierung
des Modells zeigt grundlegende Ubereinstimmungen mit den experimentell gewonne-
nen Daten. Dieses Modell ldsst eine Auslegung des Adsorbers und die Abschéitzung des
Durchbruchsverhaltens zu.
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Im letzten Teil der Arbeit wird ein praktisch realisierbares Anlagenkonzept auf der
Basis der ermittelten experimentellen und theoretischen Erkenntnisse zur atmosphéri-
schen Wirbelschichtgefriertrocknung vorgestellt. Anhand einer fiktiven Trocknungsauf-
gabe wurden alle wesentlichen Apparate- und Anlagenkomponenten dimensioniert. Mit
Hilfe dieser Ergebnisse wurden schliefilich die anlagenspezifischen Betriebskosten und
der spezifische Energiebedarf fiir die Trocknung ermittelt.



Anhang A

Konstanten und Stoffwerte

A.1 Konstanten

Absolute Gaskonstante

R = 8,3143 J/(mol K).

Gravitationskonstante
g=29,81m/s*

A.2 Stoffwerte

A.2.1 Stoffwerte trockene Luft

Mittlere Molare Masse

My, = 28,96 kg/kmol.

Spezifische Gaskonstante

Ry =287,22J/(kg K).

Dichte in [kg/m?]
P

PL = RL(273,15 K + )
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(A.1)

(A.2)
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Spezifische Wirmekapazitét in [J/ (kg K)] [22]

CPL = A+BY9+C9»+ Do
A = 1000, 256
B =2,120536 - 1072
C =4,180195-10*
D = —1,521916 - 10~".

Wirmeleitfihigkeit in [W/(m K)] [22]

A =A+BI9+CV9*+Dv?
A=24,5211-1073

B =17,501414-107°

C = —2,593344 - 108

D =5,292884 - 101

Dynamische Vikositét in [kg/(m s)] [22]

n,=A+ B9+ CY9*+ D9?
A=1,705568 - 10"

B =4,511012- 1078

C = —8,766234 - 102

D = —3,382035 - 10 1.

Kinematische Vikositét in [m?/s]

nL
vV = —.
PL
Prandtl-Zahl in [—]
VL cprL
Pr;, = :
TL )\L

A.2.2 Stoffwerte Wasser/Eis

Mittlere Molare Masse )
My = 18,0153 kg/kmol.
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(A7)

(A.8)

(A.9)

(A.10)

(A.11)



ANHANG A. KONSTANTEN UND STOFFWERTE 125

Spezifische Verdampfungsenthalpie bei 0 °C
Ahyerao = 2500000 J/kg. (A.12)

Spezifische Schmelzenthalpie bei 0 °C
AhSchm,O = 334600 J/]{Jg (A13)

Spezifische Sublimatonsenthalpie bei 0 °C

AhSub,O - AhVerd,O + AhSchm,O <A14)
Dichte in [kg/m3] [22]
pEis = A+ BY + C9° (A.15)
A = 1006
B=0,206
C = —0,0022.

Spezifische Wiarmekapazitit in [J/(kg K)| [59]

7 [°C] —30 —20 —10 0
cpis |1/ (kg K)] 4817 4418 4277 4218

A.2.3 Stoffwerte Wasserdampf

Dichte in [kg/m?|

P
= : A.16
PP = Ry (273,15 K +0) (4.16)
Spezifische Wiarmekapazitét in [J/(kg K)| [59]
1
cpp = %(A LB +273,15K) + C (9 + 273,15 K)? + D (9 + 273,15 K )?)
w
(A.17)
A =32 24

B=1,924-1073
C=1,055-10""
D = —3,59 -107°.



ANHANG A. KONSTANTEN UND STOFFWERTE 126

Wirmeleitfihigkeit in [W/(m K)] [59]

Ap=A+B(@W+273,15K)+ C (9 + 273,15 K)*> + D (9 + 273,15 K)? (A.18)
A=17,341-10"3
B=-1,013-10"°
C=1,801-10""
D=-91-10"""
Diffusionskoeffizient in [cm?/s] [59]
1
1073 TV (K] (M) " 1,013
Mo M (A.19)

DD,L =

plbar] [(Sow)? + (Son)*]
ow = 12,7
v = 20, 1.



Anhang B

Kenngrofien

B.1 Wirbelschichtkenngrofien

Archimedes-Zahl als Verhéltnis der Auftriebs- zur Tragheitskraft

3 _
Ar — 99 (g’P pa) (B.1)
va PG

Empirische Beziehung zur Berechnung der Reynolds-Zahl am Wirbelpunkt [25]

Ar

. B.2
1400 + 5,22 Ar0s (B.2)

Repp =

Reynolds-Zahl am Betriebspunkt als Verhéltnis der Tréagheits- zur Zahigkeitskraft

RQBP = %o dP. (BB)

vy,

Relatives Liickesvolumen als Verhéltnis des Liickenvolumens zum gesamten Wirbel-
schichtvolumen

VL
€= . B.4
T (B.4)
Empirische Beziehung zur Ermittlung des relativen Liickenvolumens [25]
18 Repp + 0,36 Re% .\ ™'
= Y ) (B.5)
r

Wirbelschichtvolumen als Summe des reinen Liickenvolumens und des Feststoffvolumens

Vive = VL + VP,ges- (B6>
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Feststoffvolumen als Quotient der Feststoffmasse und -dichte

mws

o (B.7)

VP,ges =

Wirbelschichthohe als Quotient aus dem Volumen der Schicht und der Anstromflache

Vivs 4dmp
— = . B.8
AAPP (1 - 8) ppT d?App ( )

Hg

Blasenanteil [38]
(B.9)

Tabelle B.1: Erforderlicher Parameter v, zur Berechnung des Bypassanteils in Abhéngig-
keit der Geldart-Klassifizierung

A B D
0,8 fiir 0,67 fir 0, 26 fiir
HWS/dApp <1 HWS/dApp < 1,7 HWS/dApp < 0,55

O,51(st/d,4pp)0’5 fir O,35<HWS/dApp)O’5 fir
1,7<HWS/dApp<4 0,55<st/d,4pp<8

1 fiir 1 fiir
HWS/dApp>4 st/dApp>8

B.2 Adsorberkenngréfien

Porositét in Wandnédhe nach [86]

dApp/dAdsorbens - 7/8
dApp/dAdsorbens - 1/2 ‘

ew =1-0,513 (B.10)

Mittlere Porositat

e=(1—-¢") e+ ¢ ew (B.11)

mit

pr=1- (1 ! )2 (B.12)

dApp/dAdsorbens
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und

oo ~ 0, 4. (B.13)

Berechnung der ,, molekularen® Peclet-Zahl [86]

Peo = . <B14>

Berechnung der ,effektiven“ Peclet-Zahl [86]

Wo dp

PE,, = : B.15
D (B.15)
Axialer Dispersionskoeffizient
Dpea | Peg
D,. =D . B.16
L (DD,L N Kax ( )

Verhaltnis der Diffusionskoeflzienten

Do __ =2 (B.17)
Dpr.
Bodenstein-Zahl I
Bo= 20 (B.18)



Anhang C

Stoff- und
Wirmeiibergangskoeflizienten

C.1 Wirbelschicht

C.1.1 Stoff- und Wairmeiibergangskoeffizienten Luft-Partikel
in der Suspensionsphase

Stoffiibergangskoeffizient [, p aus empirischer Sherwood-Beziehung nach [63]

Shr.pDp,1,

_ 1
Br.p i (C.1)
ShL,P = []. + ]_5(1 — 5)} ShEinzelkugeh (CQ)
wobel
Shginzetkuges = 2+ \/ Sh, + Sh?,.. (C.3)
Shigm = 0.664Re/?Sc/3, (C.4)
0,037Re%8Sc
h ur — : = ) .
Shor = 77 2.443Re-01(S¢c2/3 — 1) (C5)
R
Re, = =22, (C.6)
9
VL
Sc = C7
Do (C.7)
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Berechnung der scheinbaren Sherwood-Zahl [27]

AP,ges
oh — AljeBpSc w1 Shginzelkuget,w P v2o- Hw s . ©8)
VV;/g;S HWS ReBpSC

Nusselt-Zahl folgt aus Analogie zwischen Warme- und Stoffiibergang

NULJD = ShLyp Leil/g (Cg)
mit \
Le=—"E C.10
CLPL DW,L ( )
N A
ar p = M (Cl].)
dp

C.1.2 Wirmeiibergangskoeffizient Luft-Wand innenseitig

Wirmeiibergangskoeffizient ay, - mit Hilfe einer empirischen Nusselt-Beziehung nach
[4]

N A
arw = M (012)
dp
Fiir wywp < wy < Wop
w03
Nugy = 0.009 Pr'/® Ar'/? (—0) : (C.13)
wopt
filr wop < wo < wap,
Nugw = 0.009 Pri/3 Art/2, (C.14)

wobel

d g3 045
Reop = —2°2 — 75 (g—P) . (C.15)

v, vi
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C.1.3 Wirmeiibergangskoeffizient Partikel-Wand

Wirmetiibergangskoeffizient apy, mit Hilfe einer empirischen Nusselt-Beziehung nach
[63]
N upw AL

— C.16
apw dp ( )
Empirische Nusselt-Beziehung
Nupw =(1—-¢e)Z(1—¢e"). (C.17)
Parameter Z und N
1 ppcpp gdy (e —ewp)
7 == ’ C.18
6 )\G \/5(1—€Wp)(1—€>7 ( )
Nuw po
N = ) 1
2,67 (€.19)
20 dp > 1
Nu =4 {l—+1)In{=+1) -1/, C.20
wro =4 |(32+1)m (% (©.20)
2
0 =2A (5 — 1) , (C.21)
2r RT >\G
A= , C.22
VT3 P (eng — B (©-22)
1
0 = 0.6— 1000K/T+1 ° (023>
107 ca 41

C.1.4 Wirmeiibergangskoeffizient Wand-Umgebung

Wirmeiibergangskoeffizient ayy; mit Hilfe einer empirischen Nusselt-Beziehung nach
[46]
N UW U A L

C.24
Hore (C.24)

awu =

Nuyw,y = (0.825 + 0.387 [Ra f1 (Pr)]/#)?, (C.25)
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wobel 5 Wand
Ra — py9Hws PL = pr™

72
VL Pr

und

0.4929/ 16)] —16/9

F(Pr) = [1 + ( o

C.2 Adsorber

C.2.1 Stoff- und Wirmeiibergang Luft-Partikel

Berechnung Sherwood-Zahl des Haufwerks analog Wirbelschicht [23]

ShL,p = [1 + 1.5 (1 — 5)] ShEinzelkugela

wobel

ShEinzelkugel =2+ \/ Shl2am + Sh%ur

Shigm = 0.664 Rel/? Scl/3,

0,037 Re?8 Sc
1 + 2.443 Rez0-1 (S¢2/3 — 1)

S hftur =

R@o
Re, = —,
g

vy,

Sc = )
Dp.r,

Berechnung der scheinbaren Sherwood-Zahl [81]

Pe
Sh = —
Ay L
mit
AV = 6(1 — €>/dp
und

L1l-a«
= PFEq—
7 dp 2

133

(C.26)

(C.27)

(C.28)

(C.29)

(C.30)

(C.31)

(C.32)

(C.33)

(C.34)

(C.35)

(C.36)
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NTU
=, /14+4—:-. C.37
Shy.p
NTU = Ay L —, .
U= Ay Lk (C.38)

Berechnung der scheinbaren Nusselt-Zahl erfolgt in Analogie zum Stoffiibergang.
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Abbildung D.1: Experimentelle Ergebnisse des Versuches VG1: Anderung der Guts-
beladung mit der Zeit (Ermittelte maximale Messunsichercheit des Beladungswertes
AXpax = +0,01), Anderung der Temperatur, relativen Luftfeuchte und der Luftbela-
dung oberhalb und unterhalb der Wirbelschicht mit der Zeit
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Abbildung D.2: Experimentelle Ergebnisse des Versuches VG2: Anderung der Guts-
beladung mit der Zeit _.(Ermittelte mazimale Messunsichercheit des Beladungswertes
AXpax = £0,0065), Anderung der Temperatur, relativen Luftfeuchte und der Luft-

beladung oberhalb und unterhalb der Wirbelschicht mit der Zeit
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Abbildung D.3: Experimentelle Ergebnisse des Versuches VG3: Anderung der Guts-
beladung mit der Zeit (Ermittelte maximale Messunsichercheit des Beladungswertes

AXpax = %0,0122), Anderung der Temperatur, relativen Luftfeuchte und der Luft-
beladung oberhalb und unterhalb der Wirbelschicht mit der Zeit
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Abbildung D.4: Experimentelle Ergebnisse des Versuches VGY4: Anderung der Guts-
beladung mit der Zeit _.(Ermittelte mazimale Messunsichercheit des Beladungswertes
AXpax = £0,0072), Anderung der Temperatur, relativen Luftfeuchte und der Luft-

beladung oberhalb und unterhalb der Wirbelschicht mit der Zeit



ANHANG D. ERGEBNISSE 140

. . . 0 . . .
O Experiment O Experiment
— Simulation — Simulation
_4 -
O
o
on
fal a o
O 1 L
0 1 2 3 4 5
t[h]
x10°
100 " " " " " 1.6 . : .
O Experiment O Experiment
— Simulation — Simulation
2,
S
40
o
0.4
20
0 - - 0 - -
0 1 2 3 4 5 0 1 2 4 5
t[h]

3
t[h]

Abbildung D.5: Experimentelle Ergebnisse des Versuches VGS: Anderung der Guts-
beladung mit der Zeit (Ermittelte maximale Messunsichercheit des Beladungswertes

AXpax = %0,0110), Anderung der Temperatur, relativen Luftfeuchte und der Luft-
beladung oberhalb und unterhalb der Wirbelschicht mit der Zeit
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Abbildung D.6: Experimentelle Ergebnisse des Versuches VG6: Anderung der Guts-
beladung mit der Zeit _.(Ermittelte mazimale Messunsichercheit des Beladungswertes
AXpax = £0,0110), Anderung der Temperatur, relativen Luftfeuchte und der Luft-

beladung oberhalb und unterhalb der Wirbelschicht mit der Zeit
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Abbildung D.7: Experimentelle Ergebnisse des Versuches VG7: Anderung der Guts-
beladung mit der Zeit (Ermittelte maximale Messunsichercheit des Beladungswertes
AXpax = %0,0079), Anderung der Temperatur, relativen Luftfeuchte und der Luft-
beladung oberhalb und unterhalb der Wirbelschicht mit der Zeit
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Abbildung D.8: Experimentelle Ergebnisse des Versuches VGS: Anderung der Guts-
beladung mit der Zeit (Ermittelte maximale Messunsichercheit des Beladungswertes
AXpax = %0,0051), Anderung der Temperatur, relativen Luftfeuchte und der Luft-
beladung oberhalb und unterhalb der Wirbelschicht mit der Zeit
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Abbildung D.9: Experimentelle Ergebnisse des Versuches VG9: Anderung der Guts-
beladung mit der Zeit _.(Ermittelte mazimale Messunsichercheit des Beladungswertes
AXpax = £0,0067), Anderung der Temperatur, relativen Luftfeuchte und der Luft-

beladung oberhalb und unterhalb der Wirbelschicht mit der Zeit
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Abbildung D.10: Experimentelle Ergebnisse des Versuches VG10: Anderung der Guts-
beladung mit der Zeit (Ermittelte maximale Messunsichercheit des Beladungswertes
AXpmax = %0,0087), Anderung der Temperatur, relativen Luftfeuchte und der Luft-
beladung oberhalb und unterhalb der Wirbelschicht mit der Zeit
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Abbildung D.11: Experimentelle Ergebnisse des Versuches VG11: Anderung der Guts-
beladung mit der Zeit (Ermittelte maximale Messunsichercheit des Beladungswertes
AXpax = %0,0103), Anderung der Temperatur, relativen Luftfeuchte und der Luft-
beladung oberhalb und unterhalb der Wirbelschicht mit der Zeit
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Abbildung D.12: Experimentelle Ergebnisse des Versuches VG12: Anderung der Guts-
beladung mit der Zeit (Ermittelte maximale Messunsichercheit des Beladungswertes
AXpax = %0,0064), Anderung der Temperatur, relativen Luftfeuchte und der Luft-
beladung oberhalb und unterhalb der Wirbelschicht mit der Zeit
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