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Zusammenfassung

Wirbelschichtapparate finden breite Anwendung zur Durchfihrung von Warme- und
Stofflibertragungsprozessen, wie zum Beispiel Kuhlung, Trocknung, Agglomeration,
Spruhgranulation und Coating.

Im Rahmen dieser Arbeit wird Schwerpunkt auf die systematische Untersuchung von
Prozessen gelegt, bei denen Flussigkeiten in Wirbelschichten eingespriht werden
und die in der Wirbelschicht befindlichen Partikeln einem Wachstumsprozess unter-
liegen.

Ausgehend von Experimenten zur Spruhgranulation bei chargenweiser und kontinu-
ierlicher Prozessfuhrung erfolgte eine systematische Untersuchung der Wachstums-
kinetik in Abhangigkeit von den verfahrens- und anlagentechnischen Parametern.
Dazu kam die Methodik der kunstlichen neuronalen Netze zum Einsatz. Es wurden
fur unterschiedliche ApparategroRen Prozessmodelle erstellt, die es ermdglichten
Einflussanalysen durchzufuhren und Unterschiede zwischen unterschiedlichen Appa-
ratetypen und Betriebsweisen aufzuzeigen.

Zusatzlich dienten Experimente an einer Pilotanlage dazu, dass dynamische Verhal-
ten von kontinuierlichen Wirbelschichtrinnen zu analysieren. Hierbei wurden Verweil-
zeitspektren durch Tracer-Versuche an der kleintechnischen Anlage fur unterschied-
liche Betriebszustande ermittelt. Die hierfur entwickelte Vorgehensweise liefert aus-
sagefahige Resultate und eignet sich auch fur einfache und schnelle Analysen an
industriellen Anlagen.

Ein weiterer Teil der Arbeit befasst sich mit der Untersuchung der Fluidisierung in
Wirbelschichtrinnen durch numerische Simulation. Ausgehend von einer raumlichen
Stromungsanalyse des Gesamtapparates konnte fur den stationaren kontinuierlichen
Betrieb ein dreidimensionales vereinfachtes CFD-Modell auf Basis des Euler-Euler-
Ansatzes schrittweise aufgebaut werden. Dann wurden Simulationen fur zwei Stro-
mungszustande durchgefiuhrt und die Resultate mit experimentell ermittelten Daten
sowie empirischen Berechnungen verglichen. Die Simulationen dienten dazu, gene-
relle Aussagen zum dynamischen Verhalten von Wirbelschichtrinnen zu treffen. Dazu
bestand der Schwerpunkt insbesondere in der Berechnung und Interpretation der
zeitlichen Schwankungen der Stromungsgeschwindigkeiten der Partikelphase.
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1 Einleitung

1.1 Ausgangspunkt

Wirbelschichtapparate finden in vielen Bereichen der Wirtschaft breite Anwendung.
Das Einsatzfeld umfasst dabei sowohl Warme- und Stoffubertragungsprozesse, wie
beispielsweise Kuhlung, Trocknung und Kalzinierung, als auch komplexe Mehrpha-
senprozesse wie Agglomeration, Spruhgranulation und Coating. Im Rahmen dieser
Arbeit wird Schwerpunkt auf Prozesse gelegt, bei denen Flissigkeiten in Wirbel-
schichten eingespruht werden und die sich in der Wirbelschicht befindlichen Partikeln
einem Wachstumsprozess unterliegen.

In der Literatur lasst sich eine Vielzahl von Vero6ffentlichungen finden, die sich mit all-
gemein giiltigen Ubersichten und Zusammenfassungen zu Anwendungen der Wirbel-
schichttechnik zur Granulation und Agglomeration befassen. Beispiele dafur sind [62]
und [127]. Einen weiteren praxisorientierten Einblick speziell in die Grundlagen der
Wirbelschichtsprihgranulation bietet [126].

In den vergangenen Jahrzehnten wurden auch im industriellen Malstab eine Vielzahl
von Wirbelschichtagglomerations- und -granulationsprozessen etabliert.

Dabei wurden zunachst hauptsachlich Apparatebauweisen verwendet, die sich durch
einen kreisformigen Aufbau des Anstrombodens charakterisieren lassen. Derartige
Bauformen wurden und werden sehr haufig eingesetzt, wenn ein Chargenbetrieb er-
forderlich ist oder wenn die bei einer durchgehend kontinuierlichen Prozessflihrung
herzustellenden Produktmengen im kleinen oder unteren Leistungsbereich (etwa klei-
ner 5 t/h) liegen.

Fur alle Apparateprinzipien haben sich in der Praxis zwei grundlegende Ausflihrungen
von Spruhsystemen durchgesetzt. Zum einen handelt es sich beim sogenannten
»1op-Spray“-Verfahren um eine Eindlsung der Flussigkeit von oben nach unten ent-
gegen der Stromungsrichtung der Prozessluft (Abbildung 1-1).

) 7 ] Top-Spray

., Spruharm

Prozessraum
( Materialbehalter )

Anstrémboden

Abbildung 1-1: Grundprinzip eines Top-Spray-Wirbelschichtprozesses
im Chargenbetrieb (Glatt GmbH, Binzen)

Demgegenuber wird beim ,Bottom-Spray“-Verfahren in Stromungsrichtung der Luft
nach oben gespruht. Eine Sonderform des ,Bottom-Spray“ stellt das ,Wurster"-
Verfahren dar, bei dem ein Steigrohr im Bereich oberhalb der Dise eingesetzt wird
(Abbildung 1-2). Im Zusammenspiel mit einer speziellen Gestaltung des segmentier-
ten Anstrombodens wird hier im Vergleich zur konventionellen Bauform nach Abbil-
dung 1-1 eine gleichmaRigere Partikelzirkulation durch die Sprihzone bewirkt, die
sich als sehr vorteilhaft fiUr Coatinganwendungen erweist.
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Steigrohr
(Wurster-Rohr)

Prozessraum
( Materialbehalter )

Bottom-Spray-Diise

Anstromboden
(segmentiert)

Abbildung 1-2: Grundprinzip eines Bottom-Spray-Wirbelschichtprozesses
nach dem Wurster-Verfahren im Chargenbetrieb (Glatt GmbH, Binzen)

Fir die kontinuierliche Betriebsweise wurde eine spezielle Ausfuhrung entwickelt, die
durch einen zentralen klassierenden Austrag charakterisiert ist (Abbildung 1-3). Durch
die Gegenstromsichtung im sogenannten Austragsrohr wird verhindert, dass zu feines
Produkt aus dem Prozessraum ausgetragen wird.

Beruhigungszone

| Spriihsystem
Top-spray
h Bottom-spray

Expansionszone

Prozessraum {

Startmaterial )
Anstrdmboden

Zuluftkammer | gmm Prozessiuft

zur Fluidisierung
. 5 j und Trocknung
i
Austragsrohr E = Klassierluft

Produkt

Abbildung 1-3: Grundprinzip eines kontinuierlichen Wirbelschichtapparates
nach dem AGT-Prinzip (Glatt Ingenieurtechnik GmbH, Weimar)

Im héheren Leistungsbereich (z.B. 0,5 t/h bis 70 t/h und in einigen Fallen daruber hin-
ausgehend) werden zunehmend sogenannte Wirbelschichtrinnen (oft auch als Fliel3-
betten bezeichnet) eingesetzt, die eine vorzugsweise rechteckige Gestaltung des An-
strombodens besitzen. Durch diese Bauform sind gro3ere Anstrombodenflachen
technisch realisierbar, da beispielsweise komplexe konstruktive Aufgabenstellungen,
wie z.B. thermische Ausdehnung oder mechanische Wechselbeanspruchung des An-
strombodens, leichter geldst werden kdnnen. Weiterhin bietet diese Bauform zusatzli-
che Maglichkeiten bei der Prozessgestaltung, wie beispielsweise einen mehrzonigen
Aufbau mit unterschiedlichen Prozessstufen und/oder Prozessparametern in einem
Apparat (Abbildung 1-4). Auch die Integration von Entstaubungsanlagen in den Appa-
rat hinein ist leicht mdglich, wodurch sich sehr kompakte Ausflihrungen realisieren
lassen. Insbesondere fur Agglomerations- und Sprihgranulationsprozesse sind
Innenfilter vorteilhaft, da die aus dem Filter direkt in den Prozessraum zurlickgeblase-
nen Staube entweder weiter agglomeriert werden oder als Granulationskeime wirken.
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Reingas-
kammer

Filter-
gehause

Expansions-
kammer

Spriih-

\ | | Prozess-
system —— raum

kammern

Anstrom-
boden

Produkt-
austrag

Prozessluft Prozessluft
zur Fluidisation zur Fluidisation
und Trocknung und Kiihlung

Abbildung 1-4 : Prinzipskizze einer Wirbelschichtrinne zur Durchfiihrung von Granulations-, Agglomerations- oder Coatingpro-
zessen (Glatt Ingenieurtechnik GmbH, Weimar)

In der Literatur sind bis zum heutigen Zeitpunkt eine Vielzahl von Granulations- und
Agglomerationsprozessen, die auf der Wirbelschichttechnologie beruhen, sowohl| ex-
perimentell als auch theoretisch ausfuhrlich untersucht worden.

Diese Arbeiten beinhalten auf der einen Seite die stromungsmechanischen Aspekte
der Wirbelschichttechnik sowie auf der anderen Seite Ausfiuihrungen Uber die Durch-
fuhrung von partikeltechnologischen Prozessen unter Nutzung der Wirbelschicht.

Die experimentellen Untersuchungen zur Stromungsmechanik liefern beispielsweise
grundlegende Aussagen zu den Einflussfaktoren auf das Fluidisierungsverhalten,
dem Existenzbereich von Wirbelschichten fir konkrete Stoffsysteme, dessen dynami-
schem Verhalten sowie zu den Mischeigenschaften.

Eine grolde Zahl von Publikationen befasst sich demgegenitber mit der anwendungs-
technischen Seite von Wirbelschichtprozessen zur Kornvergroberung. Hier wird
schwerpunktmaRig auf die einzelnen Komponenten der Partikelbildung, wie Agglome-
ration, Beschichtung, Abrieb oder Bruch eingegangen. Insbesondere wird der Einfluss
einzelner (makroskopischer) Prozessparameter auf die jeweils untersuchten Stoffsys-
teme analysiert.

FUr Unternehmen, die sich mit der Konzeption, Fertigung und Inbetriebsetzung von
Wirbelschichtprozessen befassen, besteht grundlegend die Aufgabe, fur die jeweils
vorliegende Aufgabenstellung prozesstechnisches und stoffspezifisches Wissen auf-
zubauen. Das Problem liegt darin begrindet, dass derartige Prozesse sehr stoffspezi-
fisch ablaufen und speziell die apparatetechnische Umsetzung sehr komplex ist und
die Apparategrof3e eine wesentliche Rolle spielt.

Bedingt durch diese Randbedingungen basieren industrielle Anwendungen derartiger
Prozesse in der Regel auf experimentellen Untersuchungen an Apparaturen und An-
lagen in unterschiedlichem GroRenmalstab. Hierbei werden Aussagen zu den kon-
kreten Stoffeigenschaften der eingesetzten Rohstoffe sowie zu den erzielten Produkt-
eigenschaften herausgearbeitet. Weiterhin werden die verfahrenstechnischen Haupt-
prozessgrofRen und dabei die Einflussfaktoren auf die Produkteigenschaften sowie die
Verfahrensstabilitat ermittelt.
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Die daflr zur Verfligung stehende Zeit ist Ublicherweise sehr eingeschrankt, so dass
nicht alle Aspekte ausreichend detailliert, systematisch untersucht und wissenschaft-
lich analysiert werden konnen.

Basierend auf den experimentell gewonnenen Daten werden anschlieRend Anlagen-
und Apparatekonzepte fir die Umsetzung der Verfahren im Produktionsmalstab er-
stellt und Berechnungen zur Maldstabsubertragung (scale-up) von der Versuchs- zur
Industrieanlage durchgefliihrt. Dabei kommen in der Praxis Ublicherweise Erfahrungs-
werte zum Einsatz, die das spezielle Wissen der einzelnen Apparateanbieter bilden
und in der Regel unternehmensintern behandelt werden.

Modellbasierte Dimensionierungen von Apparaten oder gar komplexen Anlagen sind
eher selten anzutreffen, da entweder der zeitliche Aufwand als zu hoch eingeschatzt
wird oder die spezifische Modellierung zu komplex ist. Weiterhin sind die in der Litera-
tur verodffentlichten Berechnungsmodelle oft auf eine bestimmte Apparate- oder Anla-
genkonzeption zugeschnitten, nur fur ideale Prozessablaufe zutreffend und somit
nicht allgemein anwendbar.

Als ein weiteres Hindernis fur die Anwendung von Prozessmodellen ist die nicht aus-
reichende Berlcksichtigung des dynamischen Verhaltens realer Apparate zu betrach-
ten. Daruber hinaus sind zur Modellierung oft verschiedene Parameter, Faktoren und
granulationskinetische Daten erforderlich, die zuvor experimentell ermittelt werden
mussen. Diese Werte sind in den meisten Fallen auch von der Apparategrof3e abhan-
gig und stehen deshalb fur den Produktionsmalistab in dessen Konzeptphase nicht
uneingeschrankt zur Verfugung.

1.2 Zielstellung

Das Ziel der vorliegenden Arbeit bestand in der Entwicklung einer geeigneten Metho-
de, um die Wachstumskinetik realer Stoffsysteme systematisch analysieren zu kon-
nen.

Im Gegensatz zu den bekannten Ansatzen zur Modellierung von Agglomerations- und
Granulationsprozessen wird hier nun davon ausgegangen, dass kein ideales Wachs-
tumsverhalten vorliegt, sich also Agglomeration, Granulation, Bruch usw. Uberlagen.
Auf die einzelnen Definitionen und Mechanismen wird in Abschnitt 1.3.2 naher einge-
gangen.

Die neuartige Analysemethode basiert auf der Auswertung von praktischen Experi-
menten an Wirbelschichtanlagen. Unter der Randbedingung, dass in moglichst kurzer
Zeit ein Maximum an Erkenntnissen und Informationen aus den zu untersuchten Pro-
zessen herauszuarbeiten waren, war eine effektive Aufbereitung der Versuchsdaten
erforderlich.

Im Rahmen dieser Arbeit lag der Schwerpunkt in der Untersuchung von dynamischen
Anderungen der PartikelgroRenverteilungen in der Wirbelschicht in Abhangigkeit von
den dort jeweils herrschenden Prozessbedingungen. Zusatzlich dazu war noch der
Einfluss von unterschiedlichen Apparatebauformen sowie deren Fahrweisen zu ana-
lysieren.

Somit sollte es mdglich werden, durch eine derartige Prozessanalyse Rlckschllsse
fur eine moglichst optimale Verfahrensentwicklung und Prozessfuhrung zu ziehen.
Speziell die Ermittlung von HaupteinflussgroRen auf die Partikelbildung liefert dabei
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wertvolle Informationen, die beispielsweise fur die Entwicklung von effektiven Rege-
lungskonzepten bendtigt werden.

Perspektivisch sollte es daruber hinaus moglich sein, ein hinsichtlich seiner Komplexi-
tat beliebig erweiterbares Prozessmodell aufzubauen.

Ein weiteres Ziel bei der Behandlung der Aufgabenstellung bestand darin, das Stro-
mungsverhalten von Wirbelschichtrinnen bei kontinuierlicher Prozessfihrung zu ana-
lysieren.

Da fur eine kontinuierliche Prozessfuhrung das dynamische Verhalten des jeweiligen
Apparates von besonderer Bedeutung ist, waren zunachst experimentelle Untersu-
chungen an einer kleintechnischen Pilotanlage durchzufuhren. Fur unterschiedliche
Prozesszustande wurden die Verweilzeitverteilungen ermittelt. Die flr diese Messun-
gen erforderliche Methodik musste entwickelt und auf seine Anwendbarkeit hin unter-
sucht werden. Dabei lag der Schwerpunkt auf einer mdglichst einfachen Durchflhr-
barkeit sowie auf der Anwendbarkeit der Methode auch bei Anlagen in der industriel-
len Praxis, wo etablierte Messverfahren nicht immer angewendet werden kdnnen.

Das hydrodynamische Verhalten eines Wirbelschichtapparates hat unmittelbaren Ein-
fluss auf dessen dynamisches Verhalten. Somit ist eine Apparateoptimierung moglich,
wenn ausreichende Kenntnisse zum Stromungsverhalten innerhalb des Prozessrau-
mes vorliegen.

Um die dazu erforderlichen Informationen bereitzustellen, waren CFD-Simulationen
(CFD: Computational Fluid Dynamics) zur Analyse und Charakterisierung derartiger
Wirbelrinnen aufzubauen. Es galt, das CFD-Modell exemplarisch fur eine Anlage im
Pilotmalistab aufzubauen und mit experimentell gewonnenen Daten zu vergleichen.

Die praktische industrielle Anwendung des zu erarbeitenden Modells sollte einerseits
die Malstabsiubertragung vom Pilotmalstab bis hin zur grof3technischen Ausfihrung
sein. Andererseits kann durch die Simulation auch eine Optimierung der Apparatege-
staltung unterstitzt werden. Hier liegt der Schwerpunkt insbesondere in der geometri-
schen Gestaltung des Prozessraumes. Ausgehend von einer Simulation der Luftstro-
mungsverhaltnisse innerhalb der gesamten Apparategeometrie, war zu betrachten,
wie weit eine Vereinfachung der CFD-Geometrie fur die eigentliche Modellierung der
Wirbelschicht moglich ist. Diese Vereinfachung ist erforderlich, um zunachst die Re-
chenzeit moglichst gering zu halten und zum anderen auch die Modellierung von
grofl3technischen Anlagen bei vertretbarem Aufwand zu ermdglichen.

Die dazu verwendeten Simulationen werden schrittweise aufgebaut und mit mehreren
Beispielrechnungen untersetzt. Die Berechnungsergebnisse waren abschlieRend mit
vorhandenen experimentellen Daten zu vergleichen.

Bei der Bearbeitung der einzelnen Themen war spezielles Augenmerk darauf zu le-
gen, auf die Entwicklung von speziellen Analysen-, Berechnungs- oder Simulations-
programmen zu verzichten und kommerziell verfligbare Systeme zu nutzen, deren
Einsetzbarkeit zu prufen und bei Bedarf miteinander zu verknupfen.

Die Aussagekraft sowie die Anwendbarkeit derartiger Softwarepakte bei der Losung
industrieller Aufgabenstellung waren abschliel3end zu diskutieren.
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1.3 Gegenwartiger Erkenntnisstand

1.31 Wirbelschicht

In den vergangenen Jahrzehnten wurden verschiedenste Ansatze zur Modellierung
von Wirbelschichten von einer gro3en Zahl von Autoren verdffentlicht. Hierbei wurden
unterschiedliche Wege begangen. Die verwendeten Ansatze schliel3en rein datenba-
sierte Modelle bis hin zur komplexen physikalisch-thermodynamischen Modellierun-
gen ein.

Sind die Stoff- und Warmeubergangsprozesse schwerpunktmalig zu analysieren,
werden uberwiegend Berechnungsansatze verwendet, die Wirbelschichten in mehre-
re Phasen untergliedern (Abbildung 1-5). Diese Phasen werden vorrangig vom Pro-
zessgas als Blasenphase und von den in einem weiteren Teil des Gasstromes sus-
pendierten Partikeln, auch als Suspensionsphase bezeichnet, gebildet. Zwischen den
einzelnen Phasen finden Austauschprozesse statt.

disperse Phase homogene Phasen

Spriih- Fluidisierungs-
flussigkeit mittel

Blasen- | Emulsions-
phase phase

Abbildung 1-5 : Phaseneinteilung bei Spriihgranulationsprozessen in blasenbildenden Wirbelschichten (stark vereinfacht)

Derartige Modellvorstellungen werden beispielsweise sehr ausfuhrlich in [17] sowie in
[22] und [80] erlautert.

Wirbelschichtbasierte Trocknungsprozesse sowie deren theoretische Grundlagen bil-
den ein wesentliches Standbein der wissenschaftlichen Arbeiten an vielen Institutio-
nen. So wurden ausgehend von bekannten Ansatzen neuartige Modelle fiur die
Trocknung entwickelt. So wird beispielsweise in [35] gezeigt, dass sich reale Trock-
nungskurven  durch  die  Berucksichtigung der Rulckvermischung des
Fluidisierungsmittels (des Gases) in der Suspensionsphase wesentlich besser abbil-
den lassen. Die Anwendbarkeit des neu entwickelten Modells fur die dynamische Mo-
dellierung der kontinuierlichen Wirbelschichttrocknung wurde von Burgschweiger et
al. in [22] belegt. Um die hierbei erforderlichen Trocknungskurven zu ermitteln, wer-
den entweder Experimente an Wirbelschichtapparaten durchgefuhrt oder auch die
Trocknungskinetik einzelner Partikel untersucht. So wird beispielsweise in [37] ein
akustischer Levitator beschrieben, der zur Ermittlung der Trocknungskinetik einzelner
Teilchen genutzt werden kann und methodische Vorteile aufweist.

In der Literatur werden daruber hinausgehend Ansatze zur Modellierung von Stoff-
und Warmeubertragungsprozessen fur spezielle Anwendungen bzw. Ausfuhrungen
von Wirbelschichtapparaten behandelt. Exemplarisch sei hier der spezielle Fall der
Wirbelschichttrocknung unter Verwendung von Uberhitztem Dampf genannt, der in
[39], [42], [48] und [49] untersucht wird. Weiterhin bildet die Integration von Einrich-
tungen zur Warmeubertragung in Wirbelschichten einen Forschungsschwerpunkt. An
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dieser Stelle wird unter anderem auf die Resultate der Arbeitsgruppe um Tsotsas
verwiesen ([36], [38]).

Einen sehr umfassenden Beitrag zur Strdémungsmechanik blasenbildender Wirbel-
schichten liefert [58]. Hier ist auch eine sehr ausfuhrliche Auflistung von Berech-
nungsmodellen enthalten.

FiUr die Berechnung von flussigkeitsbedisten Wirbelschichten verwendet Heinrich et
al. ([43], [44], [45] und [53]) eine alternative Herangehensweise. Hier wird die Wirbel-
schicht nicht explizit in eine Suspensions- und Blasenphase gegliedert, sondern der
Blasenanteil wird bei der Berechnung der (lUber das Wirbelschichtvolumen gemittel-
ten) KenngrolRen fur den Stoff- und Warmeaustausch sowie dem Dispersionskoeffi-
zienten berucksichtigt.

Eine analoge Vorgehensweise bei der Modellierung der reinen Wirbelschichttrock-
nung wird unter anderem in [55] dargestellt. Auch hier findet keine explizite Untertei-
lung der Wirbelschicht in Suspensions- und Blasenphase statt.

Weiterhin Iasst sich in der Literatur eine grolde Anzahl von Veroffentlichungen finden,
die sich mit der Analyse und Modellierung der Stromungsstruktur, basierend auf die-
sem Grundansatz, in verschiedenen Apparatetypen befassen. Beispielsweise seien
hier [15], [83] und [133] genannt.

In den letzten Jahrzehnten ermdglichte die rasante Entwicklung der Computertechnik
die Entwicklung von immer komplexeren Stromungsmodellen. Einen Schwerpunkt
stellten dabei Arbeiten zur numerischen Stréomungsmechanik von Mehrphasensyste-
men dar. Unter den Begriff einer Phase fallen im thermodynamischen Sinn die Aggre-
gatzustande fest, flissig und gasférmig, die in Ein- oder Mehrkomponentensystemen
gemeinsam auftreten konnen [96]. Im Rahmen dieser Arbeit werden Mehrphasensys-
teme betrachtet, bei denen ein oder mehrere disperse Feststoffe (feste Phasen) in
einer kontinuierlichen Gasphase suspendiert sind. Die einzelnen Phasen sind durch
Phasengrenzflachen getrennt, an denen je nach Anwendung beispielsweise Warme-
und Stoffubergangsprozesse stattfinden konnen.

Bei der numerischen Behandlung von stromungsmechanischen Systemen werden im
Wesentlichen zwei grundlegende Darstellungen bzw. Betrachtungsweisen unter-
schieden ([33], [96], [108]).

Diese sind:
Euler-Darstellung - makroskopische Eigenschaften werden mit kon-
,=Kontinuumsbetrachtung® tinuierlichen Funktionen abgebildet
Bilanzierung in einem ortsfesten Koordinaten-
system
Lagrange-Darstellung - Beschreibung der Partikelbahnen im Apparat un-
,Einzelteilchenbetrachtung” ter Verwendung eines ortsfesten Koordinaten-
systems

die Bilanzierung erfolgt am einzelnen Partikel
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Die numerische Berechnung von Mehrphasenstrémungen basiert auf den folgenden
beiden Herangehensweisen (z.B. [31], [96]):

,Euler-Lagrange” - die fluide Phase wird als Kontinuum betrachtet
und die zeitgemittelte Navier-Stokes-
Gleichungen gelost

die disperse Phase wird als (groRere) Anzahl
von einzelnen Partikel (oder auch Tropfen), die
sich durch das Stromungsfeld bewegen, be-
trachtet

die disperse Phase kann mit dem umgebenden
Kontinuum in Massen-, Energie- und Impulsaus-
tausch treten

,Euler-Euler” - die einzelnen Phasen werden mathematisch als
sich gegenseitig durchdringende Kontinua be-
trachtet

die einzelnen Phasen werden mit Hilfe von Vo-
lumenanteilen abgebildet, die kontinuierliche
Funktionen von Raum und Zeit sind

die Erhaltungsgleichungen werden derart abge-
leitet, dass sie gleiche Strukturen fur alle Phasen
haben

diese Gleichungen werden durch Zustandsbe-
ziehungen abgeschlossen, die empirisch ge-
wonnen bzw. aus der kinetischen Theorie abge-
leitet wurden

Insbesondere bei der Auswahl einer geeigneten Methode bzw. Herangehensweise
zur Berechnung von Gas-Feststoff-Wirbelschichten sind die jeweiligen Vor- und Nach-
teile zu berucksichtigen.

Einen sehr komplexen Uberblick tiber die hydrodynamische Modellierung von Wirbel-
schichten im Allgemeinen und speziell der Wirbelschichtsprihgranulation beinhaltet
[33].

Probleme bei der Malstabsvergroferung von Wirbelschichtapparaten wurden in [58],
[59] und [131] diskutiert.

Speziell in [58] wurden Messungen zur Stromungsmechanik an Apparaten mit sowohl
rundem als auch rechteckigem Querschnitt und jeweils unterschiedlichen Abmessun-
gen durchgefuhrt. Zusatzlich sind Messungen an Versuchsanlagen mit unterschiedli-
chen Typen von Anstrombdden (porése Platte, Disenboden) ausgefuhrt worden.
Samtliche Messungen wurden mit verschiedenen Berechnungsmodellen zur Be-
schreibung der Stromungsmechanik verglichen.

1.3.2 Agglomeration und Granulation

Den Begriffen Agglomeration (agglomare / lat. = zusammenballen) und Granulation
(granulum, granula / lat. = das, die Kérnchen) werden in den verschiedenen anwen-
dungstechnischen Fachgebieten und Industriezweigen unterschiedliche Prozesse
zugeordnet. Der Grund dafur liegt in unterschiedlichen Definitionen. Unter anderem
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wurde in [104] eine fachlbergreifende Systematisierung von Agglomerationsprozes-
sen mit dem Ziel klarer begrifflicher und inhaltlicher Definitionen vorgestellt.

Zur lllustration des doch sehr unterschiedlichen Sprachgebrauches werden zunachst
einige in der anwendungstechnischen Praxis weit verbreitete Definitionen zusam-
mengetragen:

Beaqriff ,Granulation®

[1] Granulation ist die Bildung von Agglomeraten durch das Zusammenkle-
ben von kleineren Partikeln unter Verwendung eines Bindemittels und
einer Agitationsmethode.

[128] Als Granulation wird die Uberfiihrung von Pulverteilchen in
Granulatkérner bezeichnet. Das Granulatkorn stellt ein ,zusammenge-
kittetes” asymmetrisches Aggregat aus Pulverpartikeln (ganzen Kristallen,
Kristallbruchstlicken) dar. Die Granulatoberflache ist in der Regel uneben
und gezackt aufgerauht, das Granulatkorn oft mehr oder weniger poros.
Es wird zwischen Aufbau- und Abbaugranulation unterschieden. Bei der
Aufbaugranulation entstehen aus Pulverteilchen nach Zugabe einer
Granulierflissigkeit durch Anlagerung von Nachbarpartikeln oder durch
Partikelaufbau direkt Granulatkdrner. Im Falle einer Abbaugranulation
entsteht nach einer Aggregation des Pulvers mittels Fllssigkeit oder
Pressdruck durch Zerteilung der Masse die Granulatkorner. Der Autor gibt
auch eine tabellarische Einteilung der Granulate gemal diesen Definitio-
nen an.

[134] Eine Granulation kann sowohl durch Zusammenlagern von feinen Parti-
keln (z.B. durch Agglomeration) als auch durch Zerkleinerung
(z.B. Mahlung) gréRerer Sticke zu kleinen Kérnern erfolgen.

Begriff ,Agglomeration®

[112] Agglomeration erfolgt durch das Zusammenheften von Partikeln durch die
Ausbildung von Flussigkeits- und Feststoffbricken. Es werden Partikeln
gebildet, die mindestens doppelt so grold wie die Primarpartikeln sind.

[134] Bei der Agglomeration (auch Kornvergroberung genannt) werden immer
Einzelpartikel zu einem neuen groflieren Feststoffverband, dem Agglome-
rat zusammengefugt.

Es ist unbedingt notwendig, bei der weiteren Bearbeitung des Themas von eindeuti-
gen Definitionen auszugehen. Daher werden im Rahmen der vorliegenden Arbeit die
folgenden Definitionen verwendet:

Agglomeration Als Agglomeration wird das Partikelwachstum durch das Zu-
sammenflgen von Partikeln geringerer GroRe zu einem grobe-
ren Teilchen bezeichnet.

Granulation bzw.  Unter den Begriff der Granulation fallen solche Prozesse, bei
Spruhgranulation  denen unter Zufuhrung von feststoffhaltigen Flussigkeiten Parti-
kel durch einen Beschichtungsprozess aufgebaut werden.
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In der Abbildung 1-6 werden diese Definition durch Prinzipskizzen grafisch unter-
setzt.

disperser Rohstoff flissiger Rohstoff

und optionaler flussiger Hilfsstoff und optionaler disperser Feststoff

Zusammenfiigen von Anlagerung von Beschichten von Aufbau von
Feinpartikeln zu Feinpartikeln an Partikeln mit ge- Partikeln durch schalen-
groberen Strukturen groberen Strukturen schlossenen Hiillen weises Wachstum
— _/ — _/
N N
Agglomeration (Spruh-) Granulation

Abbildung 1-6 : Grundprozesse Agglomeration und Granulation

In den vergangenen Jahrzehnten wurde weitreichende Anstrengungen unternommen,
um Mechanismen von Korngrofienanderungen bzw. Methoden zur Produktgestaltung
in der Partikeltechnik zu untersuchen, zusammenzufassen und zu systematisieren
(z.B. [64], [130]).

Zur Analyse und zur Dimensionierung von Wirbelschichtprozessen und —apparaten
besteht die Aufgabe, Modelle zur Simulation von Partikelbildungsprozessen aufzustel-
len. Eine allgemeine Ubersicht Uiber derartige Partikelbildungsmodelle liefert [16], oh-
ne sich auf die Wirbelschichtprozesse zu beschranken. Einen weiteren interessanten
Ansatz zur Beschreibung der Granulationskinetik, der auf experimentellen Daten be-
ruht, beschreiben Heim et al. [41].

Zur systematischen Untersuchung von Partikelvergroberungsprozessen (Agglomera-
tion und Granulation) erweist es sich als hilfreich, einerseits die Vorgangen zwischen
einzelnen Teilchen (mikroskopische Sicht) und andererseits Prozesse in den dazu
verwendeten Apparaten separat zu betrachten (makroskopische Sicht). Leider ist eine
derartige Trennung nicht immer klar definiert moglich, da auch der Prozessapparat
beispielsweise durch seine stromungsmechanische Gestaltung Einfluss auf die Vor-
gange zwischen einzelnen Partikeln haben kann.

In [64] wurden technologische Prozessvarianten und Apparateprinzipen, die unter
anderem in der Lebensmittelindustrie und der pharmazeutischen Industrie angewen-
det werden, systematisiert.

Dabei erfolgte die Systematisierung gemafy Abbildung 1-7 hinsichtlich des Flussigkeit-
Feststoff-Kontaktes. Damit lassen sich die in der Praxis Ublichen Prozessvarianten mit
deren branchentypischen und gebrauchlichen Terminologie einordnen.

Demgegenuber stellt Abbildung 1-8 die flir diesen Technologiezweig verbreiteten
Prozessvarianten mit deren Anwendungsfeldern zusammen und ordnet mogliche
technisch zur Verfiigung stehende Apparatetypen zu.
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Diese Systematisierung erhebt keinen Anspruch auf Vollstandigkeit, da sie speziell fur
eine Gruppe von Anwendungen erstellt wurde.

Verdisung im
Prozessraum

Eintrag in
Prozessraum

PHtS Partikel- bzw A
mechanische |« Filmbildung mechanischer
Unterstutzung 9 Unterstutzung
thermische
Bedingungen
A A
Wirbelschicht Wirbelschicht Rotor- Nass-
Top-Spray Bottom-Spray verfahren verfahren
Wirbelschicht Tangential- ’
HS-Wurster Spray Pelletierung

Abbildung 1-7 : Funktionsmechanismen zur Partikelbildung [64]

Prozessvarianten zur Anwendung in der
Lebensmittel- und pharmazeutischen Industrie

Pulver-
beschichten

Agglomeration

Nassgranulation

Spriihgranulation

Coating
Beschichten

* von Pulvern
» Immobilisierung
von Flissigkeiten

* von Pulvern
» Mitwirkung von
Flissigkeiten

= von Kernen
» Mitwirkung von
Flussigkeiten

« von Flussigkeiten
» Verkapseln aus
der Flussigphase

* Umhdllen von
Partikeln durch
Flissigkeiten

Wirbelschicht . Rotor . . Wirbelschicht
Vertikalgranulator Vertikalgranulator Wirbelschicht Wirbelschicht Trommel

Pelletieren

» von Agglomeraten
« von Extrudaten

¥

Pelletierteller

Abbildung 1-8 : Prozessvarianten [64]

Prinzipiell kdnnen jedoch typische Anwendungsfalle der Wirbelschichttechnik im Ver-
gleich zu alternativen Technologien aus den Darstellungen entnommen werden. Fur
weitere Informationen wird auf [62], [127] verwiesen.
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Hinsichtlich der mikroskopischen Sicht wurde in den vergangenen Jahren eine Viel-
zahl von Untersuchungsergebnissen veroffentlicht. Eine Reihe von Autoren betrachte-
ten Vorgange zwischen Flussigkeitstropfen und einzelnen (z.T. sich in der Schwebe
befindlichen) Partikeln, um beispielsweise das Benetzungsverhalten sowie das Haft-
vermogen eingeduster Flussigkeiten an Partikeln zu untersuchen.

Andere Veroffentlichungen beinhalten Untersuchungsergebnisse zu Kornvergrobe-
rungsprozessen durch das Zusammenfiigen kleinerer Teilchen zu gréleren (z.B. [1],
[114], [120], [129]) sowie durch Granulations- und Coatingprozesse (z.B. [1], [70]).

In einer Vielzahl von Artikeln beschaftigen sich die Autoren mit den Bildungsmecha-
nismen von Agglomeraten, den Einfluss von Prozessparametern auf die Geschwin-
digkeit des Partikelwachstums sowie auf die Partikelmorphologie. Hierbei werden in
der Regel Bindungskrafte zwischen einzelnen Partikeln mit trennenden Kraften aus
dem Prozess verglichen ([28], [29], [40]).

Unter anderem werden Agglomerationsprozesse ebenfalls untersucht, um uner-
wunschte Kornvergroberungen verhindern zu kdénnen. Beispiele daflur sind [12] und
[93].

Ennis et al. ([28]) untersuchen die Bildung von Agglomeraten infolge von Flissig-
keitsbricken. Abriebeffekte, die zur Zerstorung von Agglomeraten fuhren konnen,
werden dabei nicht bertcksichtigt. Es wird davon ausgegangen, dass zwei Teilchen
miteinander koaleszieren, wenn ihre relative kinetische Energie wahrend der Kollision
nicht ausreicht, um die Festigkeit der Flussigkeitsbriicke zu Uberwinden. Ausgehend
vom Kraftegleichgewicht an einem Teilchen wurde eine kritische viskose Stokes-Zahl
abgeleitet.

. 1 Af
Stv = (1+gj|n(¥J

Teilchen, die mit Stokes-Zahlen geringer als der kritischen kollidieren, mussen
koaleszieren.

Formel 1-1

N Formel 1-2
St, < St
- . . . F 11-3
Fir Teilchen unterschiedlicher Masse und orme
GrolRe kann die viskose Stokes-Zahl wie
m-u
folgt berechnet werden: St, = e
127 -u-r
. Formel 1-4
mit: 7= h-n
L+,
m. -m Formel 1-5
M=_1 72
m, +m,
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Fur die Anwendung auf Wirbelschichtverfahren wird angegeben:

8-p-u0-r Formel 1-6
St, =———
9-u
wobei die relative Kollisionsgeschwindigkeit aus
o 12euyr (Maximalwert) o™’
C12-u-r (Mittelwert) Formel 1-8
° d,-s?

bestimmt wird ([28]).

Die Kollisionsgeschwindigkeit stellt somit eine wesentliche EinflussgroRe auf die
Agglomeratbildung dar. Weiterhin werden kornvergrobernde Verfahren hinsichtlich
der Bewegungsintensitat des Pulver-Binder-Gemisches untergliedert (z.B. [121]). So
werden die verschiedenen Apparate mit rotierenden Misch- oder Knetwerkzeugen als
sehr intensiv eingestuft. Wirbelschichtapparate dagegen werden ublicherweise als
hinsichtlich des Partikel-Partikel-Kontaktes als gering intensiv eingestuft. Die Art- und
Weise des Kontaktes spielt bei der Analyse der Wachstumsrate von Agglomerations-
prozessen eine wichtige Rolle. Dies wird durch die nachfolgend dargestellte Modell-
vorstellung des Partikelwachstums begrindet.

Die (in der Regel viskose) Binderflissigkeit wird in die disperse Phase eingebracht. Je
nach Eigenschaften der Flussigkeit und des Feststoffes wird die Teilchenoberflache
mehr oder weniger benetzt und es bildet sich ein Flussigkeitsfiim. Entsprechend des
Verfahrens wird der disperse Feststoff durchmischt und die Teilchen kollidieren mitei-
nander. Dadurch wird einerseits die Binderflissigkeit auf eine groRere Partikeloberfla-
che verteilt, andererseits kommen auch bereits benetzte Teilchen miteinander in Kon-
takt. Entsprechend den Benetzungseigenschaften stellt sich ein Wachstumsprozess
ein, der zu unterschiedlichen Anteilen durch Agglomeration oder durch Spriuhgranula-
tion dominiert wird.

Aus makroskopischer Sicht werden die zur Kornvergroberung verwendeten Apparate
als Gesamtheit betrachtet. Die Untersuchungen befassen sich in der Regel mit den
Vorgangen im Prozessraum, d.h. mit dem eigentlichen Bereich der durch die Prozess-
luftmenge expandierten Wirbelschicht.

Ein einfaches Agglomerations-Modell wurde von Sommer ([122]) beschrieben. Dort
wurde der Ansatz verfolgt, dass in Falle nicht stark befeuchteter Partikelsysteme be-
vorzugt feine Teilchen durch Koaleszenz miteinander agglomerieren. Sind bereits
grébere Teilchen enthalten, erfolgt das Agglomeratwachstum hauptsachlich durch das
Anlagern feinerer Teilchen auf der Oberflache grol3erer Teilchen. Der gesamte Agg-
lomerationsprozess wurde partikelgroRenabhangig in zwei Bereiche unterteilt
(Abbildung 1-9). Im ersten als Aggregationsbereich bezeichneten Abschnitt wird da-
von ausgegangen, dass alle Partikeln innerhalb dieses PartikelgroRenbereiches durch
Koaleszenz miteinander agglomerieren konnen und sich diese Teilchen an grolieren
Teilchen durch Anlagerung vereinigen kénnen. Im zweiten Bereich, der als Snowbal-
ling-Bereich bezeichnet wurde, gibt es innerhalb der Teilchen dieses
PartikelgroRenbereiches keine Agglomerationsvorgange durch Koaleszenz, sondern
ausschlieRlich nur mit feineren Partikeln aus dem Aggregationsbereich. Im Praxisfall
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lasst sich eine Grenzkorngrofle zur Definition der beiden Bereiche nicht eindeutig
festlegen, da es immer einen Ubergangsbereich zwischen den beiden idealisierten
Wachstumsmechanismen gibt.

A AgglomeratgroRenverteilung im
Agglomerationsapparat

-
o

- | Aggregations- !

C; bereich |

5 N

ko «— | —> | ————»
2 ! N

g | Snowballing-
£ bereich
>

[0

c

[]

(7]

(]

©

=

>
Agglomeratgrofie

Abbildung 1-9 : Aufteilung der AgglomeratgrofRenverteilung nach [122]

Basierend auf den Definitionen gemal [122] :

- Der Aggregationsbereich wird als eine Kornklasse definiert. Die mittlere Masse
eines einzelnen Teilchens ist me;.

- Die Klassenbreiten im Snowballing-Bereich betragen die mittlere Einzelkorn-
masse des Aggregationsbereiches.

Damit Iasst sich ein allgemeines FlieRschema des Agglomerationsprozesses darstel-
len (Abbildung 1-10). Die Koeffizienten w; stellen ,Agglomerationswahrscheinlichkei-
ten” dar, die als experimentell bestimmbare Anpassungsparameter dienen. Von
Sommer wird w~d? als ein Ausgangspunkt fiir Simulationen vorgeschlagen.

: mal ma12 ma3 maj m,, :
m, m, m, m; my,
I Wlé m, | W, -m, W - MM, Wj—l'mj—l Wi-My Wy, -My WMé My
| W, Im/ W, -m 71 w m ! W, m 1 Wy, -m
. ——-W.,-m. .m, P .
. 1 21T j-1 ! i M _1 vt M YRRLLY:
- [l g

Abbildung 1-10 : FlieRmengenschema eines Agglomerationsprozesses nach Sommer [122]

Damit lasst sich fur jede Kornklasse eine Mengenstrombilanz aufstellen, was zu ei-
nem Gleichungssystem aus M gekoppelten Differentialgleichungen fuhrt. Nach Wahl
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der geeigneten Randbedingungen kann fir unterschiedliche Agglomerationsapparate
die zeitliche Veranderung der Partikelgro3enverteilung berechnet werden.

1

n, = Y Y Formel 1-9
ml_—wloml—Zijmj +m,,
m, = (1+1)-w, -m, —w, -m, +m_, Formel 1-10
. 1 .
m, :(]_4.5 “W, - M, =W, - M, + M, Formel 1-11
. 1 .
mj =1+— 'ijl'mjfl_wj .mj +maj Formel 1-12

-1

1 ) )

m,, =| 1+ Wy, oMy, —W,, -m,, + M, Formel 1-13

M -1
. 1 ]
Q:[:H_V “W,, -m,, Formel 1-14

Die Agglomerationswahrscheinlichkeiten konnen dadurch ermittelt werden, dass ein
kontinuierlicher Agglomerationsversuch bis zur Einstellung eines stationaren Zustan-
des durchgefuhrt wird. Bei bekannten Massenverteilungen im stationaren Zustand
kann das Gleichungssystem nach den Agglomerationswahrscheinlichkeiten w; aufge-
|Ost werden.

Dieses Agglomerationsmodell erlaubt es, die Anderungen der KorngréRenverteilung
in Abhangigkeit von extern zugeflhrten Partikelstrdomen abzuschatzen. Es ist jedoch
sehr stark an die zuvor dargestellten Annahmen gebunden. Diese stellen eine grol3e
Vereinfachung dar. Weiterhin sind ausschliel3lich reine Agglomerationsvorgange
beschreibbar. Weitere in der Regel parallel auftretende Prozesse wie zum Beispiel
Abrieb oder Bruch flieRen nicht direkt in die Modellierung ein und lassen sich nur
durch die Anpassung der Agglomerationswahrscheinlichkeiten an Versuchsdaten be-
rucksichtigen.

Die Abbildung komplexerer Prozesse kann durch die in den vergangenen Jahrzehn-
ten zunehmend an Bedeutung gewinnenden Populationsbilanzierung erfolgen.

Fir den allgemeinen Fall konnen Partikelkollektive durch Verteilungsfunktionen im
Phasenraum beschrieben werden.

f = f(x,y,z,Ll,Lz,...,Ln) Formel 1-15

Dabei steht f fur die Anzahldichteverteilung im Phasenraum, gebildet durch die Ortko-
ordinaten x,y,z und die Eigenschaftskoordinaten L; der Verteilungsfunktion ([16]). Die
Ortskoordinaten x,y,z werden als externe Koordinaten bezeichnet und kennzeichnen
die Lage der Teilchen im Raum. Demgegenlber beziehen sich die Eigenschaftskoor-
dinaten als sogenannte interne Koordinaten auf Eigenschaften der Teilchen, bei-
spielsweise der Partikelgrofle ([130]). Die Anzahl der Eigenschaftskoordinaten be-
stimmt die Dimensionalitat des Phasenraumes und auch den Berechnungsaufwand.
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In der Regel wird davon ausgegangen, dass das betrachtete Kontrollvolumen ideal
vermischt ist und somit keine Abhangigkeiten der Eigenschaften von den externen
Koordinaten x,y,z vorliegen. Somit erfolgt die Populationsbilanzierung ausschliel3lich
fur die internen Koordinaten. Die grundlegende Definition der Anzahlfunktion lautet:

N = L]‘Alr_](L)dL Formel 1-16

L

wobei N fur die Anzahl der Teilchen im Kontrollvolumen innerhalb des GroRReninter-
valls AL steht. Die Anzahldichte wird in diesem Zusammenhang mit n bezeichnet.

Im Allgemeinen ist davon auszugehen, dass die diskrete Phase in einer Partikelgro-
Renverteilung vorliegt.

Populationsdynamische Betrachtungen und Modellvorstellungen haben ihren Aus-
gangspunkt in den Arbeiten von Sastry und Fuerstenau auf dem Gebiet der Kristalli-
sationstechnik.

Die grundlegenden Einzelmechanismen, die fur populationsdynamische Analysen
bertcksichtigt werden, sind nachfolgend kurz erlautert, da diese im weiteren Verlauf
dieser Arbeit zur anschaulicheren Beschreibung von Vorgangen herangezogen wer-
den.

Bildung von Kernen (engl.: nucleation):

Kerne formen sich durch das Zusammenflugen von Primarteilchen zu einem
einzelnen grélReren Teilchen.

Koaleszenz (engl.: coalescence):

Durch Zusammenfliigen von mindestens zwei Teilchen bildet sich ein groReres
Teilchen.

Anlagerung (engl.: layering):

Infolge des Anlagerns kleinerer Teilchen an ein gréf3eres Teilchen setzt ein
Wachstumsprozess ein.

Bruch (engl.: breakaqe)i

Zerfall eines Teilchens in mindestens zwei Bruchsticke.
Abrieb (engl.: attrition):

Kleine Primarpartikel 16sen sich von der Oberflache groRerer Teilchen.
Zerfall (engl.: shatten):

Aus einem Teilchen werden durch Zerstorung Primarteilchen gebildet.

Bei der Bilanzierung eines Kontrollvolumens wird die zeitliche Anderung der
Partikelanzahldichte betrachtet. Entsprechend der zuvor erlauterten Einzelmechanis-
men kann sich die Anzahl von Teilchen einer Grol3e andern, indem Individuen hinzu-
kommen oder das Grélenintervall verlassen. Diese Vorgange werden durch entspre-
chende Quell- und Senkenterme (engl.: birth and death)y mathematisch beschrieben. Es er-
wies sich insbesondere bei Prozessen unter Beteiligung von Koaleszenz als vorteil-
haft, als GroRenkoordinate das Partikelvolumen anstelle des Partikeldurchmessers zu
verwenden ([130]).
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Die zeitliche Veranderung der Verteilungsfunktion lasst sich wie folgt darstellen ([16]).

@+an+ D-B=0 Formel 1-17

Dabei stellt n die Anzahl der Teilchen (beispielsweise einer bestimmten Gréle) je Vo-
lumenelement des Bilanzraumes und der zweite Term die stetige Konvektion mit der
Geschwindigkeit V entlang der Raumkoordinaten dar. Um unstetige Anderungen ab-
zubilden, werden Quellen und Senken eingefuhrt. Unter Vernachlassigung der exter-
nen Koordinaten gilt unter Verwendung des Partikelvolumens als Eigenschaftskoordi-
nate:

8na€[u): B(u)-D(u) Formel 1-18

Fur die einzelnen Partikelbildungsmechanismen, bei denen sich mehrere Teilchen
vereinigen oder bei denen sich ein Teilchen in mehrere zerteilt, wurden eine Reihe
von Berechnungsvorschriften fur B(u) und D(u) veroéffentlicht (z.B. [130]).

Koaleszenz (engl. : coalescence) :

B0 ()= L[ Alvu vyl —
Deoa (u)= n(U)T,B(V, U)n(V)dV Formel 1-20

Bruch (engl.: breakaqe)i

Bbr (u)= ]gb(V, U)Sbr (V)n(v)dv Formel 1-21
Dy (U) = Sy (U)n(u) Formel 1-22

Anlagerungsprozesse (engl.: layeringg Werden durch eine Wachstumsrate G abgebildet.
Die Verwendung des Partikeldurchmessers als interne Koordinate ist speziell bei Ver-
fahren dem Volumen vorzuziehen, bei denen Material aus einer kontinuierlichen Pha-
se aufgetragen wird.

@ = _@ Formel 1-23

ot ol
Im Fall, wenn sich Primarteilchen in disperser Form anlagern, kann dieser Mechanis-
mus als Sonderfall der Koaleszenz betrachtet werden.
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Entsprechend des AL-Gesetzes von McCape, dass die Wachstumsrate unabhangig
von der KorngroRRe postuliert, ist die folgende Vereinfachung moglich ([61]).

@ = _G@ Formel 1-24

ot al
Zur Beschreibung der Bildung von Kernen (engl.: nucleation) wird ebenfalls wieder auf die
KorngroRe als interne Koordinate zurtickgegriffen.

B.. =B,o(-1,) ([130]) Formel 1-25

B,.. = Bys(l) (1611 Formel 1-26

nuc

Die Form der Verteilungsfunktion ist in der Regel unbekannt, was die Losung der Po-
pulationsbilanz erschwert. Analytische Losungen liegen nur fur wenige spezielle An-
wendungsfalle vor [61].

Als ein praktisch anwendbares Losungsverfahren hat sich die Klassenmethode be-
wahrt, die auch als Sektionalmethode oder Diskretisierungsmethode bezeichnet wird
(z.B. [16], [130]). Dabei wird die Eigenschaftskoordinate in diskrete Klassen aufgeteilt.

Ausgehend von den Arbeiten von Batterham et al., der den Partikelgrofienbereich
unter Verwendung des Partikelvolumens als geometrische Reihe gemal

Vi _ 9 Formel 1-27

diskretisierte, verwendet Litster et al. ([84]) und Cryer ([25]) eine weiterentwickelte
Vorschrift zur Bildung der GroRenklassen gemal}

Vi+1 — 2% Formel 1-28
V.

Die Herleitung und Anwendung von diskretisierten Populationsbilanzen wurde bei-
spielsweise von Hounslow et al. ([61]) detailliert dargestellt. Es erfolgt auch ein Ver-
gleich der Ergebnisse numerischer Berechnungen mit exakten analytischen Lésungen
fur spezielle Sonderfalle.

Die erweiterte Populationsbilanz fur reine Aggregation lautet in diskreter Form nach
Litster et al. ([84]):

_ i-S(q)-1 (j-i+1)/q
() U 2
agg

dt =i -1, Vi1V 21/q —l
q i-S (q—k-+1)-k o(i+)/a _q1, o-(k-D/g
+z Z ﬂi—k,jNi—kNj olla _q
k=2 j=i-S(g-k+2)—k+1
1 2
+E ik Nig
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q i-S(q—k+1)-k+1 _ 2(j—i)/q 4 21/q _ 2—(k—1)/q
+z Z B iNicaN; olla _q
k=2 j=i-S(q-k+2)—-k+2 -
i-3(0) Z(H),q
— Zﬂle N, —— Z,B.JNN Formel 1-29
2 - j=i— S
q
mit : S(C]) — P Formel 1-30

Fur g=1 vereinfacht sich diese Gleichung zur Beschreibung der reinen Aggregation
zur Gleichung nach Hounslow ([61]).

In der Literatur werden weiterhin flr spezielle Vereinfachungen noch Vereinfachungen
oder Modifikationen der Populationsbilanz nach Litster und Hounslow angegeben, wie
z.B.:

nach Houslow mit N; als der Anzahl der Teilchen pro Volumeneinheit im Vo-
lumenintervall i ([84]):

dN i—2 : i i
(dtj ZZJ IB—IJN—lN 5 :B|1|1N2—1 NZZJ lIBIJN JZ_:;'BIJNJ

Formel 1-31

nach Batterham mit Ni als der Anzahl der Teilchen im Volumenintervall i
([130]):

dN i+ . o0
(d_tlj :N_( _1221 BN+ ’B‘l'—lNz—l N; ZZJ BN, NiZﬂi'ij)
a tot =1 <

Formel 1-32

Alternativ zur Diskretisierungsmethode wird von Nicmanis et al. [95] eine Finite-
Elemente-Methode zur Losung von Populationsbilanzen vorgestellt und mit den Re-
sultaten der Diskretisierungsmethode verglichen. Es lassen sich damit fir stationare
Prozesse genauere Ergebnisse bei vergleichsweise geringerem rechentechnischen
Aufwand erzielen.

Die Bilanzierung kann sowohl fur die Vorgange in einen Apparat als auch fur komplet-
te Anlagen oder Anlagenteile aufgestellt werden. Damit kdnnen unterschiedliche In-
formationen je nach Hintergrund der Untersuchungen gewonnen werden. In Abbil-
dung 1-11 wurde dargestellt, wie beispielsweise die Grenzen zur Bilanzierung des
Apparates selbst (gekennzeichnet in der Abbildung 1-11 durch die Bilanzgrenze ,1%)
und fur den Gesamtprozess (gekennzeichnet durch die Bilanzgrenze ,2“) erfolgen
kann. In der Darstellung wurden die zur Fluidisierung und Trocknung bendtigten ho-
mogenen Strome nicht dargestellt.

Die zuvor erlauterten Bilanzgleichungen beziehen sich ausschlie3lich auf die Bilanz-
grenze ,1% das Granulatorvolumen. Dieses wird im Allgemeinen als konstant betrach-
tet. Innerhalb der Grenze andert sich die PartikelgroRenverteilung entsprechend den
vorhandenen Prozessbedingungen und entsprechend den Uber die Grenze zu- und
abgefuhrten Partikelstromen.
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Zufuhr Zufuhr Abfuhr homogene Phase
(externe Quelle) (externe Quelle) (externe Senke) — disperse Phase

1

1

Granulator 1
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1

1

1

1

1

1

1

1
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1

Koaleszenz
Anlagerung
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Abrieb
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Abfuhr

Zerkleinerung
(extern)

Uberkorn

Klassierung
(extern)

Unterkorn

Bilanzgrenze ,2"
Produkt

Abfuhr

(externe Senke)

Abbildung 1-11 : Bilanzschema

Im Gegensatz dazu werden bei der Bilanzierung der Gesamtanlage die Wechselbe-
ziehungen und Abhangigkeiten zwischen einzelnen Prozessstufen, wie beispielsweise
Klassierung (z.B. durch Siebung, Sichtung) oder Zerkleinerung (z.B. durch Mahlung,
Brechung) und dem eigentlichen Granulationsapparat betrachtet.

Nach [121] wird die Populationsbilanzierung in diesem Zusammenhang hauptsachlich
genutzt zur:

Analyse von Daten, um Einflussfaktoren flr die Granulation zu bestimmen,

Auslegung von Granulationsprozessen, d.h. die mittlere Partikelgrof3e und die
KorngréRenverteilung der Partikeln vorherzusagen,

Sensivitatsanalyse, d.h. zur quantitativen Analyse des Einflusses von ver-
schiedenen Prozessbedingungen und Parametern zugefiihrter Strome auf die
Produktqualitat und

Kreislaufsimulation, Optimierung und Prozessregelung.

Weiterhin wird die Populationsbilanzierung angewendet, um Wachstumsregime vor-
herzusagen ([28]). Dazu ist jedoch die Kenntnis der Wachstumsgesetzmaligkeiten
(z.B. der Koaleszenz- und Bruchfunktionen) erforderlich. Diese stehen in der Regel
nicht vorab zur Verfligung, sondern mussen experimentell bzw. durch theoretische
Betrachtungen zur Partikelmorphologie gewonnen werden.

Populationsdynamische Modellierungen wurden fur Wirbelschichtanlagen unter ande-
rem von [26], [45], [46], [47], [50], [98], [99] und [112] durchgeflhrt. Speziell die unmit-
telbare Kopplung von Agglomeration und Trocknung bietet umfassende Vorteile bei
der systematischen Analyse derartiger Verfahren, wie z.B. in [51], [52], [101] und
[103] gezeigt wird.

Fir weitere Informationen zu den Grundlagen und den mathematischen Methoden
wird an dieser Stelle auf [75], [76], [77], [78], [79], [100] und [102] verwiesen.
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Einen interessanten neuartigen Ansatz zur Modellierung und Analyse von Agglomera-
tionsprozessen zeigte Terrazas-Velarde et al. ([124]). Hier wird auf Basis eines sto-
chastischen Modells das Wachstum von Agglomeraten untersucht. Der Beitrag zeigt
die Verknupfung von Partikelwachstum, Binderzugabe und Trocknung. Die Analyse
des Einflusses von einzelnen Mikro-Mechanismen auf den Agglomerationsprozess
wurde durch den diskreten Ansatz ermdglicht.

Weitere Anwendungen von Populationsbilanzen fir alternative Technologien wurden
ebenfalls von einer Vielzahl von Autoren veroéffentlicht, beispielsweise fur die Granula-
tion in High-Shear-Mischern von Wauters ([113] und [130]).

1.3.3 Verweilzeitverhalten dynamischer Systeme

Bei der Betrachtung und Modellierung kontinuierlicher verfahrenstechnischer Operati-
onen kommt dem Verweilzeitverhalten eine wesentliche Bedeutung zu.

Der Verweilzeitbegriff beruht auf der Vorstellung, dass Stoffteilchen, die zu einem be-
stimmten Zeitpunkt in ein Stromungssystem eingetreten sind, dort flr eine gewisse
Zeit verweilen und in Abhangigkeit vom herrschenden Stromungsregime wieder aus-
treten. Nach [68] ist der Austrittszeitpunkt eine Zufallsgroflie, die mit Hilfe der Verweil-
zeitverteilung beschrieben wird.

Verweilzeitverteilungen reprasentieren wesentliche Eigenschaften des Stromungssys-
tems, wie z.B. Turbulenz, stagnierende Zonen, Totrdume und Bypass. lhre Analyse
liefert Aussagen zum Strémungsregime und damit verbunden Aussagen der mit dem
Stromungsprozess verknupften Energie-, Impuls- und Stoffaustauschprozesse [68].

Zur Analyse des Verweilzeitverhaltens sind nach [68] zwei Grundfalle zu unterschei-
den:

das Verweilzeitverhalten in stationaren Stromungsvorgangen und
das Verweilzeitverhalten in instationaren Stromungsvorgangen.

Stationare Stromungssysteme werden mittels instationarer Methoden analysiert. Die
Modellierung kann einerseits mit Hilfe der Theorie stochastischer Prozesse und ande-
rerseits auf Grundlage der Bilanzgleichung nach Damkéhler erfolgen. Die differentielle
Bilanzgleichung nach Damkdhler lautet fur den stationaren eindimensionalen Fall:

Sd_ZC_ Uﬁ -0 Formel 1-33
dx?  dx

In der Praxis wird das Verweilzeitverhalten an Typmodelle, wie Zellen- und Diffusi-
onsmodelle angepasst. Als experimentelle Methoden zur Untersuchung des Verweil-
zeitverhaltens haben sich aperiodische Testsignale (Dirac-Impuls, Sprungfunktion)
praktisch durchgesetzt. Fur die Analyse instationarer Stromungsvorgange, bei denen
zyklisch gesteuerte Prozessparameter vorliegen, sind derartige Methoden nicht ge-
eignet. Hierfur wird die Analyse periodischer Testsignale als aufschlussreicher ange-
sehen [68].

Die Verweilzeit von einzelnen Teilchen kann nicht vorausbestimmt werden. Sie
schwankt immer um einen bestimmten Mittelwert. Dieser theoretische Mittelwert wird
als mittlere hydraulische Verweilzeit bezeichnet.
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WS Formel 1-34

Zur dimensionslosen Darstellung und damit zum leichteren Vergleich von Verteilun-
gen unterschiedlicher Apparate wird die dimensionslose bzw. relative Verweilzeit de-
finiert.

®= Formel 1-35

¢—|-||¢—|-

Das Verweilzeitverhalten von verfahrenstechnischen Apparaten wird im Allgemeinen
analysiert, indem die Wahrscheinlichkeit, dass ein Teil der zur Zeit t=0 in den Reaktor
gelangten Menge ny den Reaktor nach der Zeit t verlasst, betrachtet wird.

no Vec(t) Verweilzeit-
E(t) = n_ = oc— Verteilungsdichte Formel 1-36
0 j V -c(t)dt [1/s]
0
V -c(0) dimensionslose
E(®) =0- E(t) - Verweilzeit- Formel 1-37
[V -c@)de Verteilungsdichte
0 [-]

Die Ubergangsfunktion F(t) wird durch Normierung des Antwortsignals c(t) am Reak-
torausgang berechnet. Diese Summenkurve entspricht der Verweilzeit-Verteilung und
wird auch als Verweilzeit-Summenfunktion bezeichnet.

F (t) = ﬂ Formel 1-38
CO
t
F(t) _ I E(t)dt Formel 1-39
0
t=[@-F@)dt Formel 1-40
0

Sehr haufig wird in der Praxis das Zellenmodell der Ruhrkesselkaskade genutzt.
Durch die Variation der Anzahl an hintereinandergeschalteten ideal durchmischten
Kesseln, kann ein sehr weites Spektrum von Verweilzeitverlaufen abgebildet werden.

Fur N gleich gro3e aneinander gereihte ideal durchmische Ruhrkessel erhalt man die
Verweilzeitverteilung gemal folgender allgemeiner Gleichung
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E(t):#-ﬂ-(N EjN_l,e_N: Formel 1-41
(N-D! t

Normierte Verweilzeitverteilung einer idealen Ruhkesselkaskade
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Abbildung 1-12 : Darstellung von Verweilzeitverteilungen idealer Riihrkesselkaskaden durch die Haufigkeitsfunktion

Normierte Summen-Verweilzeitverteilung einer idealen Ruhkesselkaskade
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Abbildung 1-13 : Darstellung von Verweilzeitverteilungen idealer Ruhrkesselkaskaden durch Summenfunktion
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In der Literatur lassen sich eine Vielzahl von Veroéffentlichungen finden, die sich mit
Vermischungsvorgangen in Wirbelschichtapparaten unterschiedlichster Bauform so-
wie deren Verweilzeitverhalten befassen (z.B. [21], [81], [97], [106], [116]).

Experimentelle Untersuchungen zur Materialbewegung in rinnenformigen Wirbel-
schichtapparaten zur Granulation wurden beispielsweise von [97] durchgefuhrt. Hier-
zu wurden Pulvermischungen definiert gefarbt, um diese dann als Markierungssub-
stanz (Tracer genannt) zur Verweilzeitmessung an zwei Apparatetypen zu verwen-
den.

Weiterhin wird von Poersch ([106]) das Verweilzeitverhalten von Wirbelschichtrinnen
untersucht und als Ruhrkesselkaskade modelliert. Der Autor betrachtet diesen Appa-
ratetyp fur den Fall von geringen Wirbelschichthdhen als einen Mischer
mit n fiktiven Mischzellen (Abbildung 1-14).

Die Breite einer Mischzelle entspricht dabei groRenmalig der Wirbelschichthéhe. Ba-
sierend auf diesem Modell kann die Verweilzeitverteilung eines Apparates in Abhan-
gigkeit von der Prozessgrofe ,Schichthéhe* und der technischen GroRe ,Prozess-
raumlange” berechnet werden, wenn diese Ausdehnungen bekannt sind.

| I
1

e L =

Abbildung 1-14 : Wirbelschichtrinne als n-zelligen Kreuzstrommischer (aus [106])

In [21] wird von Burgschweiger die Modellierung des dynamischen Verhaltens konti-
nuierlicher Wirbelschichttrockner beschrieben. Hier werden Trocknungsprozesse mit
zeitgleich  vorhandenen Partikelpopulationen unterschiedlicher Feuchte und
Partikeltemperatur simuliert.

Dabei erfolgt eine Unterteilung der gesamten im Trockner vorhandenen Partikel in
Populationen, die jeweils die gleiche Verweilzeit haben. Die Partikel-
verweilzeitverteilung wird definiert als:

p

Formel 1-42

Das dynamische Verhalten des Trockners wird unter Verwendung numerischer Ver-
fahren simuliert. Dazu wurde sowohl hinsichtlich der Zeit als auch der Verweilzeit dis-
kretisiert.
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Aulerdem wurde in [111] die Partikelverweilzeitverteilung rinnenférmiger Apparate
betrachtet. Hier wird zusatzlich zur Partikeldispersion auch die Netto-
FlieRgeschwindigkeit der Partikel berlcksichtigt. Flr niedrige Schichthéhen von weni-
ger als 10 cm werden die folgenden Beziehungen angegeben.

oc _ aZC oc Formel 1-43
o P

mit: L Formel 1-44
t

bzw. in dimensionsloser Form :

ﬁ — Dp_fa_zc _ @ Formel 1-45
00 L2 8E o

mit: Q= t Formel 1-46
t
9‘5 = i Formel 1-47
L
Die dimensionslose Grofte
Bo = Dp -t Formel 1-48

L2

wird als Bodenstein-Zahl bezeichnet und ist ein Mald fir den Grad der
Partikelrickvermischung im Apparat. Fir Bo=0 liegt die sogenannte ideale Pfrop-
fenstromung vor und fiir Bo=o ein ideal durchmischtes Verhalten.

Basierend auf einer Vielzahl von Experimenten gibt Reay ([111]) die nachstehende
Beziehung zur Berechnung des Koeffizienten fur die Partikeldispersion an:

D. =371.10°. 0 Jn =1
p ' U#/? S Formel 1-49

m?
S

Es ist zu beachten, dass diese Beziehung fur relativ niedrige Schichthohen gilt. Fir
grolRere Schichthbhe kann der Koeffizient um eine GrdélRenordnung groRer sein

([111]).
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2 Kinstliche neuronale Netze zur Prozessanalyse bei
Sprihgranulationsprozessen

2.1 Wechselbeziehungen zwischen Produkteigenschaften,
Prozessparametern und Apparatetechnik

Im nachfolgenden Teil werden Ergebnisse von Literaturstudien hinsichtlich der Ein-
flussfaktoren bei Agglomerations- und Granulationsprozessen zusammengefasst.

Bei der Analyse von derartigen Prozessen werden immer technische Apparatepara-
meter und Verfahrensparameter mit Eigenschaften der hergestellten Partikel oder
auch mit granulationskinetischen Faktoren in Verbindung gebracht.

Charakterisierung von in Wirbelschichtapparaten hergestellten Partikeln

An dieser Stelle werden einige wichtige Eigenschaften von in Wirbelschichtprozessen
hergestellten Partikeln zusammengefasst.

In Tabelle 2-1 werden beispielartig derartige Charakteristika zusammen mit ihren
mdglichen Einfluss auf die Partikelbildung aufgezahlt.

Eigenschaft : Einfluss auf die Partikelbildung z.B. durch :

PartikelgroRe - spezifische Partikeloberflache
Impuls / kinetische Energie

PartikelgroRenverteilung - Schuttgutoberflache
Durchmischungsverhalten

Abriebfestigkeit (Friabilitat) - Oberflachenstruktur
Abrieb- / Bruchwahrscheinlichkeit

Schuttdichte - Partikelmorphologie
- Partikelporositat
Oberflachenstruktur

Stampfdichte - Partikelmorphologie
- Partikelporositat
Oberflachenstruktur

FlielReigenschaften - Partikel-Partikel-Wechselwirkungen
(Kontakte)

Entstehung von Totzonen im Strémungs-
raum

Fluidisierungsverhalten

Partikelfeuchte - Oberflacheneigenschaften
Partikeldichte
Fluidisierungsverhalten

Partikeldichte - Fluidisierungsverhalten
Impuls / kinetische Energie

Partikelporositat - Partikelfestigkeit
- Oberflachenstruktur

Tabelle 2-1 : Eigenschaften von Partikeln
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Diese Zusammenstellung erhebt keinesfalls den Anspruch auf Vollstandigkeit. Sie soll
zeigen, dass partikeltechnische Prozesse sehr stark von den konkret vorliegenden
Materialeigenschaften abhangig sind und sich diese Einflisse speziell bei An- und
Anfahrprozessen auch zeitlich andern kénnen.

Einflussfaktoren fir die Kornbildung

In der Literatur lassen sich sehr zahlreiche und umfangreiche Veroffentlichungen zur
Bildung von Partikeln (Granulaten, Agglomeraten) finden, die sich in der Regel auf die
Ergebnisse experimenteller Untersuchungen stutzen. Dabei betrachten einige Auto-
ren verschiedene Einzelprozesse in klassischen Wirbelschichtanlagen oder mecha-
nisch unterstitzen Wirbelschichten (z.B. Rotorwirbelschichten), andere wiederum be-
fassen sich mit Alternativtechnologien, wie beispielsweise der (High-Shear-) Agglo-
meration in den verschiedensten Bauformen von mechanischen Mischern (z.B. [73],
[113]). Ein anderer Teil von Veroffentlichungen beinhaltet Untersuchungen der Agg-
lomeration oder Granulation (bzw. mit dem Grenzgebiet dazwischen). Beispielsweise
seien hier [1], [12] genannt.

In den folgenden Abschnitten sollen die wesentlichen Schlussfolgerungen hinsichtlich
der Einflussfaktoren einzelner Autoren auszugsweise zusammengefasst werden. An-
schlielend werden Ruckschlusse fur die Analyse experimenteller Untersuchungen im
Rahmen dieser Arbeit getroffen.

In Tabelle 2-2 werden Faktoren aufgezahlt, die Einfluss auf den
Partikelwachstumsprozess haben kénnen. Aulerdem werden Literaturquellen zuge-
ordnet, die weitergehende Informationen bieten. Dabei wurden auch Einflussgrofien
bertcksichtigt, die nicht speziell Wirbelschichtverfahren betrachten, da darin erwahnte
Einflisse tendenziell gultig sind.

TropfengrofRe und Tropfengrolienspektrum
des eingedusten Bindemittels

[28], [114], [129]

Anordnung und Typ der Spruhdusen

[28], [54], [65]

Viskositat der Binderflissigkeit

[1], [28], [54], [73], [105], [119]

Oberflachenspannung der Binderflussigkeit

[28], [59], [73]

Benetzungseigenschaften

[28], [54], [114]

Bindertyp, Bindermenge, Binderspruhrate

[1], [28], [54], [59], [65], [70], [73], [105]
[113], [119]

Verhaltnis Spruhdruck zu Sprihrate

[11]

Verdlisungsgasmengenstrom

[28], [54]

Stromungsmechanik der Eindlisung

[126]

PartikelgroRe und Partikelgrof3enverteilung

[1], [28], [54], [73], [80], [112], [119],
[129]
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Hydrodynamik (der Wirbelschicht) [28], [54], [73], [105], [114], [119]

Thermische Bedingungen im Prozessraum |[1], [65], [70], [126]

Feuchte der Partikel (in der WS) [69], [89]
Apparatedesign [1]
Lufteintrittstemperatur [59], [70]
Partikelporositat [54]

Ldslichkeit des Feststoffes im Bindemittel |[105]

Tabelle 2-2 : Zusammenfassung von Einflussfaktoren auf das Partikelwachstum

Wirbelschichtanlagen zur Agglomeration und Granulation weisen grundsatzlich immer
ahnliche Grundelemente auf. Diese werden durch das Grundprinzip des Verfahrens
vorgegeben. Weiterhin werden derartige Anlagen durch typische verfahrenstechni-
sche KenngroRen und Betriebsparameter beschrieben. Diese Grundsystematik wird
im Weiteren zur Systematisierung verwendet.

Spruhsystem (Spriheinrichtung):

Die Eindisung von Flussigkeiten hat einen wesentlichen Einfluss auf die entstehen-
den Partikelstrukturen. Insbesondere der Stromungsmechanik fallt eine besondere
Rolle zu, da der Kontakt zwischen Tropfen und Partikel unter anderem die Benet-
zungseigenschaften sowie die moglichen Haftvorgange bestimmt. Dabei kommt der
Aufprallenergie eine grof3e Bedeutung zu. Entsprechend den hydrodynamischen Ei-
genschaften der Wirbelschicht, der geometrischen Anordnung, Ausfuhrung und An-
zahl der Dusen andern sich die Verweilzeit und die Konzentration von Partikeln in der
Spruhzone. In [80] wird auch das Verhaltnis aus bedustem Wirbelschichtvolumen zum
Gesamtvolumen als EinflussgroRe genannt. Sehr umfangreiche Untersuchungen zur
Eindisung von Flussigkeiten in Wirbelschichten wurden von Heinrich ([45]) und
Henneberg ([56]) durchgefuhrt. Dabei wurden sowohl die Anzahl als auch die Position
der einzelnen Dusen im Apparat untersucht. In [45], [56] und [94] wurden darUber
hinaus Modelle zur Feuchte- und Temperaturverteilung in Wirbelschichten entwickelt
und mit den experimentell gewonnenen Daten verglichen.

Je nach den vorliegenden Prozessbedingungen kénnen Sprihtropfen auf dem Weg
zur Partikeloberflache trocken und somit Feinmaterial durch eine Art Spruhtrocknung
(Eigenkeimbildung) bilden (z.B.[126]). Darlber hinaus erzeugt der Spriuhstrahl selbst
eine mechanische Beanspruchung des Wirbelschichtmaterials. Dadurch kann es zu
betrachtlichen Abriebeffekten kommen, die dann die Entstehung von Staub und Fein-
partikeln beeinflussen. Das TropfengroRenspektrum sowie die Verteilung der Trop-
fengeschwindigkeiten stellen Beurteilungsmerkmale von Spruhdisen dar. Unter ande-
rem nach [114] gibt es speziell bei Agglomerationsprozessen einen direkten Zusam-
menhang zwischen TropfengréfRe und Agglomeratgrolle.

Materialeigenschaften der dispersen Feststoffe:

Die Benetzungseigenschaften zwischen eingedister Flussigkeit und der Teilchen-
oberflache beeinflussen die GroRe und Form von Flussigkeitsbrucken. Diese Eigen-
schaften kdnnen durch den Kontaktwinkel abgeschatzt werden, wobei ein Kontakt-
winkel von betrachtlich kleiner als 90° fur gute Benetzung steht ([114]). Weiterhin
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hangt die Benetzungsfahigkeit von Pulvern vom Kontaktwinkel und der Porenstruktur
ab. Nach [114] wandert der Binder durch kapillare Trocknung bei der Agglomeration
an die Partikeloberflache und verteilt sich dort gleichmaRig.

In [89] wird das Wasserabsorptionspotential als EinflussgroRe fur das Partikel-
wachstum beschrieben.

Eigenschaften der Wirbelschichtmasse:

Allgemeingultig ist davon auszugehen, dass es zu verstarkter Agglomeration kommt,
wenn der (freie) Feuchtigkeitsgehalt der Partikelfullung anwéachst (z.B. [89]). Entspre-
chend des vorherrschenden Bindungsmechanismus ziehen sich Partikel bei Vorhan-
densein von Flussigkeitsbrucken mehr an. Hierbei wird die Bedeutung der vorherr-
schenden Anziehungskrafte deutlich. Der Grad der Sattigung des Agglomerates mit
Flussigkeit ist dafur ein Mal3 ([73]).

Externe Krafte spielen in Wirbelschichtprozessen zur Agglomeration im Vergleich zu
den Nassverfahren unter Nutzung der unterschiedlichen Mischertypen (High-Shear-
Granulatoren) eine eher untergeordnete Rolle.

Hydrodynamik der Wirbelschicht:

Infolge der Partikeldurchmischung kommt es in der Regel zu einem Anteil an Korn-
bruch. Dieser wird durch mechanische Beanspruchung durch die Wirbelschicht selbst
erzeugt. Da die Partikelbewegung vorrangig durch die Gasblasen erzeugt wird, defi-
nieren die stromungsmechanischen Parameter die Prozessbedingungen im Apparat.
Beispielsweise hat die Uberschussgeschwindigkeit einen direkten Einfluss auf die
Entstehung der Gasblasen und somit auch auf die Partikeldispersion (z.B.[28]). Als
Folge der Partikeldurchmischung entstehen Scherkrafte, die unter anderem die Dichte
von Agglomeraten ([114]) beeinflussen. Bei relativ niedrigen Scherkraften wird das
Anlagern von feinen Partikeln an gréf3eren (auch als ,Schneeballeffekt® bezeichnet)
erleichtert ([73]). Die Relativgeschwindigkeit zwischen kollidierenden Partikeln stellt
eine direkte EinflussgroRe dar.

Externe Partikelstrome:

Hierzu sind Massenstrome von dispersen Feststoffen zu zahlen, die in den eigentli-
chen Granulationsapparat eingetragen werden. Haufig wird Feingut dem Prozess-
raum zugeflhrt. Diese externe Partikelzufuhr bewirkt bei Granulationsprozessen eine
PartikelgroRenreduzierung und bei Agglomerationen haufig eine Anderung der Parti-
kelstruktur (z.B. [80], [126]). In [73] wird erlautert, dass bei der Agglomeration durch
High-Shear-Granulatoren vorrangig lockere und dispergierbare Agglomerate entste-
hen, wenn die Pulvervorlage ein enges Kornband besitzt. Feste Agglomerate entste-
hen demgegenuber aus sehr feinen Pulvern und dann verstarkt bei breiter Kornvertei-
lung. Diese Grundrelation ist erfahrungsgemaf auch auf Wirbelschichtverfahren Gber-
tragbar.

2.2 Beschreibung von dynamischen Anderungen der Parti-
kelgréRRenverteilung

Fir die systematische Analyse von PartikelgroRenanderungen sind genaue Definitio-
nen notwendig. Im folgenden Abschnitt wird die grundlegende Vorgehensweise be-
schrieben, die in nachfolgenden Abschnitten dieser Arbeit verwendet wird.

Seite 29



Michael Jacob Dissertation

Ausgehend von den KorngroRenverteilungen einzelner Versuchsproben werden Ver-
anderungen bezulglich einer Referenzprobe beziehungsweise eines Referenzzustan-
des erfasst.

Zur numerischen Beschreibung der Anderung von KorngréRenverteilungen (Vergro-
berung/Wachstum bzw. Verkleinerung) wird das gesamte betrachtete Korngréfien-
spektrum in einzelne GrolRenklassen unterteilt. Damit wird das betrachtete Teilchen-
kollektiv nicht als Kontinuum betrachtet sondern diskretisiert. Die Klassenbreite wird
durch einen Durchmesser d und eine Klassenbreite Ad ausreichend beschrieben. Die
unterschiedlichen Grdélenklassen werden zur eindeutigen Zuordnung und numeri-
schen Behandlung durch i durchlaufend in den Grenzen 1 und imax indiziert (untere
Grenze haufig auch 0, je nach verwendetem numerischen System und Speicherzu-
ordnung). Dabei stellt inax den dem zum maximal im betrachteten System vorliegen-
den Korndurchmesser zugeordneten Index dar.

Der Massenanteil x(i) stellt das Verhaltnis der Masse der Teilchen in der i-ten
Grollenklasse m(i) im Vergleich zur Gesamtmasse M samtlicher betrachteten Teil-
chen dar.

X(i) = M Formel 2-1

F(di): ZX(J) Formel 2-2

j=1

Daruber hinaus gilt allgemein:

'max

M = m( J) Formel 2-3
j=L

Imax

F(dp) =2 X(j) =1 Formel 2-4

j=1
Diese Zusammenhange lassen sich in Anlehnung nach Heim et al. ([41]) leicht in gra-
fischer Form darstellen. In der Abbildung 2-1 wurden zwei Korngrofienverteilungen
dargestellt. Diese beiden Verteilungen sollen als Beispiel zwei einzelnen Proben zu-
geordnet sein, die zu unterschiedlichen Zeitpunkten t; und t, eines Prozesses ge-
nommen wurden.

Bei bekanntem Masseninhalt des betrachteten Systems konnen Massenstrome
zwischen den Kornklassen durch Massenanteile beschrieben werden.

Wichtig ist dabei die Wahl des Bezugssystems. So kann im ersten Fall die Gro3enan-
derung (oder auch die Anderung jeder beliebigen anderen Eigenschaft) betrachtet
werden, wogegen im zweiten Fall der Durchmesser (oder andere Eigenschaft) kon-
stant gehalten wird und die Mengenanderungen betrachtet werden.
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Abbildung 2-1 : Darstellung von KorngréRenverteilungen

Im vorliegenden Fall werden die Durchmesser konstant gehalten. Das heift, es wird
mit festen GrélRenklassen gearbeitet. Jede Anderung der Korngréfienverteilung wird
demzufolge durch die Verschiebung der zugeordneten Massenanteile ausgedruckt,
wie z.B.:

AX(i, At) = x(i,t,) — x(i,t,) Formel 2-5

mit: At = t2 _ tl Formel 2-6
Betrachtet man nun eine Korngrofienklasse i so konnen verschiedene Massenstrome
in diese Klasse hinein und hinaus sowie der Inhalt der Klasse selbst eindeutig be-
schrieben werden.

Die nachstehenden Abbildungen dienen zur Erlauterung der verwendeten Definitio-
nen zur Charakterisierung von Veranderungen eines Kornbandes.

In Abbildung 2-2 wurde eine Kornvergroberung der betrachteten Kornklasse i darge-
stellt. Es ist erkennbar, dass x(i,tz) grofder als x(i,t;) ist. Damit hat sich im Zeitintervall
At=t,-t; die Masse an Partikeln innerhalb dieser Kornklasse geandert.

Eine Veranderung des Anteiles einer einzelnen Kornklasse sagt jedoch nichts uber
das gesamte Partikelkollektiv aus. Beispielsweise kann es bei Agglomerationsprozes-
sen Situationen geben, bei denen der Anteil an sehr groRen Partikeln steigt, sich aber
gleichzeitig die mittlere Korngrolde verringert. Als Ursachen kommen dafur beispiel-
weise Verweilzeiteffekte sowie der ,Schneeballeffekt® in Frage.
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Abbildung 2-2 : Korngréenanderung — Kornvergréberung

Die Abbildung 2-3 stellt eine Kornbandanderung im unteren KorngréRenbereich dar.
Auch in diesem Fall ist eine Zunahme innerhalb der Kornklasse i erkennbar.

1 10 i imax
TF( d) | | | | | | | |
F(dty)
Ad
F(d; tp) ——
—
/ %
x(i,t5)
ISR B 4
x(i,ty)
0 —
0 d; d
—>

Abbildung 2-3 : Korngréf3enanderung — Kornverkleinerung

Bei Analyse der Veranderungen in den beiden Abbildungen ist festzustellen, dass
sich sowohl der Feingutgehalt als auch die Grobkornmenge erhdht hat. Die beiden
Veranderungen flhren aber nicht zu einer wesentlichen Verschiebung des mittleren
Korndurchmessers dso. Das gesamte Partikelspektrum hat sich aber verandert.
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Aus diesen Darstellungen lasst sich jedoch nicht direkt ablesen, was die Ursache flr
die Zunahme der betrachteten Kornklasse ist. Mogliche Ursachen kdnnen sein:

Agglomeration von Partikeln kleinerer Kornklassen

Aufbaugranulation durch Bedusen kleinerer Teilchen mit feststoffhaltigen Flus-
sigkeiten und schalenartigem Wachstum

Bruch von Teilchen aus groReren Kornklassen
Abrieb von Teilchenoberflachen grélierer Fraktionen
externe Zufuhrung von Partikeln gleicher GroRRe usw.

Fir jede Kornklasse treten immer grundlegend gleichartige Effekte auf, die in der Ab-
bildung 2-4 schematisch dargestellt wurden. Jedoch werden die Anteile der einzelnen
Wirkmechanismen fur jede Kornklasse unterschiedlich sein. Ein wesentliches Merk-
mal der hier genutzten Vorgehensweise besteht darin, dass jedem Effekt immer meh-
rere Prozesse zugeordnet sind (z.B. Agglomeration und Granulation) und somit keine
explizite Zuordnung und Identifizierung einzelner Mechanismen maoglich ist. Dies ist
aber kein Nachteil, da es im Rahmen dieser Arbeit nicht um die strukturelle Betrach-
tung einzelner Teilchen geht, sondern um die beliebige Anderung von Kornbandern
innerhalb eines Apparates.

Verringerung des Anteiles
Entnahme der betrachteten Kornklasse ,i*
A
Kornzerstérung KornvergroRerung
( Kornbruch ) o @ ( Agglomeration )
( Abrieb ) ( Granulation )
> R | » R |
Klasse ,1" Klasse ,i-1* Klasse ,i* Klasse ,i+1“ Klasse iy,
mit | e mit mit mit | ... mit
x(1,4) x(i-1,) x(i,t) x(i+1,1) X(imaxt)
- J G )
KornvergroRerung Kornzerstérung
( Agglomeration ) [— — ( Kornbruch')
( Granulation ) ( Abrieb )
Zufuhr VergréRerung des Anteiles
der betrachteten Kornklasse ,,i*

Abbildung 2-4 : KorngréfRenanderungen

2.3 Erstellung des Prozessmodells zur Analyse des Sprih-
granulationsprozesses

2.3.1 Grundlagen kinstlicher neuronaler Netzwerke

Den Ausgangspunkt zur Gewinnung granulationskinetischer Informationen stellen in
der Regel Experimente dar. Dazu werden Agglomerations- oder Granulationsversu-
che im Labor- oder/und Pilotmal3stab durchgefuhrt. Wahrend dieser Tests werden
thermische Parameter und Strdomungskennwerte aufgezeichnet. Zusatzlich werden in
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bestimmten Zeitintervallen Produktproben enthommen und hinsichtlich ihrer Granu-
lometrie untersucht. Diese Informationen werden konkreten Zeitpunkten zugeordnet.
Damit stehen zeitabhangige Werte von Eingangs- und Ausgangsgrofien zur Verfu-

gung.
In der Regel liegen deutlich mehr Prozessdaten als Produktdaten vor, da der Aufwand
zur Produktanalytik im Vergleich zur Prozessdatenerfassung deutlich hoher ist und
Produktproben normalerweise nur in bestimmten Zeitabstdnden zur Verfigung ste-

hen. Damit besteht die Aufgabe darin, den einzelnen Produktkenngrofien als Ergeb-
nis der Analytik reprasentative Prozessdaten zuzuordnen.

Nach Ablauf von Experimenten sowie beim industriellen Betrieb von Wirbel-
schichtgranulationsanlagen steht durch die immer weiter verbreiteten speicherpro-
grammierbaren Steuerungen (SPS) eine Vielzahl von Messwerten zur Verfigung.
Gleichzeitig liegt in der Regel eine mit zunehmender Anlagenbetriebszeit steigende
Zahl von Analyseergebnissen der hergestellten Produkte vor. Diese Informationen
stellen eine Wissensquelle dar, die zur Erstellung von datenbasierten Prozessmodel-
len verwendet werden kann [8].

Zur statistischen Auswertung dieser Informationen kénnen unterschiedliche Analyse-
verfahren herangezogen werden. Mogliche anzuwendende Methoden sind beispiels-
weise:

Berechnung statistischer Kenngro3en

Insbesondere bei der Analyse von Prozessparametern werden statisti-
sche Kennwerte verwendet. Beispielsweise sollen hier der arithmetische
Mittelwert, Lageparameter von Verteilungen sowie die verschiedenen
Streuungsparameter genannt werden.

(lineare) Regressionsanalyse

Bei einer Regressionsanalyse wird der Zusammenhang zwischen zwei
oder mehreren Variablen (Merkmalen) durch eine Modellgleichung be-
stimmt. Dazu mussen samtliche Merkmale metrisch skaliert vorliegen.
Der Zusammenhang zwischen den Merkmalen wird durch die Anpas-
sung einer Geraden beschrieben [88]. Lineare Regressionsanalyse be-
deutet, dass die Koeffizienten der Modellgleichung linear sind.

Faktorenanalyse

Die Faktorenanalyse beinhaltet die Reduzierung einer gegebenen An-
zahl von Variablen mit redundanten Informationen auf weniger Variab-
len, den Faktoren [88].

Clusteranalyse

Bei der Clusteranalyse werden bei simultaner Betrachtung von mindes-
tens zwei Merkmalen die einzelnen Merkmalsauspragungen derart
gruppiert, dass die Ahnlichkeit der einzelnen Auspragungen innerhalb
der Gruppen moglichst groR ist. Demgegeniiber soll die Ahnlichkeit zwi-
schen verschiedenen Gruppen mdglichst gering sein [88].

Kinstliche neuronale Netzwerke

Klnstliche neuronale Netzwerke stellen spezielle mathematische Model-
le dar, die sich besonders gut zum Erkennen funktionaler Zusammen-
hange zwischen verschiedenen Grof3en eignen. Somit sind sie beson-
ders fur Analysen des Anforderungstyps ,Mustererkennung® geeignet
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[8]. Sie erlauben auf Basis von Messdaten ein Modell des zugrundelie-
genden Prozesses zu generieren. Dazu sind keine Vorabannahmen
Uber die Struktur der funktionellen Zusammenhange erforderlich [82].
Prinzipiell lassen sich durch neuronale Netze samtliche Zusammenhan-
ge abbilden und sich daraus auch Vorhersagen ableiten ([16]).

Bei der Auswahl des geeigneten Verfahrens ist zunachst das Ziel der Analyse zu
spezifizieren. Dadurch wird die Menge geeigneter Verfahren eingeschrankt. Im Rah-
men dieser Arbeit bestehen hauptsachlich die nachfolgenden Ziele:

Ermittlung von Haupteinflussfaktoren auf die Partikelbildung und
Erarbeitung eines Prozessmodells fur die Partikelbildung.

In den folgenden Abschnitten werden mehrere Verfahren miteinander kombiniert. Da-
bei stehen jedoch nicht die vollstandige Abarbeitung der jeweiligen Analysen sondern
vielmehr deren Grundanliegen im Vordergrund.

Die Methodik der kinstlichen neuronalen Netzwerke (kNN) wurde als Hauptanalyse-
werkzeug gewahlt, um beliebige Abhangigkeiten zwischen Eingangs- und Ausgangs-
grolRen bzw. den Stell- und Zustandsgrofien des Granulationsprozesses abbilden zu
konnen. Dabei ist eine konkrete Beschreibung der mathematischen Relationen wie im
Falle einer linearen Regression nicht erforderlich.

Weiterhin wird die Strategie verfolgt, die rigorose, d.h. auf physikalischen Gesetzma-
Rigkeiten beruhende Modellierung mit der neuronalen Netzwerktechnik zu verknip-
fen, um den Extrapolationsbereich des kNN zu erweitern. Dabei bilden sowohl direkt
gemessene Prozessgrofien als auch berechnete Kennzahlen die Eingangsgrofien fur
das kNN. Dadurch wird auBerdem die Anzahl der Einflussgréfien reduziert. Zur Er-
mittlung der EinflussgroRen kann die Faktorenanalyse verwendet werden.

Es wird somit davon ausgegangen, dass durch das kNN indirekt die stoffspezifischen
und nicht-idealen Einflisse des betrachteten Systems in die Modellierung eingebracht
werden. Diese sind beispielsweise Oberflacheneigenschaften der Partikeln und Poro-
sitatsunterschiede in unterschiedlichen Kornfraktionen.

Nachfolgend werden einfihrend die Grundlagen kulnstlicher neuronaler Netzwerke
ubersichtsartig erlautert.

Ein kinstliches neuronales Netz stellt im Allgemeinen die technische Umsetzung der
Gehirnfunktion dar [60]. Die Modellierung erfolgt auf einem gewissen Abstraktions-
niveau [72].

Die neurophysiologischen Vorgange im Gehirn dienen dabei als Vorbild. Im folgenden
Abschnitt werden diese Vorgange ubersichtsartig dargestellt. Anschlieend wird die
mathematische Umsetzung dieser Prozesse erlautert.

In [60] werden die neurophysiologischen Prozesse im Gehirn einfuhrend sowie in [72]
detailliert erlautert.

In biologischen Sinn stellen Nervenzellen (auch als Ganglienzelle oder Neuron be-
zeichnet) allgemein Zellkorper dar, die durch eine Zellmembran von der Umgebung
abgegrenzt wird. Dieser Zellkorper besitzt eine Vielzahl kurzer und stark verzweigter
Auswuchse, den Dendriten. Weiterhin existiert ein weiterer sehr langer Auswuchs, der
als Axon bezeichnet wird. Dieser teilt sich an seinem Ende in viele Zweige auf, die
durch je eine Synapse abgeschlossen werden. Jede Synapse ist mit einem Zellkorper
oder einem Dendriten einer anderen Nervenzelle verbunden. Die Kontaktstellen wer-
den durch einen dinnen synaptischen Spalt gebildet.
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Abbildung 2-5 : Schematische Darstellung von Neuron und Synapse ( entnommen aus [72])

Synaptische Verbindungen verandern sich mit der Zeit. Sie wachsen, verkimmern
bzw. kdnnen ganz verschwinden. Ein Axon kann weiterhin neue Zweige mit neuen
Synapsen bilden und dadurch mit neuen Nervenzellen in Kontakt treten. Derartige
Anderungen im Verhalten von Nervenzellen werden als ,Lernvorgange“ bezeichnet.

Die Funktion einzelner Nervenzellen beruht auf dem sogenannten Membranpotential,
der elektrischen Spannung der Zellmembran gegenuber der Umgebung. Im Ruhezu-
stand, wenn die Zelle nicht von aulen angeregt wird, verharrt die Nervenzelle bei ei-
nem einheitlichen Membranpotential von etwa —90...-75 mV (abhangig vom Zelltyp
[72]). Wenn ihr Membranpotential an mindestens einer Stelle Uber einen bestimmten
Schwellenwert von etwa —50 mV hinaus erhoht, wird durch innere Vorgange eine Ket-
tenreaktion gestartet, die zu einer sprunghaften Erhéhung des Membranpotentials auf
etwa +20...+30 mV fuhrt. AnschlieRend kehrt die Nervenzelle innerhalb weniger Milli-
sekunden in ihren Ruhezustand zurtck.

Die kurze Spannungsspitze im Erregungszustand der Nervenzelle wird als Aktionspo-
tential bezeichnet. Dieses pflanzt sich langs des Axons fort und gelangt zu den Sy-
napsen. In diesen werden chemische Substanzen, die sogenannten Neurotransmitter,
ausgeschiittet. Uber die synaptischen Spalte gelangen die Neurotransmitter zu ande-
ren Nervenzellen und erhdhen deren Membranpotential, was dort bei ausreichender
Erhéhung ebenfalls ein Aktionpotential auslost. Dieser Zustand wird als ,feuern der
Nervenzelle® bezeichnet.

Fur eine hohe Stabilitdt des Nervensystems sind sowohl das Membranpotential erho-
hende Synapsen (also erregende) als auch das Membranpotential erniedrigende (al-
so hemmende) notwendig [60].

Fur weiterfUhrende Informationen wird an dieser Stelle auf [72] verwiesen. Dort wer-
den die einzelnen Mechanismen neurophysiologischer Prozesse detailliert erlautert.

Um in die technische Umsetzung einzuflihren, werden an dieser Stelle grundlegende
Begriffe definiert.

Rummelhart charakterisiert ein neuronales Netzes wie folgt durch ([72]):

Verarbeitungseinheiten, die als ,Units“ bezeichnet werden
Verbindungen zwischen den einzelnen Units

( den Gewichten bzw. ,weights® )

Aktivierungswerte der Units

einer Regel der Signalausbreitung durch das Netzwerk

( ,rule of propagation®)

einer Funktion zur Bildung des Aktivierungswertes einer Unit
einer Funktion zur Bildung des Ausgangssignals einer Unit
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einer Lernregel und
einer Umgebung, in der das System arbeitet.

Diese einzelnen Punkte werden in den folgenden Abschnitten naher betrachtet.

Ein neuronales Netz wird gebildet, indem mehrere Verarbeitungseinheiten (Neuronen,
Units) hinter- oder nebeneinander geschaltet werden [71]. Ein neuronales Netzt wird
spezifiziert, indem Anzahl und Anordnung der Units und ihre Verbindungen angege-
ben werden.

Abbildung 2-6 : Ausschnitt aus einem neuronalen Netz nach Rummelhart (aus [72])

Ublicherweise wird die i-te Unit eines neuronalen Netzes mit u; bezeichnet (Abbildung
2-6). Allgemein berechnen die einzelnen Units ihre Ausgangssignale aus den an-
kommenden Signalen.

Wie in Abbildung 2-7 allgemein schematisch dargestellt, empfangt eine beliebige Unit
u; von aulRen eine bestimmte Anzahl von j Signalen. Diese kdnnen von der ,Aulien-
welt“ oder von anderen Units kommen.

Unit U,
Eingangs- Gewichte Netto- > Aktivierung > Ausgangs-
signale input signal
T T I T T
Eingangs-, > " L : . ) > Ausgangs-
gréRe(n) elJ W'J netI a'I OI gréRe
Ausbreitungs- Aktivierungs- Ausgabe-
regel funktion funktion

Abbildung 2-7 : Schema einer Verarbeitungseinheit

Aus diesen Eingangssignalen e; wird entsprechend den zugeordneten Gewichten w;;
und einer Ausbreitungsregel der Netto-Input net; der Verarbeitungseinheit berechnet.
Basierend auf diesem Wert wird anschliefend Uber eine Aktivierungsfunktion die Ak-
tivierung a; berechnet. Diese Aktivierung wird dann anschlieRend unter Verwendung
einer Ausgabefunktion in das Ausgangssignal o; der Unit u; transformiert.

Nach [72] werden drei verschiedene Typen von Units entsprechend ihrer Funktion
definiert :

Input-Units : - sind Verarbeitungseinheiten, die von der ,Aulenwelt* Signa-
le (Reize, Muster) empfangen kdnnen

Output-Units : - Verarbeitungseinheiten, die Signale an die ,Auf’enwelt* wie-
dergeben
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Hidden-Units : - Units, die weder Input- noch Output-Units sind. Sie besitzen
hauptsachlich Verarbeitungs- und Verteilungsfunktionen.

Zur Festlegung der fur die Berechnung des Ausgangssignales notwendigen Funktio-
nen gibt es mehrere Ansatze, die jedoch alle im Wesentlichen auf den gleichen
Grundlagen beruhen (z.B. [23], [60], [71], [72]).

Ausbreitungsregel :

Durch die Ausbreitungsregel wird die Weiterleitung der Signale in einem neuronalen
Netz definiert.

Entsprechend der Abbildung 2-8, kann eine Unit u; eine Menge von 1...n Eingangs-
signalen besitzen. Diese kdnnen entsprechend der jeweiligen Funktion der Unit inner-
halb eines Netzes direkte Eingabegrof3en sein oder aus den Ausgangssignalen ande-
rer Einheiten bestehen.

@ Wi °

Abbildung 2-8 : EingabegroRen einer Verarbeitungseinheit

Sehr haufig wird in der Praxis die folgende Beziehung verwendet:

net, =Y e; - W, Formel 2-7
j

Aktivierungsfunktion :

Nach [72] entfallt die Aktivierungsfunktion sehr haufig oder ist die identische Abbil-
dung des Netto-Inputs. Aus diesem Grund wird in der Literatur sehr haufig eine Ver-
mischung der Begriffe Aktivierungs- und der Ausgabefunktion vorgefunden.

In [71] wird der Begriff der Transferfunktion verwendet, um diejenige Funktion zu defi-
nieren, die aus dem kumulierten Input net; den Ausgabewert berechnet.

Innerhalb der vorliegenden Arbeit wird konsequent der Begriff der Ausgabefunktion
zur Funktionsbeschreibung verwendet und in den nachfolgenden Abschnitten naher
erlautert.

Somit wird die folgende Aktivierungsfunktion definiert:
a; = neti Formel 2-8

Sie entspricht dem Typ einer linearen Aktivierungsfunktion und wird in diesem spezi-
ellen Fall als Identitat bezeichnet ([60]).

Seite 38



Michael Jacob Dissertation

Ausgabefunktion (OQutput-Funktion):

Nach [60] wird an die Ausgangsfunktion nur die Bedingung gestellt, dass sie monoton
wachsend ist. Sie kann dabei auch streckenweise konstant sein. Es ist aber nicht
zwingend erforderlich, dass die Ausgangsfunktion stetig oder differenzierbar ist.

Typische Ausgangsfunktionen stellen beispielsweise die Schwellenwertfunktion, die
Rampenfunktion sowie stochastische Funktionen dar ([60]).

Die sigmoide (logistische, Sigma-) Funktion stellt eine der gangigen Ausgabefunktio-
nen dar.

1 Formel 2-9
0,(a) = oo™

Diese Kurve kann durch Einfuhrung entsprechender Parameter in erwunschte For-

men, Ausdehnungen und Lagen transformiert werden (Abbildung 2-9). Daflr lautet
dann die Berechnungsvorschrift ([72]):

Formel 2-10

a
Oi (ai) - (1+ﬂ.e—neti+7)+5

Die Wahl der vier Parameter hat beispielsweise Einfluss auf die programmtechnische
Umsetzung entsprechend des Wertebereiches der Ausgabefunktion.

Abbildung 2-9 : Sigmoidfunktion ( enthommen aus[72] )

Wie zuvor erlautert wurde, stellen die Gewichte die Verbindungen in einem Netzwerk
dar. In diesem Zusammenhang wird der Begriff des ,Lernens” definiert. Er begriindet
sich immer auf die systematische Veranderung der Gewichte von miteinander ver-
bundenen Zellen eines Netzwerkes. Dabei wird der Ausgabevektor mit einem Lernziel
verglichen und dient somit als Mal fiir die Anderung der Gewichte ([117]).

Im Fall, dass flr jedes Eingabemuster wahrend des Trainings ein Zielausgabemuster
vorgegeben ist, wird vom Uberwachten Lernen gesprochen ([23]). Zu Beginn des Ler-
nens werden die einzelnen Gewichte Ublicherweise mit Zufallszahlen belegt und an-
schlielend wahrend des Trainings kontinuierlich angepasst.

Eine sehr haufig angewendete Methode zur Anpassung der Gewichte stellt die Back-
propagation dar, die maligeblich auf Arbeiten von Rummelhart et al. Beruhen. Sie
verwendet eine Generalisierung der Delta-Regel.

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde der sehr gebrauchliche Netztyp eines so-
genannten Feed-Forward-Netzes verwendet, welches vom Backpropagationsverfah-
ren verlangt wird.
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} Ausgabeschicht ( Output )

‘ } Zwischenschicht ( Hidden )

} Eingabeschicht ( Input )

Abbildung 2-10 : Prinzipskizze eines Feed-Forward-Netzes

Das Netz besteht prinzipiell aus einer dreischichtigen Struktur, bestehend aus Einga-
bezellen (Input-Units), Zwischenzellen (Hidden-Units) und Ausgabezellen (Output-
Units). Jede Unit einer Schicht ist mit jeder Unit der benachbarten Schichten verbun-
den (Abbildung 2-10). Dieser Netztyp wird auch als Backpropagationnetz bezeichnet
([117]). Die Richtung des Informationsflusses verlauft immer beginnend bei der Ein-
gabeschicht, Uber die Zwischenschicht hin zur Ausgabeschicht.

Der Backpropagation — Algorithmus definiert zwei Netzdurchlaufe (z.B. [23], [117]).

Der erste Durchlauf erfolgt von der Eingabeschicht zur Ausgabeschicht. Dabei wer-
den die Eingabevektoren durch das Netz propagiert, um Ausgaben an der Ausgabe-
schicht zu berechnen.

Beim Ruckwartsdurchlauf wird ahnlich verfahren, jedoch werden die Fehlerwerte
durch das Netz zurlckpropagiert, um festzulegen, wie die Gewichte zu verandern
sind. Somit Ubertragt jede Unit der Zwischenschicht im Vorwartsdurchlauf eine Akti-
vierung an die Ausgabeschicht. Im Ruickwartsdurchlauf empfangt jede Einheit der
Zwischenschicht Fehlersignale von jeder Einheit der Ausgabeschicht.

Die Netzwerkstruktur wird Ublicherweise in Matrixform oder als gerichteter Graph dar-
gestellt.

Dabei beschreibt das sogenannte Konnektivitdtsmuster, wie die einzelnen Verarbei-
tungseinheiten miteinander verbunden sind. Diese Matrix W wird auch als Gewichts-
matrix bezeichnet und beinhaltet die einzelnen Gewichte w; , die von der Unit i zur
Unit j fihren. Es wird fUr jede Schicht eine eigene Matrix erstellt.

Der Backpropagation- Algorithmus lautet wie nachfolgend erlautert ([23]).

Alle fur das Training zur Verfligung stehenden Ein- und Ausgabemuster werden
nacheinander durchlaufen. Fur jede Einheit in der Eingabeschicht wird die Eingabe im
Eingabevektor abgelegt und als Ausgabe jeder Einheit wird deren Eingabe gesetzt.

AnschlieRend werden die Netzeingaben und —ausgaben fur die erste Zwischenschicht
berechnet.
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n
_ Formel 2-11
net; =W, + Y X;W,
i=1
1 Formel 2-12
0. =
J 1+ e—netJ

Dieser Schritt wird fur alle eventuell vorhandenen nachfolgenden Zwischenschichten
wiederholt.

Fur die Einheiten der Ausgabeschicht wird ebenfalls die Netzeingabe und —ausgabe
berechnet.

net; =w, + Zn: X W Formel 2-13
i=1
1 Formel 2-14
O e
Nun kann jetzt der Fehler fUr jede Ausgabeeinheit
5,=[t;-0,)-0,--0;) Formel 2-15
sowie nacheinander flr samtliche Zwischenschichten
5, =0, ‘(1—0j)‘z5kaj Formel 2-16
k

berechnet werden.
Nachfolgend konnen die Gewichte jeder Einheit fur alle Schichten aktualisiert werden.

Aw; (n+1) = 77(51.0i )+ aAw; (n) Formel 2-17

Nachdem alle Muster durchlaufen wurden, erfolgt eine Prufung auf Konvergenz, in-
dem getestet wird, ob sich der Unterschied zwischen dem Ziel- und dem Ausgabe-
muster innerhalb eines festzulegenden Toleranzbereiches liegt. Bei ungentgender
Ubereinstimmung erfolgt ein weiterer Durchlauf durch samtliche Trainingsmuster.

Diese iterative Vorgehensweise wird zusammenfassend in der Abbildung 2-11 gra-
fisch dargestellt.

Weiterfuhrende Informationen zu den internen Ablaufen im kNN bzw. zu den Details
des Lernalgorithmus der im Rahmen dieser Arbeit benutzten Software ,NN-Tool
2000“ sind in [7] veroffentlicht worden.

Das breite Anwendungspotential von neuronalen Netzen speziell zur Regelung von
verfahrenstechnischen Prozessen wurde in [8] aufgezeigt.
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Abbildung 2-11: Ablaufplan des Back-Propagations-Verfahrens ([65])

2.3.2 Definition von Einflussgr63en als Eingangsparameter des
kiinstlichen neuronalen Netzes

Lageparameter der betrachteten Kornklasse

Wie in Abschnitt 2.1 zusammengefasst wurde, hangen Partikelbildungsprozesse we-
sentlich vom Vorhandensein kleinerer und/oder grolierer Partikel ab. Bei einem hohen
Anteil an deutlich feineren Teilchen bezogen auf die betrachtete Kornklasse werden
Kornanlagerungsprozesse unter Umstanden viel starker auftreten als bei einem
Uberangebot von gréberen Teilchen bzw. bei Nichtvorhandensein kleinerer Teilchen.

Zur Beriucksichtigung der oben genannten Faktoren wird die Korngréfienverteilung
eines Zeitpunktes in einzelne Teilverteilungen zerlegt. Dabei bildet die betrachtete
Kornklasse den Grenzpunkt flr die Zerlegung. Die Kornklassen unterhalb der be-
trachteten Klasse bilden die Unterkornverteilung, die grolReren Klassen bilden die
Uberkornverteilung. Die jeweils betrachtete Kornklasse besitzt selbst keine Verteilung.

Die Abbildung 2-12 stellt in einem Beispiel die Zerlegung einer auf die Klassenbreite
bezogene Volumendichteverteilung schematisch dar. Aus dem Gesamtkornband wer-
den entsprechend der betrachteten Kornklasse zwei neue Teilverteilungen berechnet.
Diese Zerlegung wird flr jede Kornklasse des gesamten Kornspektrums durchgefuhrt.
Ausnahmen bilden die erste und die letzte Kornklasse. Diese werden nicht betrachtet,
da keine Uber- und Unterkornklassen definiert werden kdnnen. Als Resultate steht fiir
jede betrachtete Kornklasse eine zugeordnete Unterkorn- und Uberkornverteilung zur
Verflgung.

Wie in der Abbildung 2-12 erkennbar ist, kann eine Gesamtverteilung und/oder eine
Teilverteilung mehrere Wendepunkte besitzen. Um steigende Funktionen ohne
Extremstellen zu erzeugen, werden kumulative Verteilungen (Summenverteilungen)
angewendet.
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Abbildung 2-13 : Zerlegung der Summenverteilung

Die Abbildung 2-13 stellt die Ergebnisse der Transformation der Volumen-
dichteverteilungen in Volumensummenverteilungen dar. Diese Strategie kann wiede-
rum fur samtliche Kornklassen bis auf die erste und letzte verfolgt werden. Fur die
erste und die letzte Kornklasse sind spezielle Definitionen notwendig, da keine Vertei-

lungen mehr existieren.
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KorngroRenverteilungen kénnen mittels der Ublichen Kennwerte der Statistik be-
schrieben werden. Dazu werden Lage- und Streuungsmalde jeweils fur die Unterkorn-
und die Uberkornverteilungen berechnet. Im Rahmen dieser Arbeit wird der Median-
wert als Lageparameter verwendet.

Durch diesen Parameter soll reprasentiert werden, welche Korngrdélie die Unter- und
Uberkornteilmenge einer betrachteten Kornfraktion besitzt. Wenn sich dieser Wert fiir
die Unterkornverteilung signifikant von der betrachteten Korngrof3e unterscheidet,
kann beispielsweise davon ausgegangen werden, dass bei zur Kornanlagerung (Agg-
lomeration, Snowballing) neigenden Stoffsystemen flir die betrachtete Korngrof3e ho-
he Wachstumsraten auftreten konnten.

Dem Medianwert als Lageparameter wird eine Referenzkorngrof3e zugeordnet. Hierzu
wird der mittlere Durchmesser der betrachteten Kornklasse verwendet.

Auf diese Art und Weise kdnnen Korngrélienanderungen von einzelnen Proben zu
definierten Prozesszeiten hinreichend beschrieben werden. Daruber hinaus kann die
Aussagefahigkeit von Analysen der Granulationskinetik erhéht werden, wenn zusatz-
liche Lageparameter mit einbezogen werden. Im Rahmen dieser Arbeit wird dafur die
Verteilungsbreite (zahlenwertmalig ausgedrtckt durch die Imperfektion) genutzt.

Spezifische Spruhrate

In der Regel sind Granulations- oder Agglomerationsprozesse mit einem Fllssigkeits-
eintrag durch EindUsung verbunden. Diese Flussigkeitszufuhrung erfolgt unter Ver-
wendung von ein oder mehreren Spruhdudsen. Durch den Spruhvorgang selbst und
durch die Partikelbewegungen im Wirbelbett bildet sich eine Bedusungszone, die
durch einen erhdhten Flussigkeitsgehalt im Vergleich zur restlichen Wirbelschicht-
masse gekennzeichnet ist.

In der Literatur werden eine Reihe von Berechnungsansatzen und —modellen erlau-
tert, die sich mit der lokalen Verteilung von Prozessgrofden im Bedusungsbereich so-
wie in den umgebenden Bereichen der Wirbelschicht befassen. Beispielsweise sind
an dieser Stelle [45], [56], [87] zu nennen.

Umfangreiche Betrachtungen zur FlUssigkeitseindlsung erarbeitete Henneberg ([56])
durch umfangreiche Messungen und Vergleiche mit numerischen Simulationen.
Schwerpunkt bildeten die Einflisse von verschiedenartigen Sprihdisen sowie deren
Anzahl und Anordnung im Apparat. Hierbei wurden sehr aussagefahige Resultate fur
Temperatur- und Feuchtefelder gewonnen.

Im Fall der Flussigkeitseindusung von unten direkt in die Flussigkeit hinein ist eine
Vorabschatzung der Grdlie der Eindisungszone nur sehr schwer moglich. Dabei sind
insbesondere die Dusenposition und die Ausdehnung der umgebenden Wirbelschicht
zu bertcksichtigen.

Im Rahmen dieser Arbeit besteht nicht das Ziel, die BedUsungsverhaltnisse exakt im
Detail zu modellieren. Es wird der Ansatz verfolgt, mittlere Parameter zu definieren.

In Abbildung 2-14 sind die prinzipiellen Gegebenheiten schematisch dargestellt, wie
sie in industriellen Wirbelschichtanlagen vorliegen kdnnen. Der linke Teil der Abbil-
dung zeigt eine Anwendung mit relativ geringerer Schichthbhe. Demgegenuber liegt
im rechten Teil eine groflde Schichthdhe vor.
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Abbildung 2-14: Ausbildung der Bedlisungszone bei Eindiisung von unten

Der Fall links im Bild beinhaltet die Ausbildung einer Bedlsungszone, die mit einer
Strahlzone von Strahlschichtapparaten vergleichbar ist. Derartige Eindlsungs-
vorgange sind fur eine spezielle Apparatebauform von Becher ([12]) ausfuhrlich theo-
retisch und praktisch untersucht worden.

Zur Beschreibung des Flussigkeitseintrages in Spruhzonen wird sehr haufig in Zu-
sammenhang mit Analysen zur Benetzung und Keimbildung bei Agglomerations- und
Granulationsprozessen eine dimensionslose Spruhrate (engl. dimensionless spray flux) definiert
([85]). Dazu wird eine stark vereinfachte Modellvorstellung gemafl Abbildung 2-15
herangezogen.

Sprihdise
M
Flach-
Partikel- strah
m unbespriihte bespriihte
Partikel Partikel

X

Abbildung 2-15: Definition der dimensionslosen Spriihrate (nach [85])

In der Literatur (z.B. [85]) wurden Berechnungsvorschriften fur den Fall der Eindlsung
von Flussigkeiten von oben auf die Wirbelschicht (,Top-Spray“-Verfahren) veroffent-
licht. Bei deren Anwendung besteht jedoch in der Praxis oft die Schwierigkeit, die er-
forderlichen Parameter festzulegen.

Aus diesem Grunde wird bei den nachfolgenden Betrachtungen eine vereinfachte (in-
tegrale) GrofRe definiert.

Gemal der Modellannahme, dass Uber das Spruhsystem FlUssigkeit auf die Partike-
loberflache aufgetragen wird, wird als Bezugsgrole flr die spezifische Sprihrate die
in der Wirbelschicht enthaltene Partikeloberflache festgelegt.
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Diese spezifische Groe entspricht einer mittleren Partikelbenetzung und kann somit
mit den Modellierungsansatzen nach dem Benetzungsgradmodell von Marl ([90]) und
Heinrich ([45]) zusammengefuhrt werden.

Ein Abscheidegrad wurde nicht berlcksichtigt, so dass von einem vollstandigen Auf-
ziehen der Flussigkeit auf den Partikeln ausgegangen wird.

Die spezifische Sprihrate wird wie folgt definiert:

Ma.
- Diise Formel 2-18
mAF —_—

A

Zur Berechnung dieses Parameters wird derart vorgegangen, dass die zu einem be-
liebigen Zeitpunkt im Apparat enthaltene Wirbelschichtmasse aus einer Massenbilanz
berechnet wird. Bei bekannter KorngroRenverteilung im Apparat kann die gesamte
Wirbelschichtoberflache ausgerechnet werden. Anschliellend wird die Gesamtsprih-
menge auf diese Partikeloberflache bezogen.

Verdusungsdruck

Bei samtlichen Experimenten im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde mit Zwei-
stoffdisen gearbeitet. Dabei wird die einzutragende Flussigkeit von einem
VerdUsungsgas, im vorliegenden Fall Druckluft bei Raumtemperatur, zerstaubt. Die
dabei verwendete Gasmenge wird bei vorgegebener Disengeometrie durch den
Spruhdruck der Dusen eingestellt. In der Abbildung 2-16 wurde der prinzipielle Aus-
bau der verwendeten Zweistoffdiise dargestellt. Hierbei handelt es sich um eine Aus-
fuhrung mit Aulenmischung, d.h. die Flussigkeit kommt mit der Verdusungsluft au-
Rerhalb der Dlisengeometrie in Kontakt.

Sprihflissigkeit
Verdlisungsgas

) |/ Kontaktzone

/11 v Spriihkegel

Abbildung 2-16: Ausbau einer Zweistoffdiise mit AuRenmischung (Hersteller: Fa.Schlick)

Das Verhaltnis aus Verdisungsgasmenge und Flussigkeitsmenge bestimmt das Trop-
fenspektrum der Dise.

Um direkt messbare GroRen zu verwenden, wird fur die folgenden Betrachtungen der
Druck der Verdusungsdruckluft als Parameter verwendet. Diese Vorgehensweise ist
nur bei Verwendung einer konstanten Dusengrofie und Dusenbauform bei allen aus-
gewerteten Tests anzuwenden. Im allgemeinen Fall, bei den unterschiedliche Dusen-
typen und —groRen benutzt und verglichen werden, sollte das Tropfenspektrum sowie
Tropfengeschwindigkeit als Parameter untersucht werden.
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Mittlere Temperatur der Wirbelschicht

Das Trocknungsverhalten und die Benetzungseigenschaften des Flussigkeitsfiimes
auf den Partikeloberflachen hangen stark von den thermischen Bedingungen ab.

Aus diesem Grund wird die mittlere Schichttemperatur als ein Eingangsparameter
gewahlt. Sie entspricht einer Mischtemperatur und wiederspiegelt nicht die reine Par-
tikel- oder Flussigkeitsfilm- oder Gastemperatur. Sie stellt jedoch einen anschaulichen
und in der Anwendungstechnik Ublichen Parameter fur die Granulationsbedingungen
dar.

Bei Spriuhgranulationsprozessen beeinflusst die Temperatur haufig auch die Entste-
hung von Feinpartikeln aus dem Spruhnebel, wenn die Tropfen beispielsweise vor
dem Kontakt mit Partikeln abgetrocknet sind und nicht mehr oder unzureichend haf-
ten.

Das Abscheideverhalten von Flussigkeitstropfen in Wirbelschichten wurde zum Bei-
spiel von Becher [12] untersucht.

Imperfektion

Die Imperfektion eignet sich als Mal} fur die Breite einer KorngroRenverteilung. Sie
bezieht die (wesentliche) Breite einer Verteilung auf ihren Mittelwert [127]. Zur Ein-
schrankung der (wesentlichen) Breite der Verteilung konnen verschiedene
Quantilwerte verwendet werden. Im vorliegenden Fall sind es die Werte bei 25% und
75%, also die unteren und oberen Quartile. Der Mittelwert entspricht dem Medianwert.
Die Reduzierung auf den Bereich von 25 bis 75% soll Messungenauigkeiten unter-
drucken.

Als Eingangsparameter werden die Verteilungsbreiten sowohl der jeweils vorliegen-
den Unter- und Uberkornverteilungen fur die betrachtete Grofienklasse berucksichtigt.

Die Imperfektion wird in diesem Fall definiert als:

d75 — d25 Formel 2-19
do

|75/25 =

L
2

Bei der Auswertung dieser Kennzahl sollen Aussagen dazu getroffen werden, ob sich
das Wachstumsverhalten einer betrachteten Kornklasse andert, wenn unterschiedli-
che Unter- und Uberkornverteilungsbreiten im Apparat vorliegen.

2.3.3 Definition der Produkteigenschaften als Ausgangspara-
meter des kunstlichen neuronalen Netzes

Mittlerer Partikeldurchmesser

Unter Verwendung eines mittleren  Partikeldurchmessers lassen  sich
Partikelhaufwerke anschaulich beschreiben. In der Praxis werden eine Reihe von Mit-
telwertdefinitionen verwendet (arithmetischer Mittelwert usw.). Fur die Anwendung in
der Wirbelschichttechnik findet der Sauterdurchmesser ds; als Mittelwert fur modell-
hafte Betrachtungen allgemeine Anwendung. Er stellt den hinsichtlich Volumen und
Oberflache gleichwertigen Kugeldurchmesser dar [127].

Er ist wie folgt definiert [86]:
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Xmax

27{% - AQ, (%)

d. = 3,0 _ Xmin Formel 2-20
32

MZ,O ixiZ 'AQo(Xi)

Xmin

Wachstumsrate

Wie unter Abschnitt 2.2 dargestellt wurde lassen sich Korngro3enanderungen sehr
Ubersichtlich durch Anderungen der Summenverteilung in Abhangigkeit der Zeit be-
schreiben.

Basierend auf dieser Aussage wird eine Verschiebungsgeschwindigkeit fur die Korn-
grolRenverteilung definiert. Diese Geschwindigkeit entspricht einer Wachstumsrate,
wobei negatives Wachstum einer Verringerung der Partikelmenge in dieser Kornklas-
se entspricht und umgekehrt. Diese Rate ist zeit- und korngroRenabhangig definiert
worden.

u,(d,t)= AX(A(i’t) Formel 2-21

Uy (d,t,) = Qs(d’t?:th(d,t“)

Formel 2-22

Um Anderungen Uber das gesamte KorngréRenspektrum hinweg zu beschreiben,
sind die jeweiligen Wachstumsraten samtlicher Kornklassen notwendig. Dabei werden
nur diejenigen Kornklassen betrachtet, die real im Partikelkollektiv vorhanden sind.
Dies bedeutet, dass fir jeden Zeitpunkt jeweils die Durchmesser des kleinsten und
des groBten Teilchens ermittelt werden muss. Anderenfalls vergroRert sich der Da-
tenbestand und Abhangigkeiten werden verzerrt (bzw. statistische Uber- oder unter-
bewertet) dargestellt.

Imperfektion

Wie im Kapitel 2.3.2 erlautert, ist die Imperfektion ein Mal} fur die Verteilungsbreite.
Bei der Versuchsauswertung soll herausgearbeitet werden, ob die erzeugte Partikelg-
roRenverteilung in Abhangigkeit von den vorliegenden Prozessbedingungen breiter
oder enger wird. Da qualitative Aussagen getroffen werden sollen, wird die betrachte-
te Verteilungsbreite ausgeweitet auf die 10% und 90% Quantilwerte des Kornband-
spektrums.

Zu weiteren Auswertung wird sie definiert als:

d 90 — le Formel 2-23

dSO

I90/10 =

1
2

2.3.4 Datenvorverarbeitung

Fir die statistische Analyse sind in der Regel aufwendige Vorverarbeitungsschritte
notwendig. Dies liegt darin begrindet, dass Ublicherweise eine sehr gro3e Anzahl von
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Informationen (Messwerte) wahrend des Betriebes von Anlagen datentechnisch er-
fasst wird. Besonders durch den Einsatz von automatischen Messwerterfassungssys-
temen oder auch durch SPS-Anlagensteuerungen moderner Wirbelschichtanlagen
fallen sehr grole Datenbestande an. Demgegeniber werden Produkteigenschaften
wie beispielsweise KorngrofRenverteilungen, Schittdichten oder Granulatfeuchten nur
in mehr oder weniger grol3en Zeitabstanden bestimmt, da die Analytik sehr aufwendig
ist und Personal erfordert. Die Inline-Erfassung von Produkteigenschaften findet zwar
in den letzten Jahren zunehmende Beachtung, hat sich aber in der industriellen Pra-
xis noch nicht durchgesetzt.

Die Diskrepanzen zwischen Menge und Qualitat von Prozess- und Qualitatsdaten
wurden unter anderem in [20] und [82] anschaulich beschrieben. In [20] wurde von
den Autoren eine Systematik dargestellt, um Einflussgro3en in einem Produktions-
prozess herauszufiltern. Dabei wurde ein strukturierter Ansatz verfolgt, der ohne die
Nutzung von praktischen Erfahrungen auskommt oder andere Wissensquellen nicht
unmittelbar bertcksichtigt Abbildung 2-17.

Im Gegensatz dazu wird in der vorliegenden Arbeit der Ansatz verfolgt, dass vorhan-
denes Wissen Uber Gesetzmaligkeiten und mdgliche Einflussfaktoren mit in die Ana-
lyse eingebracht wird. Somit verringert sich die Komplexitat der statistischen Analyse
und Analyseverfahren wie beispielsweise das Data — Mining mussen nicht vorrangig
zum Filtern von den Prozess signifikant beschreibenden Einflissen benutzt werden.

Daten mit hoher Daten mit niedfiger
Zeitauflosung Zeitauflésung
>

Einteilungin K. = >
Zeitfenster - (]
Quasi-stationére Zusammenfihren
Beschreibung der Daten

Untergru
nach (weiteren)
“Bestbeschreibern”

NN-Modellierung

i % R R TR ) WO T s il fa

Wesentliche Einflussfaktoren
Analyse der Einfliisse

Abbildung 2-17 : Prozessdatenanalyse mittels Data-Mining nach [20]

Wahrend der Versuchsdurchfuhrung wurden der zeitliche Ablauf der einzelnen Versu-
che und die Prozessparameter erfasst. Parallel dazu wurden zu vorher definierten
Zeitpunkten Produktproben enthommen und analysiert, um die (deren Eigenschaften)
Produkteigenschaften zu bestimmen. Somit bildeten Prozessdaten den Ausgangs-
punkt fur die in der Abbildung 2-18 skizzierten weiteren Schritte.
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Abbildung 2-18 : Datenvorverarbeitung fiir die Prozessanalyse

In ersten Verarbeitungsschritten werden die einzelnen Messwerte auf Ausreil3er un-
tersucht. Ausreiler entstehen beispielsweise durch fehlerhafte Messaufnehmer oder
durch unzuldssige und nicht erwinschte Wechselwirkungen von Prozess und Mes-
saufnehmer. Eine andere Situation liegt vor, wenn die Datenaufzeichnung die gesam-
te Versuchsdauer einschlieBlich der Inbetrieb- und Aullerbetriebsetzungsphasen mit
einschlielt. In diesem Fall miissen Ubergangszustéande aus dem Datenbestand ent-
fernt werden, was aber sehr aufwendig ist. Einen alternativen Weg stellt die Verwen-
dung von statistischen Kennziffern dar. Die wahrend der Versuchsdurchfiihrung er-
fassten Prozessgrofen liegen dabei in einer beliebigen Verteilung (Streuung) vor und
es kdnnen beispielsweise Mittelwerte oder kumulative Kennziffern, wie Quartile be-
rechnet werden. Bei ausreichend langer Versuchsdauer stellen dann Medianwerte
bzw. 75% und 25%-Quartile reprasentative GréRen zur Beschreibung des Prozesszu-
standes dar. Es ist dabei erforderlich, dass ausreichend viele Messwerte aufgenom-
men werden und die Ubergangszustande im Vergleich zu stabilen von kurzer Dauer
sind.

Im Rahmen dieser Arbeit werden flr die Verfahrensdaten (z.B. Temperatur, Massen-
strom, Gasvolumenstrome) die folgenden statistischen Kenngréfden zur Zustandsbe-
schreibung verwendet:

Medianwert ( 50%-Quartil ),
oberes Quartil ( 75%-Quartil ) und
unteres Quartil ( 25%-Quartil ).

Dies gilt weiterhin auch fir die Ermittlung von Parametern Uber die gesamte Ver-
suchsdauer.

Hinsichtlich der Kenngréf3en von Produkteigenschaften wird analog verfahren. So ist
beispielsweise die Bestimmung der KorngroRenverteilung einer Granulatprobe stets
mit Fehlern verbunden. Auch hier wird die Mittelwertbildung benutzt, um mehrere
Messungen der KorngroRenverteilung fur eine Probe zusammenzufassen.

Einen weiteren Schwerpunkt innerhalb der Datenvorverarbeitung stellt die Zwischen-
wertinterpolation dar. Innerhalb dieser Arbeit wird darunter die Erhdhung der Anzahl
von Datensatzen verstanden. Einige der folgenden Analyseschritte erfordern relativ
hohe Anzahlen von Datensatzen. Praktisch liefern jedoch die meisten Messgerate
beispielsweise KorngroRenverteilungen mit einer bestimmten Anzahl von Wertepaa-
ren ( z.B. Kornklasse — g3 ). Um mit einer hoheren Auflosung analysieren zu konnen
wird eine hohe Anzahl von Datenpaaren ( z.B. Durchmesser — q3 ) bendétigt. Um diese
Datensatze zu gewinnen konnen Interpolationsverfahren genutzt werden, wie nach-
folgend anhand eines Fallbeispiels erlautert werden soll.
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Bei der Zerlegung einer beliebigen Korngrélienverteilung in eine Unterkornverteilung
und in eine Uberkornverteilung kommt dem Analyseverfahren hinsichtlich der Klas-
senbreite und dem Messbereich eine grolte Bedeutung zu. Die GroRRenverteilung wird
als Ergebnis der Messung durch einzelne Messpunkte abgebildet, die als Stutzstellen
einer stetigen Funktion fungieren. Zur detaillierteren Auswertung des Kurvenverlaufes
kénnen durch Interpolationsverfahren eine groRere Anzahl von Wertepaaren berech-
net werden.

In der Abbildung 2-19 wurde ein interpolierter Kurvenverlauf fur eine Granulatprobe
beispielhaft dargestellt. Die Berechnung der Zwischenwerte erfolgte mittels kubischer
Hermitescher Interpolation. Die Hermitesche Interpolation bestimmt ein Polynom, das
an den Stitzstellen sowohl in den Funktionswerten als auch in den ersten Ableitun-
gen ubereinstimmt [30].

Interpolation von Verteilungsdaten
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Abbildung 2-19 : Interpolation von Verteilungsdaten

Zwischenwertinterpolationen sind in der Regel fur Verfahrensparameter wie z.B.
Temperaturen nicht erforderlich, da diese Ublicherweise in einer deutlich héheren
Zeitauflosung vorliegen.

Insbesondere bei der Analyse der Wachstumskinetik, d.h. bei der zeitabhangigen
Analyse von Kornverteilungsanderungen ist die genaue Kenntnis der Verfahrenspa-
rameter wahrend der Ubergangsphase zwischen zwei gemessenen Korngroenver-
teilungen notwendig. Deshalb werden Prozessphasen definiert, die zu einem definier-
ten Zeitpunkt beginnen und zu einem weiteren definierten Zeitpunkt beendet sind.
Diese Zeitpunkte werden so festgelegt, dass sie mit den Zeitpunkten von Probenah-
men zusammenfallen und somit ProduktkenngréfRen vorliegen (siehe Abbildung
2-20). Innerhalb von Prozessphasen werden wiederum aus den Einzelmesswerten
zeitabhangiger (schwankender) Grofen (arithmetische) Mittelwerte berechnet, um die
jeweilige Ubergangsphase zu charakterisieren.

Neben den Produkteigenschaften, die durch Analyse einzelner Proben gewonnen
werden und den Prozessbedingungen des dazugehdrenden Zeitpunktes ist es auch
notwendig, die Anderungen der Produkteigenschaften (iber den gesamten Versuchs-
zeitraum zu betrachten.
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Beispielsweise muss bei der Analyse der zeitlichen Anderung von KorngréRenvertei-
lungen betrachtet werden, wie sich die gs-Werte fur einzelne KorngroRen wahrend
des Versuches andern. Dazu werden die kumulativen Qs-Verteilungen der einzelnen
Proben ausgewertet.

Prozess-
gréRen
P, .. Py

Mittelwert(e) fir die Phase (j,j+1)
1
e e e . Ly o S )

MeRwerte fiir die Phase (j-1,j)

Konstantwert

—— '
, Phase (j,j+1)

Phase (j-1,j)

Zeit t

Probenahme _
Zeitpunkt (j-1)
Probenahme
Zeitpunkt j
Probenahme
Zeitpunkt (j+1)

Abbildung 2-20 : Bestimmung von Prozessphasen

In Abbildung 2-21 werden beispielhaft zeitliche Verlaufe von qs-Daten jeweils flr ver-
schiedene Korndurchmesser als Parameter dargestellt. In der Abbildung ist erkenn-
bar, dass sich die Kurvenverlaufe in Abhangigkeit vom Korndurchmesser voneinander
unterscheiden. Weiterhin sind aber auch Schwankungen sichtbar. Beispielsweise sind
Schwankungen und sprunghafte Anderungen anzutreffen. Da es sich bei Wirbel-
schichtprozessen in der Regel um Langzeitprozesse handelt, sind sprunghafte Ande-
rungen als unwahrscheinlich zu betrachten. Insbesondere bei chargenweise oder
kontinuierlich ablaufenden Versuchen, die ohne unstetige Zugabe oder Entnahme von
Teilchen ablaufen, sind derartige Kurvenverlaufe bei der Analyse speziell zu betrach-
ten.

Um diese Effekte zu beherrschen, werden die einzelnen Kurvenverlaufe fir jede be-
trachtete Kornklasse geglattet. Die grundsatzliche Methodik wurde in [63] fur das Bei-
spiel der Analyse von Wachstumsraten dargestellit.

Als Ergebnis der Datenvorverarbeitung steht eine Datenbank zur Verfugung, die Da-
tensatze (ber die Anderung der KorngréRenverteilung in Abhangigkeit von Prozess-
groRen (Prozesszustanden) enthalt. Diese Datenbank wird in einem weiteren Verar-
beitungsschritt zur Analyse der Agglomerations- und Granulationskinetik bendtigt.
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Zeitliche Anderung von g3-Daten
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Abbildung 2-21 :zeitlicher Verlauf von gs-Daten

Zeitliche Anderung von g3-Daten gegléattet
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Abbildung 2-22 : zeitlicher Verlauf geglatteter q;-Daten

2.3.5 Training der kunstlichen neuronalen Netzwerkes

Um das kunstliche neuronale Netz (kNN) zu ,trainieren” sind Datensatze notwendig.
Diese werden aus den Versuchsdaten gewonnen. Ausgangspunkt bildet die Daten-
bank, die entsprechend den zuvor erlauterten Eingangs- und Ausgangsdaten in der
Datenvorverarbeitung erstellt wurde. Die gesamte Datenmenge wird in ein Trainings-
daten-Set und Testdaten-Set aufgegliedert. Mit der Menge der Testdaten wird das
kNN trainiert. Die Testdaten werden verwendet, um die Resultate des kNN zu verifi-
Zieren.

Seite 53



Michael Jacob Dissertation

Die Datenbank wird automatisch erstellt. Dazu bilden mehrere Excel-Blatter die
Grundlage. Diese Blatter enthalten samtliche Daten, die einer Probe zuzuordnen sind,
einschliellich der gs-Verteilung. Aus dieser Eingabetabelle werden anschlielend ver-
schiedenen Datendateien generiert, die wiederum in das Softwarepakte ,MATLAB*
(Hersteller: The MathWorks, Inc.) importiert werden. In ,MATLAB" selbst erfolgen die
statistischen Betrachtungen und die Berechnung der oben genannten Kenngrdlien.
Diese Parameter und Eigenschaften werden in Matrixform aufbereitet und als Datei
exportiert (Excel-Format). Diese wiederum wird in das Programm ,NN-Tool 2000
(Hersteller: Barmann Software, Dusseldorf) importiert. ,NN-Tool 2000“ ist eine spezi-
elle Software zur Erzeugung von kunstlichen neuronalen Netzwerken ausgehend von
existierenden Datensatzen und beinhaltet weiterhin verschiedene Analysemethoden.

2.4 Experimentelle Untersuchungen

Im Rahmen dieser Arbeit bestand das Ziel, Granulations- und Agglomerationsprozes-
se systematisch zu untersuchen. In den folgenden Abschnitten werden die verwende-
ten Versuchsanlagen erlautert und die Versuchsparameter dargestellt.

Schwerpunkte der Prozessanalyse sollen Aussagen zur zeitlichen Anderung der
KorngroéRenverteilung im Apparat in Abhangigkeit von den Versuchsbedingungen bil-
den.

Dazu wurde angestrebt, moglichst praxisnahe Untersuchungen durchzufihren. Dies
beinhaltet unter anderem, dass vor allem reale Stoffsysteme anstelle von Modellsub-
stanzen herangezogen wurden. Diese Stoffe verhalten sich hinsichtlich der Partikel-
bildung und des Wachstumsverhaltens uneinheitlich. Es gibt also keine strikte Tren-
nung von Agglomerations- und Granulationsuntersuchungen und es treten jederzeit
beide Prinzipien wahrend des Prozesses auf.

2.4.1 Stoffsystem und Partikelgré3enmessung
Verwendetes Stoffsystem

Fur die experimentellen Untersuchungen zur Wirbelschicht-Sprihgranulation wurde
die organische Modellsubstanz ,Natriumbenzoat® (Hersteller: DSM/NL) verwendet.
Dieser Stoff eignet sich sehr gut fur derartige Untersuchungen, da mit ihm Granulati-
onsversuche bei unterschiedlichen Prozessbedingungen durchgefihrt werden kdnnen
und sich das Kornwachstumsverhalten dabei stark verandert. Somit unterscheidet er
sich von anderen klassischen Modellsubstanzen. Weiterhin findet dieser Verfahrens-
schritt bereits grof3technische Anwendung und die vorliegende Arbeit ihren prakti-
schen industriellen Bezug.

In der Abbildung 2-23 wird die charakteristische Granulatstruktur dargestellit.
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Abbildung 2-23: Granulatprobe
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Es ist erkennbar, dass es sich bei dem hier betrachteten Spruhgranulationsprozess
nicht um einen idealen schalenweisen Partikelaufbau gemaly des Grundprinzips nach
Abbildung 2-24 handelt.

Spriihen Aufziehen Verfestigen Sprithgranulat

il
-

)

Spruh- Keime/ verfestigte JLwiebel'
tropfen Pulver Schale Struktur

Abbildung 2-24: Partikelaufbau eines idealisierten Spriihgranulationsprozesses

Beim vorliegenden Stoffsystem verteilt sich die eingespruhte Flussigkeit nicht ideal
gleichmafig auf den fluidisierten Granulationskeimen. Vielmehr kommt es zur Ausbil-
dung einer relativ rauen Oberflachenstruktur. Es wird vermutet, dass die Trocknungs-
geschwindigkeit sehr hoch ist und sich die auftreffenden Tropfen unmittelbar verfesti-
gen. Bei der Betrachtung der Partikelstrukturen wurde weiterhin deutlich, dass sich
die Struktur Uber einen weiten PartikelgroRenbereich nicht signifikant andert. In den
nachfolgenden Abbildungen sind Fotos von einzelnen Fraktionen in gleichem Malf3-
stab vergleichend dargestellt.

Abbildung 2-25: Partikelstrukturen der KorngréRenklassen im Bereich von Oum bis 200pm

Abbildung 2-26: Partikelstrukturen der KorngréfRenklassen im Bereich von 200um bis 400pm

Seite 55



Michael Jacob Dissertation

Abbildung 2-27: Partikelstrukturen der KorngréRenklassen im Bereich von 400pym bis 630um

Abbildung 2-28: Partikelstrukturen der KorngréfRenklassen im Bereich von 630um bis >710um

Insbesondere im mittleren Bereich von 200um bis 710um weisen die einzelnen Gra-
nulate einen vergleichbaren Aufbau auf.

GroRere Granulate konnten teilweise durch Agglomeration von Feinpartikeln (die
Uberwiegend kleiner als 100um im Durchmesser sind) aufgebaut worden sein. Dafur
spricht die sehr zerkluftete Gestalt der Partikel mit Durchmessern tber 710um.

Somit liegt beim im Rahmen dieser Arbeit analysierten Prozess ein nicht-ideales
Wachstumsverhalten vor, welches durch ein gleichzeitiges Auftreten von Spruhgranu-
lation und Agglomeration gekennzeichnet ist (siehe Abbildung 1-6).

Bedingt durch das Wirbelschichtprinzip ist es allgemein bekannt, dass das Fluidisie-
rungsverhalten korngréRenabhangig ist. Um das grundlegende Fluidisierungsverhal-
ten von Teilchensystemen zur charakterisieren, wird Ublicherweise die Klassifikation
nach ,Geldart” verwendet, die beispielsweise in [32], [80], [58] naher erlautert wird.

In Tabelle 2-3 werden die einzelnen Gruppen kurz dargestellt.
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Geldart-Klassifikation: Kurzbeschreibung:

kohasive bzw. sehr feine Teilchen

die normale Fluidisierung ist sehr schwierig

die interpartikularen Krafte Uberschreiten die durch das
Fluidisierungsgas ausgeulbten Krafte

Gruppe ,C*

Materialien mit geringem mittleren Durchmesser bzw.
mit geringer Partikeldichte

leicht fluidisierbar mit deutlichem Bereich homogener
Fluidisierung oberhalb der Minimalfluidisierung
Blasengrole ist limitiert

Blasen steigen schneller als das Zwischenraumgas

Gruppe ,A"

sandartig bzw. die meisten Partikel im GroRenbereich
von 40 ... 500 pym und Partikeldichten von

14 ... 4 g/lcm?

Fluidisierung mit starker Blasenbildung und grof3em
Blasenwachstum unmittelbar oberhalb der Minimalflui-
disierung

Gruppe ,B”

grof3e und dichte Teilchen

schwer fluidisierbar bei grofden Schichthéhen

typisch sind Kanalbildung und sehr grof3e Blasen
Blasen steigen mit geringerer Geschwindigkeit als das
Zwischenraumgas

Gruppe ,D*

Tabelle 2-3 : Geldart-Klassifikation von Partikeln ([32], [58], [80])

Das im Rahmen dieser Arbeit verwendete Stoffsystem ,Natriumbenzoat® fallt je nach
dem vorliegenden Partikelspektrum in die Gruppen ,A” und ,B“, wie die meisten ge-
genwartig durch Wirbelschichtverfahren hergestellten Produkte.

Da die im Kapitel 4 durchgeflhrte numerische Simulation soll die Stromungsstruktur
widerspiegeln, die mit den experimentellen Untersuchungen aus Kapitel 3 vergleich-
bar ist. Dies bedeutet, dass die entsprechenden Materialparameter fur die CFD-
Modellierung zur Verfigung stehen mussen. Die dazu erforderlichen Tests unter Ver-
wendung von Natriumbenzoat sowie die theoretischen Betrachtungen zur Ermittlung
der Stoffwerte wurden von Antonyuk et al. beschrieben ([3], [4], [5], [6]).

Analyseverfahren zur Bestimmung der KorngrofRenverteilung

Die Bestimmung der Korngrélienverteilung der Proben erfolgte unter Verwendung
eines bildanalytischen Verfahrens.

Die PartikelgréRenverteilungen wurde mittels EKGM 12 — Korngrdéflienanalysator der
Fa. Messtechnik Schwartz GmbH ermittelt. Die Messung erfolgt aufgrund des Prinzips
der Extinktion mit einer Infrarotdiode. Dieses elektronische System analysiert die
Form und GroRe des Messsignals, hieraus wird dann mit Hilfe der Signalamplitude
der Partikeldurchmesser berechnet. Es kdnnen insgesamt 64 Klassen im Bereich von
95 -12064 um ermittelt werden.
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Um die Fehler einzugrenzen werden samtliche Proben mehrfach einer Messung un-
terzogen. Aus den Resultaten der einzelnen Messungen wird ein Mittelwert gebildet,
der dann zur Beschreibung der Korngréf3enverteilung benutzt wird.

Um den gesamten KorngroRenbereich vollstandig mathematisch verarbeiten zu kon-
nen, wurde definiert, dass kein Teilchen mit der Korngréfie ,0“ existiert. Damit kann
die Aussage getroffen werden, dass samtliche Teilchen einen Durchmesser gro3er
als ,0“ haben und somit die Summendurchgangskurve Q3 bei ,,0“ beginnt.

2.4.2 Erlauterung der verwendeten Versuchsanlagen im Labor-
und Pilotmal3stab

Zielstellung

Bei der praktischen Durchfihrung von Sprihgranulationsprozessen spielt die Pro-
zessstabilitat eine bedeutende Rolle. Diese Stabilitat beinhaltet nicht nur die thermi-
schen Parameter und chemischen Eigenschaften, sondern auch die KorngrofRenver-
teilung der Granulate. Besonders bei der Beschreibung von Feststoffkreislaufen in
kontinuierlich betriebenen Anlagen und zur Produktcharakterisierung ist die Kenntnis
Uber die Schwankungen der Gehalte an Ubergro3en Teilchen und Feinpartikeln wich-
tig. Auch bei der Dimensionierung von Granulationsanlagen bzw. zur Mal3stabstber-
tragung sind diese Faktoren zu berucksichtigen und moglichst zu optimieren.

Die durchgefuhrten Experimente sollten Aussagen zu dieser Problematik ermdglichen
und grundlegende Mechanismen offen zu legen. Weiterhin wurde die Abhangigkeit
der Produkteigenschaft ,PartikelgroRenverteilung® von einzelnen Prozessparametern
systematisch untersucht.

Bei der Auswertung der Experimente stand die zeitliche Anderung der KorngréRen-
verteilung im Vordergrund. Insbesondere war zu untersuchen, ob die Wachstumsge-
schwindigkeit von der PartikelgroRe abhangt.

Im Zusammenhang mit dieser Analyse soll auch der Einfluss von Startfullungen mit
unterschiedlichen PartikelgroRen auf die zeitliche Entwicklung der Partikelgréienver-
teilung im Granulator betrachtet werden.

Ein weiterer Schwerpunkt wird auf die systematische Untersuchung des Einflusses
von verfahrenstechnischen Parametern auf das Granulatwachstum gelegt. Insbeson-
dere der Einfluss der Sprihrate (haufig in der Praxis als Anlagenkapazitat, Durchsatz
oder Spruhleistung bezeichnet) auf die erzielte KorngrofRenverteilung wurde betrach-
tet. Dieser Parameter hat gemeinsam mit der bendétigten Luftmenge und dem Tempe-
raturprofil in einem unmittelbaren Einfluss auf den spezifischen Energieverbrauch des
Sprihgranulationsprozesses und somit auch auf die Herstellkosten.

Weiterhin wurden mdglichst miteinander vergleichbare Sprihgranulationsprozesse an
Anlagen unterschiedlicher GréRe (Labor- und kleintechnischer Pilotmalstab) durch-
gefuhrt, um mogliche Differenzen bei der Granulationskinetik vom Anlagentyp syste-
matisch herauszuarbeiten.

Versuchsanlagen
Bei der Untersuchung von verschiedensten Produkten in Wirbelschichtanlagen wer-

den ublicherweise Versuche in verschiedenen GrolRenmalistaben durchgefuhrt.

Zunachst wird die generelle Durchfihrbarkeit der gewiinschten Applikation im Labor-
mafstab untersucht. Dazu stehen Kleinanlagen (auch als Laboranlagen bezeichnet)
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zur Verfugung, die in der Regel mit Wirbelschichtmassen von 0,5 bis 3 kg arbeiten.
Kleinere Anlagengrdfden werden nur in seltenen Fallen und bei sehr speziellen An-
wendungen genutzt. Beispiele dafir sind Anwendungen in der pharmazeutischen In-
dustrie, wo nur sehr geringe Mengen eines Wirkstoffes fur Tests zur Verfugung ge-
stellt werden kénnen. Diese Kleinstanlagen sind weiterhin sehr empfindlich gegen-
Uber Wandeinflissen und Prozessschwankungen.

Ist die generelle Durchfihrbarkeit einer Applikation gegeben, sind weiterfihrende Un-
tersuchungen zur Optimierung und zur Gewinnung von gesicherten Prozessparame-
tern notwendig. Daflr werden sogenannte Pilotanlagen (kleintechnische Anlagen)
verwendet, die ublicherweise mit Wirbelschichtmassen von 10 bis 40 kg arbeiten kon-
nen. Derartige Anlagen sind in der Regel auch mit den grundlegenden peripheren
Ausrustungen versehen, die auch im Produktionsmalstab eingesetzt werden. Hierzu
sind beispielsweise Spriuhpumpen, Fordereinrichtungen sowie Sieb- und Mahlanlagen
zu zahlen. Weiterhin sind die genutzten Wirbelschichtapparate so konzipiert, dass die
Wandeinflisse beherrschbar sind. Somit werden die Berechnungen zur Malstabs-
Ubertragung maglich und die ermittelten Prozessbedingungen sind auf Produktionsan-
lagen Ubertragbar.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden die Experimente an mehreren Anlagen unterschied-
licher Grélke und Ausfihrung durchgeflhrt. Dadurch konnten die Prozessbedingun-
gen sehr gut variiert und der GroReneinfluss untersucht werden.

Beschreibung der Wirbelschicht-Laboranlage
Fiar die experimentellen Untersuchungen zur Wirbelschicht-Spruhgranulation im Pi-

lotmalstab wurde eine mobile Anlage vom Typ AGT 150 (Hersteller: Glatt Ingenieur-
technik, Weimar) verwendet (Abbildung 2-29).

o7 m
L}
a

* G

.

Abbildung 2-29 : Laboranlage AGT 150 (Hersteller: Glatt Ingenieurtechnik GmbH, Weimar )
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Diese Anlage kann sowohl im reinen Chargenbetrieb als auch mit einem kontinuierli-
chen Granulataustrag betrieben werden. Zur Umstellung zwischen den beiden Be-
triebsarten wird die Austritts6ffnung entweder vollstandig verschlossen oder kontrol-
liert gedffnet, wodurch das Granulat kontinuierlich in einen Sammelbehalter fallt.

Eine kontinuierliche Klassierung des Granulates unter Verwendung des ebenfalls zur
Verfugung stehenden Zick-Zack-Sichters wurde im Rahmen dieser Arbeit nicht ver-
wendet, da zur Analyse des Partikelwachstums das vollstandige Kornspektrum ent-
nommen werden sollte.

Der zylindrische Prozessraum wird unten durch einen runden Anstromboden mit ei-
nem Durchmesser von 159 mm begrenzt. Die Abtrennung von aus der Wirbelschicht
mitgerissenen Stauben und Feinpartikeln aus der Prozessluft erfolgt durch einen Zyk-
lon und einen nachfolgenden Schlauchfilter. Die im Zyklon abgetrennten Staube und
Feinpartikel werden kontinuierlich in die Wirbelschicht zurickgefuhrt.

Die Spruhflussigkeit wird durch eine drehzahlverstellbare Schlauchpumpe zur Zwei-
stoffdise geférdert. Der FlUssigkeitsbehalter befand sich auf einer Waage, um die
verspruhte Flussigkeitsmasse je Zeiteinheit bestimmen zu kdonnen.

Zur Eindlisung des flussigen Rohstoffes wurde eine druckluftbeaufschlagte Zweistoff-
duse verwendet, die aufwarts (Bottom-Spray-Verfahren) in die Wirbelschicht eindust.

Beschreibung der Wirbelschicht-Pilotanlage

An einer in kontinuierlicher Prozessfuhrung arbeitenden Pilotanlage vom Typ GF 20
(Hersteller: Glatt Ingenieurtechnik, Weimar) wurden kleintechnische Untersuchungen
durchgefuhrt. Die Anlage ist gekennzeichnet durch eine oberhalb der Wirbelschicht
angeordnete integrierte Filteranlage. Dieses Filter beinhaltet insgesamt 8 Filterpatro-
nen, die zyklisch nacheinander durch Druckluftimpulse abgereinigt werden konnen.
Der abgeschiedene Staub fallt unmittelbar gleichmafig verteilt in die Wirbelschicht
hinein und nimmt weiter am Granulationsprozess teil. Der rechteckige Anstromboden
hat eine Flache von 0,2 m2 Eine Gesamtansicht der Anlage wird in Abbildung 2-30
gezeigt.

Dieser Anlagentyp kann mit bis zu 4 Stick Zweistoffdisen ausgerustet werden, die
aufwarts in die Wirbelschicht eindisen (Bottom-spray) oder auch alternativ von oben
nach unten (Top-spray) spruhen. Die Sprihflissigkeit wird durch mehrere Schlauch-
pumpen aus einem Spruhflussigkeitsbehalter hinaus einzeln zu den Spruhdiusen ge-
fordert. Durch das volumetrische Pumpensystem wurde eine sehr gleichmalige
Flussigkeitsaufteilung zu den Dusen gewahrleistet.

Der Granulataustrag erfolgt unklassiert Uber eine drehzahlverstellbare Zellenrad-
schleuse, die stirnseitig an der Austragsseite des Prozessraum montiert ist (Abbildung
2-31). Fur die hier vorgestellten Experimente wurde kein Mahl-Sieb-Kreislauf verwen-
det.
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Abbildung 2-31: Teilansicht des Prozessraumes der Pilotanlage GF 20 (Hersteller: Glatt Ingenieurtechnik GmbH, Weimar)

Ein vereinfachtes Fliel3bild der Gesamtanlage befindet sich unter Punkt 8.2.3 im An-
hang.
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2.4.3 Versuchsdurchfihrung

Durch eine spezielle Versuchsserie sollten Mechanismen zur Partikelbildung naher
untersucht werden. Als Stoffsystem wurde Natriumbenzoat gewahlt. Die zur Durch-
fuhrung der Versuche bendétigte Menge an Sprihflissigkeit wurde durch Auflésen von
granuliertem Natriumbenzoat in Wasser hergestellt. Dabei wurde fir alle Versuche ein
Feststoffgehalt von 35 Massenprozent eingestellt. Die Losung ist bei dieser Feststoff-
konzentration stabil, dass heif3t es kommt auch bei Raumtemperatur nicht zur Bildung
von Kristallen und die Flussigkeit muss wahrend der Verarbeitung nicht geruhrt oder
temperiert werden. Dies erleichtet die systematische Auswertung und die Anzahl
moglicher Fehlerquellen wird verringert.

Die zur Versuchsdurchfuhrung bendtigten Mengen an Startprodukten unterschiedli-
cher KorngréRen wurden durch Aussiebung von definierten Fraktionen aus einem
Vorrat gewonnen. Das dazu bendtigte Granulat wurde durch zusatzliche Sprihgranu-
lationsversuche hergestellt. Dadurch steht arteigenes Material mit einer gleich blei-
benden und reprasentativen Partikelmorphologie zur Verfugung. Die Siebung erfolgte
unter Verwendung einer Vibrationssiebmaschine (Hersteller: VIBRA, Offenbach) mit
2 Siebdecks zur Uber- und Unterkornabsiebung. Die Mittelfraktion bildet das Startpro-
dukt fur die entsprechenden Versuche. Fur die Untersuchungen zum KorngrofRenab-
hangigkeit des Partikelwachstums wurden drei unterschiedliche Grofienqualitaten
definiert, die vor Versuchsbeginn gemaly der Parameter in Tabelle 2-4 ausgesiebt
wurden.

Maschenweite der Siebdecks Bezeichnung der GroRenqualitat
Oberdeck Unterdeck

1200 um 1000 uym grob

800 um 600 pm mittel

500 ym 300 pm fein

Tabelle 2-4: Definition der GroRenqualitaten des Versuchsgutes

Wahrend der Versuchsdurchfiihrung kann es immer zu Anderungen von Prozesspa-
rametern mit mehr oder weniger grofl3er Toleranz kommen. Diese Abweichungen von
den vorgegebenen Sollwerten treten wahrend der instationaren An- und Abfahrpha-
sen bei der Versuchsdurchfuhrung auf. Aus diesen Griinden ist eine eindeutige Zu-
ordnung der Produkteigenschaften (z.B. der Korngrof3enverteilung) zu den entspre-
chenden Prozessbedingungen notwendig. Dies wird durch das verwendete Num-
mernsystem und die systematische Datenerfassung gewahrleistet.

Die einzelnen Versuchsreihen werden in den folgenden Abschnitten naher erlautert.
Chargenweise Spruhgranulation

Zunachst bestand die Zielsetzung darin, grundlegende Informationen Uber die Parti-
kelbildungseigenschaften zu gewinnen. Um dabei Einflisse durch unterschiedliche
Verweilzeitspektren auszuschlieen, wurden Versuche im Chargenbetrieb an der An-
lage ,AGT 150 durchgefuhrt [107].
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Wahrend der Versuchsdurchfiuhrung wurden die Prozessparameter aufgezeichnet
und in kurzen Intervallen Granulatproben ohne Klassierung aus der Wirbelschicht
entnommen, unmittelbar die Korngrélienverteilung analysiert und sofort zurlickge-
fuhrt.

Zur Ermittlung korngréf3enabhangiger Effekte sowie zur Abschatzung der Eigenkeim-
bildung wurden mehrere Versuche mit Startflllungen unterschiedlicher Korngréflien-
verteilung durchgeflihrt. Damit wurden verschiedene Startbedingungen fur die Parti-
kelbildung vorgegeben und die Veranderungen des Partikelspektrums konnten ver-
folgt werden. Weiterhin wurde die Auswirkung der Eindisungsparameter auf die Par-
tikelbildung untersucht. Dazu wurde der Zerstaubungsluftdruck in den Stufen ,nied-
rig“, ,mittel“ und ,hoch® variiert. Diese Versuche wurden auch wiederum fur verschie-
dene GroRenqualitaten des Startproduktes von durchgefuhrt ([107]).

Die Versuchsnummern der Chargenversuche im Labormalistab sind:

Versuchsnummer Grollenqualitat VerdUsungsdruckniveau
04-02-29/11/2002 grob niedrig
04-02-28/11/2002-A grob mittel
04-02-28/11/2002-B grob hoch
04-02-27/11/2002 fein niedrig
04-02-26/11/2002 fein mittel
04-02-27/11/2002-A fein hoch

Tabelle 2-5: Bezeichnung der Laborversuche im Chargenbetrieb

Die Tabellen im Anhang unter Punkt 8.4 zeigen die Hauptprozessparameter der
Chargenversuche im Labormal3stab an der AGT 150 — Anlage.

FUr Parameter, die in ihren Betragen nicht konstant waren, wurden die Medianwerte
aller Messwerte Uber die gesamte Versuchsdauer angegeben. Weiterhin geben die
oberen und unteren Toleranzwerte Auskunft Uber die Schwankungen der einzelnen
Parameter. Die beiden Toleranzen wurden als Differenz zum (oberen) 75%-Quartil
bzw. zum (unteren) 25%-Quartil zum Medianwert berechnet. Durch die Verwendung
der Quartile werden Ausreil3er sowie An- und Abfahrphasen mathematisch verarbei-
tet.

Kontinuierliche Spruhgranulation

Wahrend sich bei der chargenweisen Prozessfuhrung die Wirbelschichtmasse durch
die Rohstoffeindisung vergroRert, findet bei der kontinuierlichen Fahrweise ein
gleichzeitiger Partikelaustrag statt.

Die Mechanismen der kontinuierlichen Spruhgranulation wurden an zwei unterschied-
lichen ApparategrofRen, d.h. im Labor und im Pilotmal3stab durchgefuhrt.

Um die Unterschiede zwischen der chargenweisen und der kontinuierlichen Betriebs-
weise herausstellen zu kdonnen, wurden die Experimente aus Abschnitt 0 mit ver-
gleichbaren Prozessparametern unter Verwendung des seitlichen Austrages an der
Laboranlage AGT 150 durchgefuhrt [107]. Der Zick-Zack-Sichter der AGT 150 wurde
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dabei unklassierend verwendet. Der Verdusungsluftdruck wurde auch fir den konti-
nuierlichen Fall variiert.

Die Versuchsnummern der kontinuierlichen Versuche im Labormafstab sind:

Versuchsnummer Grolkenqualitat VerdUsungsdruckniveau
04-02-18/12/2002-B grob niedrig
04-02-17/12/2002-A grob mittel
04-02-18/12/2002-A grob hoch
04-02-20/12/2002-A fein niedrig
04-02-19/12/2002-B fein mittel
04-02-19/12/2002-A fein hoch

Tabelle 2-6: Bezeichnung der Laborversuche im kontinuierlichen Betrieb

Weiterhin wurde eine Serie von Versuchen zur kontinuierlichen Prozessfuhrung im
Pilotmalistab an der GF 20 — Anlage durchgefihrt. Die Prozessparameter wurden
vergleichbar zu den Laborversuchen eingestellt. Um den Einfluss der
EindUsungsmenge darzustellen, wurden zwei Versuche mit jeweils unterschiedlicher
Spruhrate und wechselnden GroRenqualitaten der Startfullung durchgefuhrt. Auch
hier wurden zur besseren Kennzeichnung verschiedene Niveaustufen zur Sprihleis-
tung definiert (niedrig / hoch).

Die Versuchsnummern der kontinuierlichen Versuche im Pilotmafstab sind:

Versuchsnummer GrofRenqualitat Spruhleistungsniveau
01-02-14/11/2001 fein niedrig
01-02-08/11/2001 fein hoch
01-02-13/11/2001 mittel niedrig
01-02-06/11/2001

01-02-15/11/2001 mittel hoch
01-02-12/11/2001 grob niedrig
01-02-07/11/2001 grob hoch

Tabelle 2-7: Bezeichnung der Pilotversuche im kontinuierlichen Betrieb

Dabei diente der Versuch 01-02-15/11/2001 als Wiederholung des Testes
01-02-06/11/2001 zur Ermittlung der Streuung von Versuchsergebnissen
(als Aussage zur statistischen Sicherheit).

Die Tabellen im Anhang unter den Kapiteln 8.4.2 und 8.4.3 zeigen die Hauptprozess-
parameter der kontinuierlichen Versuche im Labormalstab sowie diejenigen Tests an
der Pilotanlage.
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Zur Festlegung der Masse der Startfullung fur die beiden Anlagentypen wurde so vor-
gegangen, dass sich vergleichbare Schichthohen im nicht fluidisierten Zustand erge-
ben.

2.4.4 Versuchsauswertung und Einflussanalyse unter Nutzung
des Prozessmodells

Alle Versuche lassen sich sowohl einzeln als auch als Gesamtheit systematisch ent-
sprechend der Ausfiihrungen im Kapitel 2.3 auswerten.

In den folgenden Abschnitten wird diese Vorgehensweise anhand von einzelnen Ver-
suchsauswertungen demonstriert.

Nach Abschluss der Datenvorverarbeitung fur jedes einzelnes Experiment wird das
neuronale Netz unter Verwendung der Software ,NN-Tool 2000 (Hersteller: Barmann
Software, Dusseldorf) generiert.

Die Prognosen des Netzes kdnnen visuell durch Streuungsdiagramme (sogenannte
Scatterplots) eingeschatzt werden. Das sogenannte Lernset wurde aus 75% zufallig
ausgewahlten Datensatzen gebildet und wird in der sogenannten Lernphase des Net-
zes verwendet. Die verbleibenden 25% der Datensatze stellen das Testset dar und
dienen zur Uberpriifung der ,Vorhersagegenauigkeit‘ des Netzes. Die Abbildung 2-32
zeigt die Gegenuberstellung der ,gemessenen Werte“ aus den Lerndatensatzen mit
den vom Netz prognostizierten Werte beispielhaft fir den Chargenversuch im Labor-
maldstab 04-02-27/11/2002.

Streuungsdiagramm des Lerndatensatzes fiir den Versuch 04-02-27/11/2002
Parameter "Wachstumsrate"
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Abbildung 2-32: Streuungsdiagramm des Lerndatensatzes fiir den Parameter ,Wachstumsrate* fiir Versuch 04-02-27/11/2002

In Abbildung 2-34 sind demgegenuber Prognosen des kunstlichen neuronalen Netzes
fur den Testdatensatz aufgetragen. Da die Testdaten nicht bei der Erstellung des
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Netzes herangezogen wurden, wird hierbei die ,Vorhersagequalitat* flr ,unbekannte
Daten Uberpruft.

Streuungsdiagramm des Lerndatensatzes fiir den Versuch 04-02-27/11/2002
Parameter "Imperfektion”
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Abbildung 2-33: Streuungsdiagramm des Lerndatensatzes fiir den Parameter ,Imperfektion” fiir Versuch 04-02-27/11/2002

Streuungsdiagramm des Testdatensatzes fiir den Versuch 04-02-27/11/2002
Parameter "Wachstumsrate"
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Abbildung 2-34: Streuungsdiagramm des Testdatensatzes fir den Parameter ,Wachstumsrate” fir Versuch 04-02-27/11/2002
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Streuungsdiagramm des Testdatensatzes fiir den Versuch 04-02-27/11/2002
Parameter "Imperfektion"
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Abbildung 2-35: Streuungsdiagramm des Testdatensatzes fir den Parameter ,Imperfektion® fur Versuch 04-02-27/11/2002

Chargenweise Sprihgranulation im Labormalfistab

Zunachst konnen die einzelnen Experimente dieser Gruppe einzeln ausgewertet wer-
den. Als Beispiele dafur sind nachfolgend einige Ergebnisse der Einflussanalysen flr
den Versuch 04-02-27/11/2002 dargestellt. Hierbei handelt es sich um einen Versuch,
bei dem ausgehend von einer feinkdrnigen Startflllung bei niedrigem Spruhdruck
granuliert wird.

Die Abbildung 2-36 zeigt die Abhangigkeit der Wachstumsraten flr die einzelnen
Kornklassen (PartikelgroRe) mit dem Medianwert des GesamtpartikelgrolRenspekt-
rums als Parameter. Es zeigt sich, dass vermindert grobere Partikel entstehen, wenn
die GesamtpartikelgroRenverteilung im Apparat groRer ist. Gleichzeitig nimmt der An-
teil an Feinmaterial in der Wirbelschicht unter diesen Bedingungen schneller ab. Da-
bei sind die Wachstumsraten der Fein- und Grobfraktionen auch in ihnrem Betrag un-
terschiedlich.

Weiterhin zeigt die Analyse, dass die Wachstumsrate zwar von der Partikelgrofe,
jedoch scheinbar kaum von der Wirbelschichttemperatur abhangt (Abbildung 2-37).
Diese Aussage trifft fur den im Rahmen dieser Arbeit untersuchten relativ einge-
schrankten Wertebereich der Wirbelschichttemperatur zu, sollte jedoch nicht verall-
gemeinert werden. Aus der breiten praktischen Anwendung der Wirbelschichtgranula-
tion ist allgemein bekannt, dass die Granulationskinetik sehr wohl von der vorherr-
schenden Temperatur im Prozessraum abhangt. Im Rahmen dieser Arbeit wurde die
Schichttemperatur nicht gezielt variiert.

Die Abhangigkeit der Wachstumsraten fur einzelne Kornklassen von der Breite des
jeweils insgesamt in der Wirbelschicht vorliegenden Partikelkollektivs verdeutlicht die
Abbildung 2-38. Hier wird sichtbar, dass die Wachstumsraten bei kleineren Korngro-
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Ren je nach Grole der Imperfektion vom absoluten Betrag her variieren. Der Einfluss
der Verteilungsbreite nimmt mit ansteigendem Partikeldurchmesser ab.

Einflussanalyse fiir Versuch 04-02-27/11/2002
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Abbildung 2-36: Einflussplots fir den Parameter ,Wachstumsrate” in Abhangigkeit von ,Partikelgréfie” und ,Median der Gesamt-
verteilung® fur den Versuche 04-02-27/11/2009
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Abbildung 2-37: Einflussplots fiir den Parameter ,Wachstumsrate* in Abhangigkeit von ,PartikelgréRe” und ,Wirbelschichttempe-
ratur” fur den Versuche 04-02-27/11/2009
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Abbildung 2-38: Einflussplots fir den Parameter ,Wachstumsrate® in Abhangigkeit von ,PartikelgrofRe” und ,Gesamtverteilungs-
breite” fiir den Versuche 04-02-27/11/2009

Streuungsdiagramm der Chargenversuche im LabormaRstab -
Parameter "Wachstumsrate"
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Abbildung 2-39: Streuungsdiagramm fir den Parameter ,Wachstumsrate” der Chargenversuche im Labormafistab
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Im Weiteren wurden alle Versuchsdaten der Chargenversuche im Labormalistab zu-
sammengefasst und gemeinsam analysiert. Das Streuungsdiagramm bezuglich der
Wachstumsrate als Parameter zeigt die Abbildung 2-39. Die Analyse wurde basierend
auf 2586 Datensatzen durchgefuhrt. Der relative Fehler bezuglich der
Prognosegenauigkeit betragt 1,36%.

Da die einzelnen Versuche ausgehend von Startfullungen mit definierter Partikel-
grolenverteilung  durchgefihrt  wurden, sind qualitative  Aussagen  zur
partikelgrolRenabhangigen Wachstumsrate moglich. So beinhaltet die Abbildung 2-40
Kurvenscharen mit den Medianwerten des GesamtpartikelgroRenspektrums als Pa-
rameter. Es zeigt sich hierbei nur eine sehr geringe Abhangigkeit vom Mittelwert der
Gesamtverteilung. Jedoch wachsen gréf3ere Korngrélienklassen schneller im Ver-
gleich zu den Feinfraktionen.

Einflussanalyse fiir die Chargenversuche im LabormaRstab
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Abbildung 2-40: Gesamt-Einflussplots fiir den Parameter ,Wachstumsrate in Abhangigkeit von ,PartikelgréRe” und ,Median der
Gesamtverteilung® fur die Chargenversuche im LabormaRstab

Die Verteilungsbreite hat nur bei groReren Partikeln einen leichten Einfluss auf die
jeweilige Wachstumsrate der betrachteten Kornklasse (Abbildung 2-41). Im unteren
Grolenbereich zeigen sich kaum Unterschiede.

Einen merklich groReren Einfluss auf die Wachstumsrate hat der Spruhdruck. Die Ab-
bildung 2-42 verdeutlich dies. Auch hier kann wiederum festgestellt werden, dass die-
ser Parameter bei hdheren Partikelgréien einen grofReren Einfluss besitzt.

Ein wesentliches Ergebnis der Gesamtanalyse der Labor-Chargenversuche wird in
der Abbildung 2-43 gezeigt. Diese beinhaltet den Einfluss der flachenbezogenen spe-
zifischen Spruhrate auf die zeitliche Veranderung innerhalb einzelner Kornklassen.
Mit ansteigender spezifischer Sprihrate werden die Massenanteile der feineren Korn-
grolRen im GesamtgroRenspektrum reduziert. Gleichzeitig nehmen die Massenanteile
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der groReren Kornfraktionen zu. Diese Abhangigkeiten deuten auf ein starkeres
Wachstum des Gutes in der Wirbelschicht bei hdheren Sprihraten hin.

Einflussanalyse fiir die Chargenversuche im LabormaRstab
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Abbildung 2-41: Einflussplots fir den Parameter ,Wachstumsrate® in Abhangigkeit von ,Partikelgrof3e“ und ,Gesamtverteilungs-
breite* fur die Chargenversuche im LabormafRstab
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Abbildung 2-42: Einflussplots fir den Parameter ,Wachstumsrate* in Abhangigkeit von ,PartikelgroRe” und ,Spriihdruck® fir die
Chargenversuche im Labormalstab
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Abbildung 2-43: Einflussplots fir den Parameter ,Wachstumsrate® in Abhangigkeit von ,Partikelgrée” und ,spezifischen Sprih-
rate” fir die Chargenversuche im Labormafstab

Die Analyse spiegelt auch die Erfahrungen aus der Praxis wider, dass eine Reduzie-
rung der Schichtmasse im Prozessraum ebenso wie ein verstarktes Einsprihen zu
einem schnelleren Anwachsen der Granulate fuhrt.

Bei der Einschatzung des Wachstumsverhaltens ist in allen Fallen zu berlcksichtigen,
dass die hier vorgestellten Versuche uber eine jeweils relativ lange Prozesszeit hin-
weg abliefen. Im Verlaufe der Prozessfuhrung stieg somit die Wirbelschichtmasse
kontinuierlich an, was beispielweise einen Einfluss auf die Eigenkeimbildung durch
Sprihtrocknung hat.

Dieser Sachverhalt ist charakteristisch fur Chargenversuche zur Spruhgranulation, da
durch die EindUsung der feststoffhaltigen Losung immer mehr Masse zur Startfullung
hinzugefugt wird.

Im Falle einer kontinuierlichen Prozessfuhrung besteht Ublicherweise das Ziel, den
standigen Materialinhalt im Prozessraum konstant zu halten. Dadurch sollen stabile
Bedingungen zur Granulation gewahrleistet werden.

Kontinuierliche Spruhgranulation

Vor Beginn und nach Ende eines jeden Versuches zur kontinuierlichen Sprihgranula-
tion wurden die Massen des Wirbelschichtinhaltes erfasst. Weiterhin wurden wahrend
der Versuchsdurchfihrung die momentanen Sprihraten in kurzen Zeitintervallen ge-
messen, um Schwankungen oder Prozessstorungen (z.B. von moglichen Dusenver-
stopfungen) zu erkennen. Aus den Momentanwerten der Sprihrate wurde unter Ver-
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wendung des bekannten Trockenstoffgehaltes in der Sprihlésung der durch die Ein-
dusung theoretisch erzeugte Schichtmassenzuwachs berechnet. Von dieser zeitab-
gangigen Wirbelschichtmasse wurden die aus dem Prozessraum unklassiert ent-
nommene Produktmasse abgezogen und damit die aktuell theoretische Schichtmasse
berechnet. Der theoretische Wert der Schichtmasse wurde mit dem real gemessenen
Wert aus den Experimenten zur Bestimmung der Verluste verglichen und ein Korrek-
turfaktor berechnet. Unter Annahme eines konstanten prozentualen Verlustes Uber
die gesamte Versuchsdauer wurde anschlie®end die theoretisch berechnete Wirbel-
schichtmasse korrigiert. Dieser korrigierte Wert wird fir die weitere statistische Aus-
wertung verwendet.

Die unklassiert am Austrag entnommenen Proben wurden unter Nutzung des EKGM-
Gerates hinsichtlich der Partikelgrof3enverteilung analysiert.

Zur Untersuchung von eventuellen Abhangigkeiten von der Groflke des Wirbelschicht-
apparates wurden die Versuche sowohl im Labor- als auch im Pilotmalfistab durchge-
fuhrt.

Fur die nachfolgend dargestellten Resultate wurden die Laborversuche gemeinsam
analysiert. Dies entspricht der prinzipiellen Vorgehensweise analog zum vorherigen
Abschnitt.

Das Streuungsdiagramm bezlglich der Wachstumsrate weist einen relativen Fehler
von 1,72% auf. Insgesamt wurden 3038 Datensatze bei der Auswertung berucksich-
tigt (Abbildung 2-44).

Streuungsdiagramm der Kontiversuche im LabormaRstab -
Parameter "Wachstumsrate"
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-4,00E-04 -3,00E-04 -2,00E-04 1,00E-04 2,00E-04

Abbildung 2-44: Streuungsdiagramm fiir den Parameter ,Wachstumsrate“ der Versuche zur kontinuierlichen Prozessfiihrung im
LabormafRstab

Auch bei den als kontinuierlichen Prozess durchgefuhrten Experimenten wurden ana-
log zu Chargenversuchen die gleichen Parameter untersucht.
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Es wurde eine signifikante Abhangigkeit der Wachstumsrate von der PartikelgroRe
nachgewiesen (Abbildung 2-45). Das Wachstum ist aulderdem sehr stark vom Me-
dianwert des im Prozessraum vorliegenden GesamtpartikelgroRenspektrums abhan-
gig. Dies trifft insbesondere fur die grofderen Kornklassen zu.

Einflussanalyse fiir die Kontiversuche im Labormafistab
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Abbildung 2-45: Gesamt-Einflussplots fiir den Parameter ,Wachstumsrate* in Abhangigkeit von ,PartikelgréRe” und ,Median der
Gesamtverteilung® furr die Kontiversuche im Labormafstab

Auch die Abhangigkeiten der Wachstumsrate von der Breite der Kornverteilung in der
Wirbelschicht kann nachgewiesen werden. In der Abbildung 2-46 wird dies darge-
stellt. In den feineren bis mittleren Korngréf3en zeigen sich kaum Abhangigkeiten von
der Verteilungsbreite. Demgegenuber ist die Imperfektion der Gesamtverteilung von
signifikanter Bedeutung bei groReren Kornklassen.

Bezuglich des Parameters Sprihdruck zeigen sich unterschiedliche Wachstumsraten
als Funktion der PartikelgrofRe in Abbildung 2-47. Eine Anderung des Spruhdruckes
fuhrt zu einer leichten Verschiebung der Kurve.

Bei der Untersuchung der spezifischen Spruhrate werden im Vergleich zu den Ergeb-
nissen der Chargenversuche (siehe Abbildung 2-43) qualitativ abweichende Kurven-
verlaufe erkennbar. Bei kontinuierlicher Prozessfliihrung weisen die Wachstumsraten
negative Betrage fur alle PartikelgroRen auf (Abbildung 2-48). Das bedeutet Ver-
schiebungen des KorngroRenspektrums mit zunehmender Versuchsdauer.
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Einflussanalyse fiir die Kontiversuche im LabormaRstab
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Abbildung 2-46: Einflussplots fir den Parameter ,Wachstumsrate” in Abhangigkeit von ,PartikelgroRe” und ,Gesamtverteilungs-
breite* fur die Kontiversuche im Labormafstab
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Abbildung 2-47: Einflussplots fir den Parameter ,Wachstumsrate* in Abhangigkeit von ,Partikelgroe” und ,Sprihdruck® fir die
Kontiversuche im Labormafstab

Seite 75




Michael Jacob Dissertation

Einflussanalyse fiir die Kontiversuche im LabormaRstab
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Abbildung 2-48: Einflussplots fiir den Parameter ,Wachstumsrate” in Abhangigkeit von ,Partikelgréf3e” und ,spezifischen Spriih-
rate” fir die Kontiversuche im Labormafstab

Zusatzlich zur den Laborversuchen an der AGT 150 wurden Pilotversuche am GF 20
durchgefuhrt. Auch diese Experimente wurden mit der gleichen Systematik analysiert.
Die Abbildung 2-49 stellt das Streuungsdiagramm fur die Pilotversuche hinsichtlich
der Wachstumsrate als Parameter dar.

Streuungsdiagramm der Kontiversuche im PilotmaRBstab -
Parameter "Wachstumsrate"
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Abbildung 2-49: Streuungsdiagramm fiir den Parameter ,Wachstumsrate“ der Versuche zur kontinuierlichen Prozessflihrung im
PilotmaRstab
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Die Prognosen des aus den Versuchsdaten erzeugten kunstlichen neuronalen Netzes
weisen eine ausreichende Vorhersagegenauigkeit bei einem relativen Fehler von
2,14% auf.

Die verschiedenen Einflussanalysen weisen qualitativ unterschiedliche Verlaufe so-
wohl im Vergleich zu den Chargen- als auch zu den kontinuierlichen Versuchen auf.

Im Pilotmal3stab herrschen starke Abhangigkeiten der Wachstumsrate von der Parti-
kelgroRe und vom Medianwerte des GesamtpartikelgrolRenspektrums. Es st
charakteristisch, dass die Wachstumsraten der unteren Kornklassen positive Betrage
der Wachstumsraten aufweisen (Abbildung 2-50). Daraus wird erkennbar, dass der
Massenanteil an kleineren Partikeln im Prozess im untersuchten Parameterbereich
stetig ansteigt.

Einflussanalyse fiir die Kontiversuche im PilotmaRstab
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Abbildung 2-50: Gesamt-Einflussplots fiir den Parameter ,Wachstumsrate” in Abhangigkeit von ,PartikelgrofRe” und ,Median der
Gesamtverteilung® fur die Kontiversuche im Pilotmafistab

Qualitativ vergleichbare Tendenzen hinsichtlich der Wachstumsrate der unteren Korn-
fraktionen zeigen die Resultate in Abbildung 2-51. Die Imperfektion des Gesamt-
grolRenspektrums hat nur einen signifikanten Einfluss auf das Wachstumsverhalten
der kleineren Fraktionen.

Bei Vorliegen von sehr breiten KorngroRenverteilungen im Apparat (gekennzeichnet
durch hohe Werte der Imperfektion) steigen die Betrage der Wachstumsraten der
Feinanteile an.

Auch der Einfluss der spezifischen Flussigkeitseindisung wurde analysiert, wie es in
der Abbildung 2-52 dargestellt wird. Bei einer hohen flachenbezogenen Sprihmenge
reduziert sich die Bildung von feinen Teilchen. Dies ist durch die reduzierte Wachs-
tumsrate der kleinen Partikelgrollen mit zunehmendem Quantil der spezifischen
Spruhrate erkennbar.
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Abbildung 2-51: Einflussplots fir den Parameter ,Wachstumsrate® in Abhangigkeit von ,Partikelgrof3e“ und ,Gesamtverteilungs-
breite fur die Kontiversuche im Pilotmalstab
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Abbildung 2-52: Einflussplots fir den Parameter ,Wachstumsrate* in Abhangigkeit von ,Partikelgrof3e” und ,spezifischen Sprih-
rate” fir die Kontiversuche im PilotmaRstab

Auch die Anteile an gréberen Fraktionen wachsen schneller an, wenn die spezifische
Spruhrate zunimmt. Die absoluten Betrage sind jedoch deutlich geringer.
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3 Experimentelle Untersuchungen zum Verweilzeitverhalten
kontinuierlicher Wirbelschichtrinnen

3.1 Vorbetrachtungen

Wie bereits in Abschnitt 1.3.3 einfUhrend erlautert wurde, hangt das dynamische Ver-
halten von Wirbelschichtapparaten unter anderem sehr stark von den Mischungsvor-
gangen der dispersen Phase und somit von der raumlichen Dispersion ab.

Da Dispersionsvorgange in diesem Zusammenhang in alle Raumrichtungen wirken,
liegt es nahe, dass auch die Apparategeometrie in Form von Lange, Breite und Hohe
selbst direkt das dynamische Verhalten mitbestimmt.

Zur Beschreibung der Partikeldispersion langgestreckter Wirbelrinnen ist zu beachten,
dass zusatzlich zur Partikeldispersion infolge der aufsteigenden Gasblasen auch die
Stromung der Teilchen vom Zufihrungsort zum Feststoffaustrag berlcksichtigt wer-
den muss.

3.2 Experimentelle Untersuchungen an der
Pilotanlage ,, GF 20“

Um verfahrens- und anlagentechnische Einflussgrofien systematisch herauszuarbei-
ten, wurden Experimente im kleintechnischen Malistab an einer Wirbelrinne durchge-
fuhrt.

Das Zeitverhalten von durchstromten verfahrenstechnischen Apparaten wird Ubli-
cherweise experimentell bestimmt. Dazu konnen beispielsweise Tracer-Substanzen
unter genau definierten Bedingungen in die Stromung gegeben werden. Am Austritt
des Systems wird dann der zeitliche Verlauf der Tracer-Konzentration ermittelt und
das Verweilzeitspektrum berechnet.

Zur Charakterisierung des Verweilzeitverhaltens der im Rahmen dieser Arbeit genutz-
ten kleintechnischen Pilotanlage ,GF 20“ wurden eine Reihe von experimentelle Un-
tersuchungen durchgefuhrt [81].

Hierbei wurden zwei verschiedene Materialien als Tracer beziehungsweise als
Grundmaterial verwendet. Diese Quelle bilden die Grundlage fur die nachfolgenden
Abschnitte.

In Abbildung 3-1 ist der grundlegende Versuchsaufbau dargestellt worden. Die einge-
kreisten Kennziffern verweisen auf kritische Punkte, die in nachfolgenden Abschnitten
dieser Arbeit naher diskutiert werden.

Es bestand die Zielstellung, eine moglichst einfache und auch bei Bedarf im grof3-
technischen Mal3stab durchfuhrbare Methodik zu entwickeln und auf ihre Tauglichkeit
praktisch zu untersuchen. Aus diesem Grund wurde ein relativ einfaches Stoffsystem
,Grundstoff-Tracer® verwendet. Es wurde angestrebt, die Auswertung des dynami-
schen Verhaltens des Wirbelschichtapparates ohne aufwendige Analyseverfahren
und spezielle Kenntnisse ,vor Ort* zu ermdglichen.
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Materialvorlage
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Abbildung 3-1 : Schema der Verweilzeituntersuchungen

Im Rahmen der Recherchen und Untersuchungen von Kuske [81] wurde der Einsatz
von Phosphaten als Modellsubstanzen getestet. Von einer Produktionsanlage, die
nach dem Prinzip der Wirbelschicht-Sprihgranulation arbeitet und unterschiedliche
Phosphatqualitaten herstellt, waren Mononatriumphosphat-2-hydrat (Hersteller: Che-
mische Werke Piesteritz GmbH) (abgekurzt als: ,Mona“) und Trinatriumphosphat-12-
hydrat (Hersteller: Chemische Werke Piesteritz GmbH / CAS-Nr.: 7601-54-9) (abge-
kirzt als: , Trina“) in granularer Form verflgbar.

Auf Grund ihres unterschiedlichen pH-Verhaltens wurden diese beiden Substanzen
sowohl als Grund- als auch als Tracer-Material verwendet.

Bei der Versuchsdurchfuhrung wurden nach Aufgabe des Tracers in den konstanten
Massenstrom des Grundmaterials Proben am Austrag des Wirbelschichtapparates
entnommen. Diese Proben stellen Mischungen der beiden Phosphate dar. Zur Analy-
se des dynamischen Verhaltens des Apparates wurden die zu definierten Zeitpunkten
genommen Proben entsprechend einer Durchfihrungsvorschrift aufbereitet und nach-
folgend hinsichtlich ihres pH-Wertes analysiert.

Uber Kalibrierkurven wurde der Gehalt an Tracer-Substanz im Gesamtaustrag aus
dem Wert der pH-Wert-Messung bestimmt. Dazu wurden zuvor die dazu erforderli-
chen Regressionen ermittelt. In Abbildung 3-2 und Abbildung 3-3 wurden die beiden
Abhangigkeiten grafisch dargestellt.

Die Hauptparameter der betrachteten Verweilzeitexperimente wurde in Tabelle 3-1
und Tabelle 3-2 zusammengefasst.

Bei den Versuchen in Tabelle 3-1 wurde ,Mona“ als Tracer-Substanz eingesetzt. Die
Pilotanlage wurde mit einem konstanten Massenstrom von 20 kg/h an ,Trina“ betrie-
ben.

Im Gegensatz dazu diente ,Trina“ als Tracer bei den Experimenten von Tabelle 3-2.
Der Grundstoff-Massenstrom, hier nun ,Mona“, wurde beibehalten.

Seite 80



Michael Jacob Dissertation

Mona-Tracer
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Abbildung 3-2: Kalibrierkurve fiir die Mononatriumphosphat-2-hydrat (Abk.: Mona) als Tracer
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Abbildung 3-3: Kalibrierkurve fiir die Trinatriumphosphat-12-hydrat (Abk.: Trina) als Tracer
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Nummer 051202-A 070103-A 070103-B 080103-A 080103-B
Grundstoff Trina Trina Trina Trina Trina
Tracer Mona Mona Mona Mona Mona
Tracerzugabe 5kg 5 kg 5 kg 5 kg 5kg
Schichtmasse 25 kg 25 kg 25 kg 25 kg 25 kg
Luftmenge 491,3 m*h 504,9 m3/h 501,8 m3h 701,6 m3/h 704,6 m3/h
+2,7/-4,3 +5,1/-51 +4,5/-5,8 +2,4/-3,6 +3,7/-3,8
Durchsatz 20 kg/h 20 kg/h 20 kg/h 20 kg/h 20 kg/h
Grundstoff
Versuchsdauer 150 min 140 min 140 min 140 min 140 min
mittl. hydraul. 75 min 75 min 75 min 75 min 75 min
Verweilzeit

Tabelle 3-1 : Hauptparameter der Verweilzeitexperimente — Teil 1

Nummer 090103-A 090103-B
Grundstoff Mona Mona
Tracer Trina Trina
Tracerzugabe 5 kg 5 kg
Schichtmasse 25 kg 25 kg
Luftmenge 502,2 m3/h 703,1 m3h
+4,1/-4,2 +5,2/-4,0
Durchsatz 20 kg/h 20 kg/h
Grundstoff
Versuchsdauer 140 min 140 min
mittl. hydraul. 75 min 75 min
Verweilzeit

Tabelle 3-2 : Hauptparameter der Verweilzeitexperimente — Teil 2

In samtlichen Versuchen wurde nach einem zuvor festgelegten Ablauf verfahren. Die
Probenahme am Austrag erfolgten in gleichmaBigen Zeitintervallen. Die Probemen-
gen von etwa 1 kg wurden verschlossen und spater flr die anschlieRende Analyse

mittels Probenteilung auf die Analysenmenge reduziert.

Die Messung des pH-Wertes erfolgte in einer 10%-igen Lésung. Diese wurde durch
Auflésen von 10 g der entsprechenden Probe in 90 g Wasser konstanter Temperatur
hergestellt. Messfehler und Schwankungen seitens der Analyse wurden durch Dop-
pelbestimmung jeder Probe reduziert.

Abbildung 3-4: Messgerat WTW Typ pH 340 (Hersteller: WTW, Weilheim)
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Zur Messung wurde ein Messgerat WTW Typ pH 340 (Hersteller: WTW, Weilheim)
genutzt (Abbildung 3-4). Das Gerat wurde zusammen mit einer pH-Einstabmesskette
mit integriertem Temperaturflihler vom Typ WTW SenTix 81 verwendet.

Diese Messeinrichtung besitzt einen Messbereich von pH=0...14 bei einer Tempera-
tur von 0...100°C. Das Gerat wurde vor jeder Messreihe mit mehreren technischen
Pufferlosungen (pH=7,00+/-0,02, pH=4,01+/-0,02, pH=10,00+/-0,02) kalibriert.

3.3 Auswertung der Verweilzeitexperimente

Zunachst wurden die Proben der einzelnen Experimente auf ihren jeweiligen Tracer-
Anteil untersucht. Die Ergebnisse sind in den nachfolgenden Abbildungen dargestellt
worden. Bei allen Versuchen wurden zunachst die Antwortfunktionen aufgenommen.
In Abbildung 3-5 und Abbildung 3-6 wurden diese Funktionen dargestellt. Da zwei
unterschiedliche Tracer-Substanzen verwendet wurden, fallen auch die zeitlichen Ver-
laufe der Antwortfunktionen verschieden aus.

Messwertverldufe der Antwortfunktionen - Fluidisierung mit 500m¥h
12,20 g e o S SR o e o r 6,00

r 5,00

- 4,00

3,00
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pH-Wert [-] Tracer: Trina

r 2,00

r 1,00

1040 e e

10,20 ; ; ; ; ; ; ; ; ; ; ; : ; ; ; 0,00
0O 10 20 30 40 50 60 70 8 90 100 110 120 130 140 150 160

Versuchszeit [min]

—4—051202-A —#—070103-A 070103-B 090103-A

Abbildung 3-5: Messwertverlaufe der Antwortfunktionen fiir die Fluidisierung mit 500 m3h

Schon bei der analytischen Auswertung zeigt sich, dass sich die Prozessantworten
der Experimente mit 500 m3h bzw. 700 m3h bei sonst vergleichbaren Parametern
deutlich voneinander unterscheiden.
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Abbildung 3-6: Messwertverlaufe der Antwortfunktionen fur die Fluidisierung mit 700 m3h

Aus den Antwortfunktionen wurden die Massenanteile des Tracers im ausgetragenen
Produktmassenstrom berechnet. Dazu wurden die entsprechenden Kalibrierkurven
herangezogen (Abbildung 3-2, Abbildung 3-3). Auch bei dieser Darstellungsart der
Antwortfunktionen gibt es signifikante Unterschiede der Antworten entsprechend der
jeweiligen Prozessluftmenge.
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Abbildung 3-7: Konzentrationsverlaufe der Antwortfunktionen fiir die Fluidisierung mit 500 m3h
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Konzentrationsverlidufe der Antwortfunktionen - Fluidisierung mit 700m¥h
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Abbildung 3-8: Konzentrationsverlaufe der Antwortfunktionen fiir die Fluidisierung mit 700 m*h

Aus den Konzentrationsverlaufen wurden die Verweilzeitverteilungsdichten nach
Formel 1-36 berechnet.

E(t):izmv'c(t)

Vet

Formel 1-36

Die entsprechenden Ergebnisse wurden in Abbildung 3-9 und Abbildung 3-10 darge-
stellt.

Ublicherweise werden Verweilzeitspektren in dimensionsloser Form dargestellt. Unter
Anwendung von Formel 1-34, Formel 1-35 und Formel 1-37 wurden diese berechnet
und in Abbildung 3-11 und Abbildung 3-12 grafisch dargestellt.

Bei der Auswertung der einzelnen Experimente wird deutlich, dass nur die Kombinati-
on Mona als Tracer-Substanz und Trina als Grundstoff zu eindeutig auswertbaren
Ergebnissen fuhrt. Fur die weitere Diskussion wird daher nur diese Materialkombina-
tion berucksichtigt.

Zunachst sind die gemessenen Verweilzeitverteilungsdichten mit auf Basis des Kas-
kadenmodells berechneten Werten verglichen. Die nachfolgenden Diagramme stellen
die jeweiligen Kurven zusammengefasst dar. Flr das Kaskadenmodell wurden unter-
schiedliche Zellenzahlen verwendet, die als Parameter in den entsprechenden Dia-
grammen erscheinen.
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Abbildung 3-9: Verweilzeitverteilungsdichten der Versuche bei einer Fluidisierung mit 500 m%h
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Abbildung 3-10: Verweilzeitverteilungsdichten der Versuche bei einer Fluidisierung mit 700 m3¥h
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Abbildung 3-11: dimensionsloses Verweilzeitspektrum der Versuche bei einer Fluidisierung mit 500 m®h
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Abbildung 3-12: dimensionsloses Verweilzeitspektrum der Versuche bei einer Fluidisierung mit 700 m%h
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Den Ausgangspunkt bildet die Fluidisierung bei einer relativ geringen Luftmenge von
500 m3h. In der Abbildung 3-13 werden die Resultate gezeigt. Es wird deutlich, dass
sich die gemessenen Verteilungsdichten deutlich von den berechneten Werten unter-
scheiden. Es zeigt sich eine Verschiebung des Maximums in Richtung einer kirzeren
Zeit um ca. 40 Minuten. Der Wert am Maximum liegt in der gleichen Grof3enordnung
wie die berechneten fur Zellenzahlen zwischen 12 und 14.

0,025 -----

Verweilzeitverteilungsdichte [1/min]

Abbildung 3-13:

Verweilzeitverteilungsdichten - Fluidisierung mit 500m%h

————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————
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Verweilzeitverteilungsdichten der Versuche bei einer Fluidisierung mit 500 m%h im Vergleich mit
dem Kaskadenmodell

Es wird vermutet, dass die zeitliche Verschiebung durch die technische Ausfuhrung
des Anstrombodens als Conidur-Boden hervorgerufen wird. Dieser Typ erzeugt durch
seine Konstruktion eine Umlenkung der Luftstromung direkt oberhalb des Bodens in
Richtung des Feststoffaustrages und somit einen Transporteffekt.

Analoge Effekte zeigen sich naturlich auch in der dimensionslosen Darstellung der
Verweilzeitverteilungen in der Abbildung 3-14.
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Verweilzeitverteilungen - Fluidisierung mit 500m¥h
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Abbildung 3-14: dimensionsloses Verweilzeitspektrum der Versuche bei einer Fluidisierung mit 500 m®h im Vergleich mit
dem Kaskadenmodell

Ein qualitativ und quantitativ anderes dynamisches Verhalten des rinnenférmigen
Wirbelschichtapparates wird durch die Erhéhung der Prozessluftmenge von 500 m?®h
auf 700 m?*h erzeugt. Wie in Abbildung 3-15 und Abbildung 3-16 deutlich wird, kommt
es zu einer signifikanten Verbreiterung der Verweilzeitverteilung.
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Abbildung 3-15: Verweilzeitverteilungsdichten der Versuche bei einer Fluidisierung mit 700 m3h im Vergleich mit
dem Kaskadenmodell
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Im Vergleich zum bekannten Kaskadenmodell unterscheiden sich sowohl die Lage als
auch der Betrag des Maximums der Messwerte im Vergleich zu den Berechnungen
fur unterschiedliche Zellenzahlen.

Es liegt die Vermutung nahe, dass es bedingt durch die auf 700 m%*h erhdhte
Fluidisierungsgeschwindigkeit zu einer erhdhten horizontalen Dispersion in der Wir-
belschicht kommt. Diese bewirkt eine Verbreiterung des Verweilzeitspektrums. Zu-
satzlich dazu verstarkt sich der Transporteffekt des Anstrombodens, da die Luft mit
einer hoheren Geschwindigkeit (und damit einem starkeren Impuls) in den Prozess-
raum einstromt. Somit wird eine Verschiebung der Kurve hin zu kiirzeren Zeiten er-
zeugt. Die mit dem Kaskadenmodell berechneten Verteilungen mit Zellenzahlen
zwischen 1 und 2 bilden die experimentell ermittelten Kurvenverlaufe noch am besten
ab. Eine wirkliche Ubereinstimmung ist jedoch nicht gegeben.

Verweilzeitverteilungen - Fluidisierung mit 700m%h
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Abbildung 3-16: dimensionsloses Verweilzeitspektrum der Versuche bei einer Fluidisierung mit 700 m®h im Vergleich mit
dem Kaskadenmodell

An dieser Stelle ist auf einen wesentlichen Effekt hinzuweisen, der bei der Auswer-
tung aller Experimente festgestellt wurde.

Bei der vorliegenden Bauform des Apparates kommt es am Feststoffaustrag zu einer
signifikanten zeitlichen Verschiebung der Antwortfunktion. Der Grund daflr liegt in der
geometrischen Ausfuhrung des Austrages. In der Abbildung 3-17 wird dazu
eine einfache Prinzipskizze gezeigt.
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Abbildung 3-17: Prinzip des Feststoffaustrags

Im kontinuierlichen Betrieb des Apparates wird die Hohe der Wirbelschicht und somit
die Wirbelschichtmasse (hold-up) moglichst konstant gehalten, indem die Drehzahl
der Zellenradschleuse am Austrag entsprechend des zugeflhrten Feststoffmassen-
stroms geregelt wird. Aus technischen Grunden ist zwischen dem Austrittsquerschnitt
des eigentlichen Prozessraumes und der austragsseitigen Zellenradschleuse ein, in
der Praxis als Austragsschurre bezeichnetes, Ubergangsgehduse eingefiigt. Diese
Schurre ist bei der im Rahmen dieser Arbeit verwendeten Pilotanlage immer mit dem
dispersen Feststoff gefullt. Eine Fluidisierung innerhalb des Austragssystems kann
vernachlassigt werden, da die Zellenradschleuse technisch fir mdglichst geringe
Leckagestrome ausgefuhrt wurde.

Demzufolge wird der Austrag des Tracers entsprechend des Nettovolumens des Aus-
tragssystems verzogert. Die Verzogerung betragt im hier betrachteten Fall etwa
12 Minuten bei einem Feststoff-Massenstrom von 20 kg/h.
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4 CFD-Modellierung von Wirbelschichtrinnen bei
kontinuierlicher Betriebsweise

4.1 Ausgangspunkt und Methodenauswahl

Die fluiddynamischen Eigenschaften der Wirbelschicht bilden einen wesentlichen As-
pekt bei der Dimensionierung von Wirbelschichtapparaten. Bei der technischen Reali-
sierung von insbesondere grofl3technischen Wirbelschichtprozessen ist die Kenntnis
des hydrodynamischen Verhaltens des konzipierten Apparates flr die Mal3stabsUber-
tragung erforderlich. Besonderes Interesse gilt dabei den Stromungsvorgangen der
dispersen Feststoffphase innerhalb des Prozessraumes.

Zur Durchflhrung der hydrodynamischen Modellberechnungen wurde das kommerzi-
ell verfugbare CFD — Packet ,FLUENT® (Hersteller: Ansys Germany GmbH, Dar-
mstadt) in der Version 6.2 verwendet. Dieses Software-System bietet unter anderem
die Moglichkeit zur Simulation von Mehrphasensystemen, wobei die Modellierung auf
unterschiedlichen Methoden basieren kann.

Fir die im Rahmen dieser Arbeit durchzufUhrenden Berechnungen wurden die fol-
genden inhaltlichen Schwerpunkte zur Problemdefinition gesetzt:

es sind die lokalen Konzentrationen der einzelnen Phasen im Prozessraum zu
berechnen,

gesucht sind die instationaren Konzentrationsverlaufe insbesondere am Austritt
der dispersen Phase sowie die Mittelwerte der einzelnen Phasen im Prozess-
raum und

Stromungen in Apparaten unterschiedlicher raumlicher Ausdehnung, begin-
nend vom Labor- bis hin zur industriellen GroRanlage, sollen modelliert werden
konnen.

Fur die weiteren Schritte wird die folgende Annahme getroffen, dass alle am Prozess
beteiligten Phasen vollstandig ineinander mischbar sind.

Ausgehend von den zuvor dargestellten Punkten wurde der Euler-Euler-Ansatz fur die
hydromechanische Modellierung der Wirbelschichtrinne ausgewahlt. Es existieren
nach diesem Ansatz mehrere grundlegend verschiedene Mehrphasenmodelle, wie
beispielsweise das VOF-Modell (,volume of fluid“), das Mischungsmodell sowie das
eigentliche Euler-Modell.

Zur Modellierung von Gas-Feststoff-Wirbelschichten ist das Euler-Modell besonders
geeignet, da es auch fur hohere Feststoffanteile einsetzbar ist. Die anderen beiden
Modelle sind mehr geeignet flr Betrachtungen, die sich mit der Position der Phasen-
grenzflachen befassen (VOF), bzw. bei Berechnungen ohne Berucksichtigung der
Relativgeschwindigkeit zwischen den Gasen (Mischung) ([31]).

Das Euler-Modell ist das komplexeste Mehrphasenmodell. Es werden die Momenten-
und Erhaltungsgleichungen fiir jede Phase geldst, die durch Druck- und Austausch-
koeffizienten Gleichungen gekoppelt sind. Fluid-Feststoff-Systeme werden ausge-
hend von der Theorie des granularen Flusses modelliert. Diese hat ihren Ursprung in
der kinetischen Gastheorie. Der Momentenaustausch zwischen den Phasen hangt
von den Vermischungseigenschaften ab und ist somit abhangig vom Modell [31].
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Die Modellauswahl kann durch verschiedene Kenngréf3en objektiv unterstitzt werden
[31].

Partikelbeladung:
Formel 4-1
_ % Pr
as - Pe
Materialdichteverhaltnis:
P Formel 4-2
y ==t
Pe
mittlerer Abstand zwischen den Partikeln der dispersen Phase:
1 Formel 4-3
L ( 7l+ st
de 6 «
Formel 4-4
mit: = Vi
Y
Stokes-Zahl:
- Formel 4-5
St=—F
tS
5 Formel 4-6
mit L _PE -dg
" 18n,
LS Formel 4-7
tg=—>
V

Die Stokes-Zahl charakterisiert die dynamische Wechselwirkung zwischen den Pha-
sen der Stromung und somit die Impulstbertragung. Sie stellt das Verhaltnis der
dynamischen Antwort eines Partikels zur charakteristischen Zeitskala der Stromung
dar. Bei Werten der Stokes-Zahl um ,1“ liegen starke Wechselwirkungen zwischen
den Phasen vor, und fur jede Phase ist ein eigener Satz an Erhaltungsgleichungen zu
I6sen. Diese sind in diesem Fall Uber Phasenaustauschterme miteinander gekoppelt.
Bei sehr kleinen Stokes-Zahlen werden die Partikeln passiv in der kontinuierlichen
Phase ,mit bewegt* [96].

4.2 Aufbau des Simulationsmodells

Der Wirbelschichtprozess wird unter Verwendung eines Euler-Euler-Ansatzes model-
liert. Wie bereits zuvor erlautert wird zur Umsetzung das CFD-Programm ,FLUENT"
(Hersteller: ANSYS Germany GmbH, Darmstadt) in der Version 6.2 verwendet.

Seite 93



Michael Jacob Dissertation

In den nachfolgenden Abschnitten werden die dabei verwendeten Berechnungsgrund-
lagen dargestellt und die zur Lésung der Aufgabe erforderlichen Schritte naher erlau-
tert.

Das Mehrphasensystem der in diesem Kontext behandelten Gas-Feststoff-
Wirbelschicht besteht aus dem gasformigen Fluidisierungsmedium (hier Luft) als kon-
tinuierlicher (oder Trager-) Phase sowie dem Feststoff als der dispersen Phase.

4.2.1 Prinzipielle Vorgehensweise zur CFD-Simulation

In Abbildung 4-1 sind die allgemeinen Schritte zum Aufbau einer CFD-Simulation dar-
gestellt worden.

Modellierung der Geometrie

J

Erstellung des Rechengitters
(Vernetzung)

J

Definition der Berechnungsmodelle,
der Stoffeigenschaften

J

Definition der Rand- und
Startbedingungen

J

Einstellung des numerischen Ldsers

J

Durchfiihrung der numerischen
Simulation

J

Visualisierung der
Berechnungsergebnisse

Abbildung 4-1: Vorgehensweise zur numerischen Simulation

Bei der Erstellung des Simulationsmodells des eigentlichen Prozessbereiches des
kontinuierlichen Wirbelschichtapparates wurde schrittweise vorgegangen. Dabei be-
stand das Ziel darin, das Modell vom Einfachen zum Komplexeren systematisch auf-
zubauen, wobei jeweils der vorausgehende Schritt als Startsituation (zur Initialisie-
rung) fur den sich anschlieRenden Schritt diente. Im Rahmen dieser Arbeit wurde mit
einer Apparategeometrie gearbeitet, aus der das Berechnungsgitter durch Vernetzung
der dreidimensionalen Volumenelemente generiert wurde. In Abbildung 4-2 sind die
konzipierten Simulationsschritte als vollstandige Sequenz zusammengefasst worden.
Entsprechend dieses Ablaufprogramms wurde unter Abschnitt 4.4 das Fluidisierver-
halten rinnenférmiger Wirbelschichtapparate berechnet.
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Berechnung der stationdren Luftstrémung
durch den Prozessraum

J

Simulation des instationaren
Wirbelschichtzustandes im Prozessraum

J

Berechnung des instat. WS-Zustandes bei
Zu- und Abstrémung von Feststoffen

J

Berechnung des Verweilzeitverhaltens durch
~numerische Tracerexperimente”

J

Simulation unterschiedlicher Konfigurationen
von Prozessraumeinbauten (Wehre)

Abbildung 4-2: Ablauf der Mehrphasensimulation

Im Rahmen dieser Arbeit wurden die ersten drei Schritte der Mehrphasensimulation
bearbeitet. Die zwei nachfolgenden Simulationen wurden bereits im hier erstellten
Modell vorbereitet und in das Netz integriert. Diese Schritte werden Inhalte weiterfiih-
render Arbeiten sein.

4.2.2 Apparategeometrie und Vernetzung

Im Rahmen dieser Arbeit wird die stromungsmechanische Simulation einer Wirbel-
schichtrinne am Beispiel der kleintechnischen Wirbelschicht-Pilotanlage ,GF 20°
(Hersteller: Glatt Ingenieurtechnik GmbH, Weimar) dargestellt. In Abschnitt 2.4.2 wird
der Aufbau der Gesamtanlage detaillierter erlautert.

Im Punkt 8.2.1 des Anhanges sind zusatzlich dazu die wesentlichen Hauptabmes-
sungen der fur die nachfolgenden Betrachtungen bendtigten Apparatebereiche zu-
sammengefasst. Das im oberen Bereich des Apparates angeordnete Filtersystem
wurde in der Abbildung nicht dargestellt, da es nicht Bestandteil des Berechnungsge-
bietes ist. Weiterhin wurden die Ausristungen zum Feststoffeintrag sowie zum Fest-
stoffaustrag nicht explizit modelliert. Die Charakteristik dieser Komponenten wird im
Berechnungsablauf durch geeignete Randbedingungen bericksichtigt.

Der untere Apparateteil wird im Wesentlichen durch die vier gleich groRen Zuluft-
kammern, zusammen als Zuluftteil bezeichnet, gebildet. Diese Kammern werden
oben vom Anstromboden abgeschlossen, der gleichzeitig die untere Abgrenzung des
Prozessraumes bildet.

Der Feststoffaustrag ist an einer Stirnseite des Prozessraumes angeordnet und er-
madglicht eine freie Stromung des fluidisierten Feststoffes Uber eine rechteckige Off-
nung in die nachfolgenden Anlagenteile hinein.

Vollstandiges Geometriemodell

Im ersten Teilschritt wurde ein vollstandiges dreidimensionales Geometriemodell mit
dem Programm ,Gambit“ (Hersteller: ANSYS Germany GmbH, Darmstadt) erstellt.
Dazu wurde das Gesamtvolumen des Apparates in Teilvolumina untergliedert. Diese
Teilvolumina sowie deren Begrenzungsflachen werden spater zur Definition von
Rand- und Startbedingungen bendtigt.
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In der Abbildung 4-3 sind links das Drahtmodell und rechts eine schattierte Ansicht
des Geometriemodells dargestellt. Insbesondere im Bereich des Prozessraumes ist
eine relativ aufwendige Segmentierung ersichtlich. In diesem Bereich konnen durch
Anderung von Randbedingungen beispielsweise Wehreinbauten mit Unter- oder
Uberlaufen simuliert werden. Das Modell wurde derart aufgebaut, dass durch ein Um-
definieren von Flachensegmenten (z.B. in undurchlassige Wande) verschiedene
technische Konfigurationen von Trennblechen im Bereich der Wirbelschicht modelliert
werden kdnnen.

Abbildung 4-3: vollstdndiges Geometriemodell

Das vollstandige Volumen wurde dann in ,Gambit* vernetzt. Einzelansichten des ver-
netzten Modells werden in der Abbildung 4-4 gezeigt.

REEELEETEEEREIEEERAE o
" = i
i

i

Abbildung 4-4: vernetztes vollstandiges Geometriemodell

Das Geometriemodell aus Abbildung 4-3 und Abbildung 4-4 wurde fur die Simulation
der Luftdurchstromung in Abschnitt 4.3 verwendet.

Vereinfachtes Geometriemodell

Ausgehend von den Ergebnissen aus der Simulation aus 4.3 ist es mdglich und sinn-
voll, fir die Mehrphasenmodellierung zur Analyse der Partikelstromung im Prozess-
raum eine vereinfachte Geometrie zu verwenden.

Die Abbildung 4-5 zeigt die Gesamtansicht des vereinfachten Modells wie es in
~,Gambit* erstellt wurde. Das Teilmodell entspricht in allen Details dem Prozessraum-
segment des vollstandigen Geometriemodells inklusive des Anstrombodens. Die Ab-
bildung 4-6 zeigt zwei Detailansichten des vernetzten Modells. Links ist die Seite des
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kontinuierlichen Partikelaustrags zu erkennen, rechts die des Feststoffeintrags. Die
jeweiligen Flachen wurden mit einem rechteckigen Querschnitt modelliert, da die Ab-
und Zufuhrung der dispersen Phase in der Praxis sehr haufig Uber sogenannte Schur-
ren ausgefuhrt werden.

Abbildung 4-5: vereinfachtes Geometriemodell

Abbildung 4-6: vernetztes vereinfachtes Geometriemodell

Das Modell wurde so aufgebaut, dass es aus einzelnen miteinander verknupften Vo-
lumina besteht. Dadurch wurde es mdglich, einzelne Begrenzungsflachen mit ver-
schiedenen Randbedingungen zu versehen. Um die Ubersichtlichkeit zu erhalten,
wurden die wichtigsten Flachen mit Kennungen versehen. Diese Kennungen sowie
die wesentlichen Mafldangaben sind aus der Abbildung 4-7 zu entnehmen.
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Abbildung 4-7: Segmentierung des Prozessraumes
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Im einfachsten Fall sind die Flachen ,1a“ bis ,30" alle dem Fluidvolumen zugeordnet
und somit fur die Stromungsfihrung ohne Wirkung. Um beispielsweise Wehreinbau-
ten zur Beeinflussung der Feststoffstromung abzubilden, werden die entsprechenden
Teilflachen als ,Wand“ definiert. Durch Verandern dieser Definitionen kénnen sehr
leicht unterschiedliche Konfigurationen von Einbauten innerhalb des Prozessraumes
simuliert werden.

4.2.3 Bilanzierung

Fir einen Mehrphasen-Euler-Euler-Ansatz missen mehrere Satze von Erhaltungs-
gleichungen zusatzlich eingefuhrt und die Erhaltungsgleichungen fur Impuls, Masse
und wenn erforderlich Energie der Ein-Phasen-Modelle angepasst werden. Weiterhin
sind Volumenanteile der einzelnen Phasen zu definieren sowie die Mechanismen des
Impuls-, Massen- und Energieaustausches zwischen den Phasen zusatzlich einzufliih-
ren ([31]).

Das Volumen V, einer Phase q ist definiert zu:

Formel 4-8

V, = [edv
\%

. F 14-9
bei n Phasen orme

mit: Zn:“ 1

Die effektive Dichte einer Phase g berechnet sich mit p, als physikalischer Dichte
aus:

A Formel 4-10
Py =& Py

Die Erhaltungsgleichung fur eine mit der Geschwindigkeitv, transportierte Bilanzgrofie
¥, lautet in allgemeiner Form [96]:

) Formel 4-11

a(%%w-(pq'vq“l’q)wq' fo + Vi

4.2.4 Modellierung des Mehrphasensystems , Wirbelschicht”

Im Rahmen dieser Arbeit wurde mit dem kommerziellen Programm ,Fluent” gearbei-
tet. In dieser Software ist eine Vielzahl von Modellen fur unterschiedliche Anwen-
dungsfelder von CFD hinterlegt worden. Darlber hinaus kénnen diese Modelle ange-
passt oder auch zusatzliche Methoden benutzerdefiniert eingefugt werden.

Die hier betrachteten Simulationsrechnungen wurden mit den im Programm hinterleg-
ten Standardmodellen durchgefuhrt, so dass an dieser Stelle auf eine explizite Be-
schreibung der Modellgleichungen verzichtet werden soll. Es werden die gewahlten
Modelle dargestellt und die Auswabhlkriterien diskutiert. FUr genauere Informationen
Uber die Modelle, die zugrunde liegenden Berechnungsgleichungen wird auf [31] ver-
wiesen.
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Viskositat

Es wurde im Rahmen der vorliegenden Arbeit mit dem Standard-k-€ — Modell fur jede
Phase einzeln gearbeitet.

Definition der Phasen

Die Wechselwirkungen zwischen der homogenen Phase ,Luft® und der dispersen
Phase ,Feststoff* (Partikel) wurde nach Gidaspow modelliert [31].

Fir den Restitutionskoeffizienten wurde mit einem konstanten Wert von ,0,9“ gearbei-
tet. Der Wert orientiert sich an Messungen sowie Berechnungen von Antonyuk et al.
[5] fur verschiedene Stoffsysteme. Diese GroRRenordnung des Koeffizienten ist haufig
bei trockenen Systemen zu finden, wo die Stolde zwischen den Teilchen nicht durch
einen Flussigkeitsfilm beeinflusst werden.

Bei samtlichen Simulationen wurde mit einem konstanten Partikeldurchmesser gear-
beitet.

Die Viskositat der dispersen Phase wurde unter Berucksichtigung der Anteile aus Kol-
lisionen, aus der Kinetik sowie aus der inneren Reibung des Schuttgutes definiert
[31]. Far den kinetischen Teil wurde das Modell nach Gidaspow [31] fur Wirbelschich-
ten gewahlt. Weiterhin ist der Anteil aus interpartikularer Reibung nach Schaeffer [31]
bertcksichtigt worden, da in vielen Zonen der Wirbelschicht die maximale Pa-
ckungsdichte erreicht wird (Porositat der Schattung). Die Widerstandsfahigkeit des
Schuttgutes gegenuber Kompression und Dehnung wurde durch das Modell nach Lun
et al. [31] berucksichtigt.

Ein Mal} fur die kinetische Energie durch die Bewegung der Partikel ist die sogenann-
te ,granulare Temperatur® der dispersen Phase. Die Transportgleichung wurde aus-
gehend von der kinetischen Theorie hergeleitet. Der Diffusionskoeffizient fur die gra-
nulare Energie wurde nach Gidaspow berechnet [31].

Als maximale Packungsdichte der dispersen Phase wurde ein konstanter Wert
von 0,63 verwendet.

4.2.5 Rand- und Ubergangsbedingungen
Eintritt der Fluidisierungsluft

Im Rahmen dieser Arbeit werden die flr die Gasanstromung dienenden Apparatebe-
reiche bei der Modellierung nicht mit berucksichtigt. Diese Bereiche konnen auch los-
geldst vom eigentlichen Wirbelschichtbereich modelliert und hinsichtlich einer gleich-
malfigen Geschwindigkeitsverteilung unterhalb des Anstrombodens optimiert werden.

Die Gasanstromung wurde als gleichmafig Uber den gesamten Prozessraumquer-
schnitt mit folgenden Parametern definiert:

Zur Spezifikation der Turbulenz an der Grenzflache wurde der hydraulisch gleichwer-
tige Durchmesser verwendet, der sich wie folgt berechnen Iasst:

4.A Formel 4-12

dhydr :T

Weiterhin ist die Intensitat von Ruckstrdomungen an der Grenzflache vorzugeben. Wie
in Abschnitt 4.3 untersucht, liegt eine sehr gleichmalige Anstromung des Prozess-
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raumes vor. Die Vergleichmalligung wird durch die ordnungsgemafle Funktion des
Anstrombodens gewahrleistet.

Austritt der Fluidisierungsluft

Die Gasausstromung wurde als gleichmaRig uber den gesamten Querschnitt definiert.

In Fluent wird im Rahmen dieser Arbeit die Randbedingung ,pressure outlet® verwen-
det, wo ein Differenzdruck zum Systemdruck anzugeben ist.

Fur die Fluidisierungsluft wird vorgegeben, dass am Austritt der Systemdruck
herrscht.

P =101325 Pa

Bei der Definition der Turbulenz an der Ausstromung wurde analog zur Einstrdomung
vorgegangen. Der Anteil an Ruckstromungen unterhalb des Filtersystems ist sehr ge-
ring, da die im Apparat integrierten Filterelemente durch ihren von der Anstrdmge-
schwindigkeit abhangigen Differenzdruck sehr stark zu Stromungsvergleichmaligung
beitragen. An der Grenzflache wird eine Intensitat von 5% vorgegeben.

Kontinuierlicher Eintritt des Feststoffes

Der Feststoff wird bei einer kontinuierlichen Prozessfihrung an einer der beiden
Stirnseiten des Prozessraumes zugefuhrt. Die Bedingungen am Eintrittsort hangen
sehr stark von dessen technischer Ausfihrung ab. Haufig sind in der Praxis Eintrags-
schurren oder Zufuhrungen durch pneumatischen Transport anzutreffen.

Wie im Abschnitt 4.2.2 erlautert bzw. in der Abbildung 4-7 dargestellt wurde, erfolgte
die Erstellung und Vernetzung des Feststoffeintrags im Geometriemodell als einfache
rechteckige Flache. Unterschiedliche Ausfiihrungen von Eintragsorganen lassen sich
abbilden, indem die Stromung der dispersen Phase an der Eintrittsflache durch des-
sen (vektorielle) Geschwindigkeit sowie durch dessen Volumenanteil definiert wird.

Im vorliegenden Fall hat der Feststoffeintrag eine Flache von 50x150mm?. An der Pi-
lotanlage wird der dem Prozessraum zuzufuhrende Feststoffmassenstrom Uber eine
drehzahlveranderbare Dosierschnecke eingestellt. Eine Zellenradschleuse dient wei-
terhin als Druckabschlussorgan zur Umgebung. Zwischen der Zellenradschleuse und
dem Prozessraum wurde ein Schlauchbogen montiert, wodurch der Feststoffstrom
senkrecht zur Stirnwand des Prozessraumes eintreten kann.

Da der Eintrag der dispersen Phase Uber Geschwindigkeiten definiert werden soll, ist
der bekannte Massenstrom entsprechend umzurechnen.
V' — I’ﬁP,ein

P.ein
P

VP,ein = uP,ein ' AZu ' yP,ein

. Formel 4-13
_ mP,ein
yP,ein -

Pr Upein - A,

P,ein u

Somit kann der Volumenanteil festgelegt werden, wenn die Eintrittsgeschwindigkeit
bekannt ist. Die Geschwindigkeit ist, wie schon zuvor dargestellt, von der technischen
Realisierung der Zufiihrorgane abhangig.

Seite 100



Michael Jacob Dissertation

Alternativ dazu kann auch die Geschwindigkeit vorgegeben werden, wenn der Volu-
menanteil der dispersen Phase an der entsprechenden Eintrittsflache bekannt ist.

! Formel 4-14
m

P.ein

u =
Pr - Ypein AZu

P.ein

Durch den schrittweisen Aufbau der Simulation liegen die Eigenschaften der Wirbel-
schicht als Startbedingungen fir die Simulation der kontinuierlichen Betriebsweise
vor. Somit ist es madglich, einen mittleren Feststoff-Volumenanteil am Eintrittsflachen-
segment zu ermitteln. Aufbauend auf diesen Wert wird flr einen bestimmten Ein-
tragsmassenstrom die zugeordnete Eintrittsgeschwindigkeit der dispersen Phase be-
rechnet.

Diese Vorgehensweise ist gerechtfertigt, da sich der Eintrittsbereich innerhalb des
Existenzbereiches der Wirbelschicht befindet. Die Eintrittshdhe liegt im Bereich von
y=50mm bis y=100mm. Wie in Abschnitt 4.4 gezeigt wurde, expandiert die Wirbel-
schicht Uber Werte von y=100mm hinaus. Daraus kann geschlussfolgert werden,
dass die Wirbelschicht bis in das offen mit der Wirbelschicht verbundene Eintrags-
system hinein fluidisiert. Dies wird auch durch Beobachtungen am durchsichtigen Zu-
fuhrungsschlauch der Pilotanlage bestatigt. Somit wird im Rahmen dieser Arbeit der
zeitlich mittlere Feststoffvolumenanteil gemeinsam mit der zugeordneten Eintrittsge-
schwindigkeit als Randbedingung fur die Simulation verwendet.

Kontinuierlicher Austritt des Feststoffes

Die Randbedingungen am kontinuierlichen Austrag werden prinzipiell analog zum
Feststoffeintrag definiert.

In der Praxis wird der Abzug der dispersen Phase Uber eine dem kontinuierlichen Ein-
trag stirnseitig gegenuber angeordneter Austragsschurre mit angeschlossener Zellen-
radschleuse realisiert. Die Menge an ausgetragenen Feststoffen wird durch eine
Drehzahlverstellung dieser Austrags-Zellenradschleuse eingestellt. Somit arbeitet die
Schleuse unterhalb einer ,stehenden® Feststoffschittung je nach technischer Ausfih-
rung mit bis zu 100% Fullungsgrad. Die Offnung zwischen dem Prozessraum und der
Austragsschurre liegt ebenso wie die Eintragsoffnung im fluidisierten Bereich der Wir-
belschicht. Deshalb kann auch beim Austrag mit dem zeitlich und flachenbezogen
gemittelten Feststoffvolumenanteil gemeinsam mit der zugeordneten Eintrittsge-
schwindigkeit (durch die internen Definitionen in ,FLUENT" als ,velocity inlet* als ne-
gativ zu definieren) als Randbedingung fur die Simulation gearbeitet werden. Die
Ausbildung der nicht mehr fluidisierten Schittung erfolgt erst in weiter auRerhalb ge-
legenen Bereichen der Schurre, wo die FlieRgeschwindigkeit des Feststoffes durch
den bis zur maximalen Packungsdichte ansteigenden Volumenanteil deutlich redu-
Ziert wird.

Modellierung des Anstrombodens

Als Anstrombdden werden in Wirbelschichtanlagen vorzugsweise pordse bzw. perfo-
rierte Bleche in einer Vielzahl von technischen Ausflihrungen eingesetzt. lhnen allen
ist gemeinsam, dass sie einen von der Stromungsgeschwindigkeit abhangigen Diffe-
renzdruck besitzen.

Der bei den experimentellen Untersuchungen im Pilotmalstab im Rahmen dieser Ar-
beit benutzte Anstrdomboden vom Typ ,Conidur® (Hersteller: Hein & Lehmann) kann

Seite 101



Michael Jacob Dissertation

durch die folgende Druckverlustkennlinie (in Form diskreter Messwerte) beschrieben
werden.

Anstréomgeschwindigkeit [m/s] Druckverlust [Pa]
0,41 100
0,50 150
0,60 230
0,70 310
0,80 410
1,00 670
1,10 800
1,20 980
1,50 1550
2,00 2900
2,50 4700
3,00 6800

Tabelle 4-1: Druckverlustcharakteristik des Anstrombodens

Zur numerischen Simulation wird der Anstromboden als pordses Medium modelliert.
Damit wird es moglich, dessen geschwindigkeitsabhangiges Differenzdruckverhalten
realitatsnah abzubilden.

In ,Fluent* wurde das richtungsabhangige Verhalten bei der Definition des pordsen
Mediums ,Anstromboden® berucksichtigt, indem ausschliel3lich eine Durchstromung
senkrecht zur Anstrombodenebene definiert wurde.

Das Differenzdruckverhalten einer pordsen Platte in Durchstromungsrichtung kann
folgendermallen berechnet werden ([31]):

Ap:—(ﬁv+czlpv2j-Ah
a 2

_aAh o Cpeahp

AD =
P a 2

Formel 4-15
_ubh o C-Ahp

a 2
Die beiden Parameter 2 und C, werden aus den experimentellen Daten (siehe Tabel-

le 4-1) berechnet. Diese Kennlinie wird dazu durch eine quadratische Gleichung app-
roximiert.

Ap =

2 Formel 4-16
Ap=aVv+a,v

Durch einen Koeffizientenvergleich kénnen die Koeffizienten berechnet werden.
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Formel 4-17
a = —£ An
a
_ C2 -Ah p Formel 4-18
2 = 2
Formel 4-19
a=-*An
a,
_ 28.2 Formel 4-20
C, =
p-Ah

In der Abbildung 4-8 wurden die Messwerte des realen Anstrombodens zusammen
mit der Regressionskurve und der berechneten Differenzdruckkurve dargestellt.

Druckverlustverhalten des Anstrombodens
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Abbildung 4-8: Differenzdruckverhalten des Anstrombodens

Insbesondere im Bereich bis etwa 1m/s, der fur die Simulationen in den Kapiteln 4.3
und 4.4 bendtig wird, ist die Ubereinstimmung ausreichend.

4.2.6 Numerische Losung

Im Programmpaket ,Fluent® werden numerische Loser verwendet, um das bei der
Problembeschreibung entstehende Differentialgleichungssystem I6sen zu kdnnen.

In der Literatur lassen sich eine grof3e Vielzahl von Veroffentlichungen zur Behand-
lung partieller Differentialgleichungen mit dem Differenzenverfahren finden. Bei-
spielsweise sollen hier [24], [110], [118] und [125] genannt werden. An dieser Stelle
wird fur tiefergehende Informationen auf diese Quellen verwiesen.
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Bei einem expliziten Verfahren werden fir die Schatzung von f(u) fur einen Zeitpunkt
t, ausschlieBlich Funktionswerte vergangener Zeitpunkte t,, (m<n) verwendet. Der
Nachteil der explizierten Verfahren besteht in den im Vergleich zu impliziten Verfah-
ren schlechteren Stabilitdtseigenschaften ([24], [123]).

Im Gegensatz dazu erfordern implizite Verfahrens stets die Lésung eines Gleichungs-
systems, da zur Berechnung des Funktionswertes an einer Stelle zum betrachteten
Zeitpunkt t, auch Funktionswerte anderer (benachbarter) Stellen zum gleichen Zeit-
punkt berucksichtigt werden. Dieses Gleichungssystem ist nichtlinear und somit nur
naherungsweise losbar.

4.3 Ergebnisse der CFD-Simulation der raumlichen Luftver-
teilung im vollstandigen Geometriemodell zur Uberpri-
fung der Apparategestaltung

Die Berechnung der raumlichen Luftverteilung im vollstandigen Geometriemodell
diente dazu, Angaben zur Stromungsgleichverteilung im Bereich des Prozessraumes
der Pilotanlage zu gewinnen. Diese Aussagen waren notwendig, um das Geometrie-
modell flr die Mehrphasensimulation auf den eigentlichen Prozessraum reduzieren zu
konnen. Eine derartige Vereinfachung ist nur moglich, wenn es beispielsweise keinen
Einfluss der Geometrie der Zuluftkammer auf die Stromungsverhaltnisse im Prozess-
raum gibt.

Die Simulation wurde mit den in Tabelle 4-2 zusammengefassten Parametern durch-
gefuhrt.

Parameter: Wert: Bemerkungen:
Luftvolumenstrom 700 m3/h gleichverteilt auf die 4 Zuluft-
kammern
Anstrémboden Typ: ,Conidur® gemal Absatz 4.2.5
Systemdruck 101325 Pa an der Luftaustrittsflache oben

Tabelle 4-2: Simulationsparameter

Randbedingungen

Randbedingungen: Wert: Bemerkungen:
Eintrittsgeschwindigkeit in die 3.961 m/s fur alle 4 Zuluftrohre senkrecht
Zuluftrohre zur Eintrittsflache

Turbulenzintensitat: 5 %
hydraul. Durchmesser: 125 mm
Druck am Luftaustritt 101325 Pa gemal Absatz 4.2.5

Turbulenzintensitat: 5 %
hydraul. Durchmesser: 895 mm

Losereinstellungen
Loser | stationar, segregiert | siehe [31]
Tabelle 4-3: Randbedingungen und L&sereinstellungen

Die nachfolgenden Abbildungen zeigen einige Ergebnisse der stationaren Simulation
fur das vollstandige Geometriemodell.
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Abbildung 4-9: Ergebnisdarstellung fiir das vollstandige Geometriemodell

Die Luftfihrung innerhalb der Apparategeometrie kann sehr Ubersichtlich durch
Stromlinien veranschaulicht werden. Gemald Abbildung 4-10 liegt im Bereich des Pro-
zessraumes eine sehr gerichtete Luftstrdbmung vor, wie sie fur Wirbelschichtanwen-
dung auch erforderlich ist.
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Abbildung 4-10: Stromlinien und Strémungsgeschwindigkeit

In die nachsten Darstellungen wurden Schnitte hineingelegt, um die lokalen Ge-
schwindigkeitsprofile anschaulich zu machen.
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Abbildung 4-11: Geschwindigkeitsverteilung (Schnitte in verschiedenen XY-Ebenen)
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Abbildung 4-12: Geschwindigkeitsverteilung (Schnitte in verschiedenen XZ-Ebenen)

Die Ergebnisse wurden in Fluent berechnet und anschlieBend unter Verwendung des
gleichen Programms zur besseren Veranschaulichung visualisiert. In der Abbildung
4-11 ist sehr deutlich die Wirkung des Anstrombodens zu erkennen. Unterhalb des
Bodens liegt eine starke Verwirbelung der durch die Zuluftrohre in die einzelnen Zu-
luftkammern einstromenden Luftmengen vor. Aus der Abbildung 4-12 kann abgelesen
werden, dass in samtlichen horizontalen Schnittebenen oberhalb des Anstrombodens
eine sehr gleichmalige Geschwindigkeitsverteilung vorliegt. Dies kann durch den
ausreichend hohen Differenzdruck des Anstrombodens fur die Geometrie der Pilotan-
lage begrindet werden (Abbildung 4-13).
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Abbildung 4-13: Druckprofil in der Gesamtanlage

Um die Luftgeschwindigkeitsverteilung im eigentlichen Prozessraum quantitativ be-
werten zu konnen, wurde dieser Anlagenbereich naher analysiert. Dazu wurde, wie in
Abbildung 4-14 gezeigt, der innerhalb der Gesamtanlage vorliegende Geschwindig-
keitsbereich schrittweise eingegrenzt. Dabei wurde so vorgegangen, dass nur der
Geschwindigkeitsbereich Ubrig blieb, der wesentlich im Bereich oberhalb des An-
strombodens auftritt. Die Geschwindigkeiten aulierhalb des analysierten Bereiches
wurden ausgeblendet. Die Darstellung zeigt, dass sich das Geschwindigkeitsfeld sehr
gut einengen lasst und nur vernachlassigbar wenige Bereiche aul}erhalb des Pro-
zessraumes vergleichbare Luftgeschwindigkeiten aufweisen.
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Abbildung 4-14: Geschwindigkeitsverhaltnisse im Bereich des Prozessraumes

Aufbauend auf diese Analyse, wurde die Geschwindigkeitsverteilung im betrachteten
Volumen statistisch untersucht. Hierfur wurden die jeweilig vorliegenden Geschwin-
digkeiten fir jede einzelne Zelle des Gitters im betrachteten Gebiet ausgelesen. Da

Seite 107



Michael Jacob Dissertation

das Rechennetz in diesem Bereich mit einer konstanten GittergrofRe erstellt wurde,
kann die Stromungsverteilung sehr einfach uUber eine Haufigkeitsanalyse bewertet
werden.

In der Abbildung 4-15 wurde das Ergebnis dieser Analyse grafisch dargestellt. Es ist
klar nachgewiesen, dass der Wert der Luftgeschwindigkeit nur eine sehr geringe
Streuung aufweist.
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Abbildung 4-15: Geschwindigkeitsverteilung im Prozessraum

Daraus kann fir die weitere Modellierung der Mehrphasenstréomung im Prozessraum
geschlussfolgert werden, dass das Geometriemodell auf den eigentlichen Prozess-
raum eingeschrankt werden kann. Dies fuhrt zu einer deutlichen Reduzierung des
Berechnungsaufwandes, da die Anzahl der Gitterzellen deutlich geringer wird. Fur die
Simulation der Mehrphasenstromung kann mit einer konstanten Anstrémgeschwin-
digkeit Uber den Prozessraumquerschnitt gearbeitet werden.

4.4 Ergebnisse der CFD-Simulation zum Fluidisations-
verhalten rinnenformiger Wirbelschichtapparate

Entsprechend der allgemeinen Vorgehensweise, wie sie unter 4.2.1 erlautert wurde,
wurden mehrere Simulation fur das vereinfachte Geometriemodell durchgefuhrt. Die
Simulationsparameter der folgenden Beispiele orientieren sich an den in [81] in den
Experimenten genutzten Parametern®. Bei den Untersuchungen in [81] wurde insbe-
sondere die Luftmenge zur Fluidisierung variiert und dabei die Wirbelschichtmasse
und der Feststoffdurchsatz konstant gehalten.

" Versuch 051202-A entspricht der Simulation ,A“ und Versuch 080103-A der Simulation ,B* (Versuchsdaten aus [81])
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Fir die Zuordnung der einzelnen Simulationsrechnungen bzw. deren Teilschritte wur-
den die einzelnen Phasen gemal} Abbildung 4-16 bezeichnet.

Simulation A- 02

01 Luftdurchstréomung stationar

02 Wirbelschichtzustand instationar

03 Wirbelschicht mit Zu- und Abstromung

04 Tracersimulation

05 Simulation unterschiedlicher Konfigurationen

A Fluidisierung bei geringerer Luftmenge
B Fluidisierung bei héherer Luftmenge

Abbildung 4-16: Bezeichnung der Simulationen

4.4.1 Fluidisierung bei geringer Prozessluftmenge

Die erste Simulation behandelt den Wirbelschichtzustand bei sehr geringer Intensitat
der Partikelbewegung. Dies bedeutet, dass die Vermischung der Wirbelschichtmasse
nicht ideal sein wird.

Den Ausgangspunkt bildete die reine Luftdurchstromung des leeren Prozessraumes
mit Luft. Das berechnete Stromungsfeld ist zur Initialisierung der sich anschlieRenden
Simulation des Wirbelschichtzustandes erforderlich.

Die Simulationsparameter sind in Tabelle 4-4 zusammengefasst.

Parameter: Wert: Bemerkungen:
Luftvolumenstrom 500 m?¥h gleichverteilt Gber den
gesamten Prozessraum
Temperatur im Prozessraum 60°C berlcksichtigt durch die Gas-
dichte und die dyn. Viskositat
Anstrémboden Typ: ,Conidur* gemal Absatz 4.2.5
Systemdruck 101325 Pa an der Luftaustrittsflache oben

Tabelle 4-4: Simulationsparameter fiir ,Simulation A — 01“

Diese Parameter der CFD-Simulation mussen in entsprechende Randbedingungen
uberfuhrt werden. Diese Eingaben sind in Tabelle 4-5 aufgelistet worden.

Randbedingungen

Randbedingungen: Wert: Bemerkungen:
Eintrittsgeschwindigkeit in den 0,69 m/s fur alle 4 Zuluftrohre senkrecht
Prozessraum unterhalb des Turbulenzintensitat: 5 % zur Eintrittsflache;

Anstrémbodens hydr. Durchmesser: 333,3 mm gemal Absatz 4.2.5

Druck am Luftaustritt 101325 Pa geman Absatz 4.2.5
Turbulenzintensitat: 5 %
hydr. Durchmesser: 333,3 mm
pordéses Medium gasdurchlassig nur vertikal gemal Absatz 4.2.5
Ldsereinstellungen
Loser | stationar, segregiert | siehe [31]

Tabelle 4-5: Randbedingungen und Lésereinstellungen fiir ,Simulation A — 01¢
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Nach Berechnung der stationaren Losung fur die Parameter aus Tabelle 4-4 und Ta-
belle 4-5 erfolgte die Simulation der eigentlichen Wirbelschicht in der Pilotanlage.

Dazu wurde von einer bekannten Wirbelschichtmasse ausgegangen. Abweichend von
den Messungen in [81] wurde bei der Simulation von einer Masse von 25 kg ausge-
gangen. Bei den Experimenten betrug die Schichtmasse jeweils 35 kg. Der Unter-
schied ist dadurch begrindet, dass der Feststoffaustrag an der realen Versuchs-
anlage Uber eine seitlich angebaute Austragsschurre mit daran angeflanschter Zellen-
radschleuse erfolgte. Beim Beladen der Anlage mit 35 kg Startmaterial laufen etwa
10 kg unmittelbar in das Austragssystem und sind somit fir den unmittelbaren Aufbau
des Wirbelschichtvolumens verloren. Die von der Einfullmenge abzuziehende Menge
wurde durch Ausmessen des Austrags bestimmt und durch Nachmessen und Be-
rechnen der Schichth6he im Prozessraum Uberpruft.

Zur Uberpriifung und Einschatzung der simulierten Parameter der Wirbelschicht wur-
den die CFD-Ergebnisse mit einigen in der Praxis etablierten Beziehungen verglichen.
Dazu wurden die folgenden Parameter der Wirbelschicht berechnet.

Existenzbereich der Wirbelschicht:

Formel 4-21
Ar:g.dg.z(pp _pG) Ar:30941
Ve " Ps
e ~ Ar Rewp _ 19,6 Formel 4-22
" 1400 +5,22+/Ar
Re. .v m Formel 4-23
WWP = % WWP = 0,42 ?
me ~ Ar Re = 249,9 Formel 4-24
18+ 0,61VAr
Re . .p m Formel 4-25
WAP :$ WAP =5,25?
Ausdehnungsverhalten der Wirbelschicht:
18 ] Re+ 0 36 ] Re2 0,21 &= 0’484 Formel 4-26
&= :
c= V_G — Vis = Ve
VWS VWS
’ ~ Vp st —141 mm Formel 4-27
" (1_ 5)' Aus

Die Simulation A — 02 wurde gemal} den folgenden Aufstellungen durchgefuhrt.
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Parameter: Wert: Bemerkungen:
Luftvolumenstrom 500 m3h gleichverteilt Gber den gesam-
ten Prozessraum
Temperatur im Prozessraum 60°C berucksichtigt durch die Gas-
dichte und die dyn. Viskositat
Wirbelschichtmasse 25 kg reduziert im Vergleich zu [81]
PartikelgroRRe 877 upm mittlerer oberflachengleicher
Durchmesser
Feststoffdichte (Trina) 1720 kg/m? Literaturangabe
Anstromboden Typ: ,Conidur* gemal Absatz 4.2.5
Systemdruck 101325 Pa an der Luftaustrittsflache oben

Tabelle 4-6: Simulationsparameter fiir ,Simulation A — 02“

Randbedingungen

Randbedingungen: Wert: Bemerkungen:
Eintrittsgeschwindigkeit in den 0,69 m/s fur alle 4 Zuluftrohre senkrecht
Prozessraum unterhalb des zur Eintrittsflache
Anstrémbodens Turbulenzintensitat: 5 %
hydr. Durchmesser: 333,3 mm
Druck am Luftaustritt 101325 Pa geman Absatz 4.2.5

Turbulenzintensitat: 5 %
hydr. Durchmesser: 333,3 mm

Volumenanteil Feststoff im Pro- 0,484 gleichverteilt im Volumen
zessraum bei t=0 s y=0...150 mm
Ldsereinstellungen
Loser instationar, segregiert siehe [31]
Zeitschrittweite 0,005 s konstante Schrittweite

Tabelle 4-7: Randbedingungen und Ldsereinstellungen fir ,Simulation A — 02*

Die Simulation wurde zum Zeitpunkt ,0“ gestartet und die instationare Lésung bis zum
Zeitpunkt t = 10s berechnet.

Einige Resultate dieser Simulationsphase werden in den nachfolgenden Abbildungen
gezeigt. Daruber hinaus wurden weitere Ergebnisdarstellungen im Anhang 8.7.1 zu-
sammengefasst.

In der Abbildung 4-17 werden Schnittdarstellungen gezeigt, die den Volumenanteil
der dispersen Phase ,Feststoff‘ zeigen. Die einzelnen XY-Schnittebenen liegen bei
z=[10, 100, 200, 300, 400, 500, 600, 700, 800, 900, 990] mm. Zusatzlich ist der Fest-
stoffvolumenanteil auch in Abbildung 4-12 dargestellt. Hier liegen die horizontalen
Schnittebenen bei y= [25, 75, 125, 175, 225, 275, 325, 375, 425] mm. Es ist erkenn-
bar, dass der Wirbelschichtzustand nicht sehr aufgelockert ist. Daraus folgt auch ein
relativ hoher Anteil an beruhigten Zonen im Bereich der Wirbelschicht, durch niedrige
Partikelgeschwindigkeiten gekennzeichnet.
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Abbildung 4-17: Konturplots (XY-Schnitte) des Partikelvolumenanteils fir ,Simulation A — 02*
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Abbildung 4-18: Konturplots (XZ-Schnitte) des Partikelvolumenanteils fur ,Simulation A — 02*

Ein interessantes Ergebnis der Simulation, insbesondere im Vergleich mit den oben
berechneten Wirbelschichtparametern, ist die Wirbelschichthhe. Um die Expansion
der Schicht bestimmen zu konnen, wurde der Feststoffvolumenanteil Uber der
Schichthdhe (y-Koordinate) aufgetragen und in Abbildung 4-19 dargestellt. In diesem
Diagramm wurde die Verteilung des Volumenanteils fur drei Schnittebenen z= [200,
500, 800] mm gezeigt. Es ist klar erkennbar, dass die Feststoffkonzentration bei einer
Schichthéhe von etwa 150 mm deutlich abnimmt. Diese Grenze schwank zwischen
den drei Schnitten etwas, liegt jedoch in diesem Bereich. Somit lasst sich eine ver-
haltnismaRig gute Ubereinstimmung mit dem Uberschlaglich berechneten Wert von
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141 mm und den Messungen aus [81] von 105 mm ruhende Schichtoberseite. Alle
Werte liegen im Schwankungsbereich der Simulation.

= z-coordinate+200 +  z-coordinate+200
+ z-coordinate+500 + zcoordinate+500
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Volume Volume
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FLUENT 6.2 (34, dp, sagragated, eularian, ske, unstendy) FLUENT 6.2 (3d. dp, segregated, eularian, ske, unstoady)

Abbildung 4-19: Feststoffvolumenanteil als Funktion der Wirbelschichthohe fir ,Simulation A — 02 nach 5s und 10s

Die klare Abgrenzung des Wirbelschichtvolumens ist auch erkennbar, wenn die Ge-
schwindigkeit der dispersen Phase wie in der Abbildung 4-20 visualisiert wird.
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Abbildung 4-20: Konturplots der Geschwindigkeit der dispersen Phase fir ,Simulation A — 02*

Es ist festzustellen, dass die Partikel nur relativ langsam durch das Fluidisierungsmit-
tel bewegt werden und somit viele Bereiche mit geringen Geschwindigkeiten existie-
ren. Etwas hohere Werte treten nur auf, wenn Gasblasen an der Wirbelschichtober-
flache aufreillen und Partikel hochgeschleudert werden.

Im Anhang befinden sich unter 8.7.1 weitere Ergebnisdarstellungen fur den Zeitpunkt
t=5s.

Aufbauend auf die Resultate von ,A-02“ wurde die Simulation um einen kontinuierli-
chen Feststoffeintrag und einen kontinuierlichen Feststoffaustrag erweitert. Auf diese
Weise wurde der kontinuierliche Betrieb als Simulation ,A-03“ abgebildet. Die Para-
meter sind in Tabelle 4-8 und Tabelle 4-9 zusammenfassend dargestellt.
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Parameter: Wert: Bemerkungen:
Luftvolumenstrom 500 m3/h gleichverteilt Gber den gesam-
ten Prozessraum
Temperatur im Prozessraum 60°C bertcksichtigt durch die Gas-
dichte und die dyn. Viskositat
Wirbelschichtmasse 25 kg reduziert im Vergleich zu [81]
PartikelgroRRe 877 um mittlerer oberflachengleicher
Durchmesser
Feststoffdichte (Trina) 1720 kg/m® gemal [81]
Eintrittsmassenstrom Feststoff 20 kg/h gleichverteilt Uber den Ein-
trittsquerschnitt
Austrittsmassenstrom Feststoff 20 kg/h gleichverteilt Gber den Aus-
trittsquerschnitt
Anstrémboden Typ: ,Conidur® gemal Absatz 4.2.5
Systemdruck 101325 Pa an der Luftaustrittsflache oben

Tabelle 4-8: Simulationsparameter fiir ,Simulation A — 03“

Der Feststoffein- bzw. —austrag wurde entsprechend der Erlauterungen im Abschnitt
4.2.5 definiert.

Dabei wurden die instationaren Ergebnisse wahrend der Simulation ,A-02“ aufge-
zeichnet und statistisch ausgewertet.

Randbedingungen

Randbedingungen: Wert: Bemerkungen:
Eintrittsgeschwindigkeit in den 0,69 m/s fur alle 4 Zuluftrohre senkrecht
Prozessraum unterhalb des zur Eintrittsflache
Anstrémbodens Turbulenzintensitat: 5 %
hydr. Durchmesser: 333,3 mm
Druck am Luftaustritt 101325 Pa gemal Absatz 4.2.5

Turbulenzintensitat: 5 %
hydr. Durchmesser: 333,3 mm

Volumenanteil Feststoff am 0,214 gleichverteilt Uber die Eintritts-
Feststoffeintrag flache
Eintrittsgeschwindigkeit des 0,0020 m/s gleichverteilt Uber die Eintritts-
Feststoffes flache
Volumenanteil Feststoff am 0,224 gleichverteilt Uber die Aus-
Feststoffaustrag trittsflache
Austrittsgeschwindigkeit des 0,0019 m/s gleichverteilt Uber die Aus-
Feststoffes trittsflache
Ldsereinstellungen
Loser instationar, segregiert geman [31]
Zeitschrittweite 0,005 s konstante Schrittweite

Tabelle 4-9: Randbedingungen und Ldsereinstellungen fiir ,Simulation A — 03*

Die Simulation wurde bis zu einem Zeitpunkt von t = 60 s durchgeflhrt.
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Contours of Volume fraction (disp-phase) (Time=6.0000e+01) Nov 16, 2008
FLUENT 6.2 (3d, dp, segregated, eulerian, ske, unsteady)

Abbildung 4-21: Konturplots (XY-Schnitte) des Partikelvolumenanteils fiir ,Simulation A — 03*
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Abbildung 4-22: Konturplots (XZ-Schnitte) des Partikelvolumenanteils fur ,Simulation A — 03*

Wie bereits im vorausgegangen Schritt wurde auch das Expansionsverhalten betrach-
tet. Auch hier zeigt sich eine qualitative Ubereinstimmung mit den Uberschlaglich be-
rechneten Werten und den Beobachtungen am realen Apparat.
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Abbildung 4-23: Feststoffvolumenanteil als Funktion der Wirbelschichthdhe fir ,Simulation A — 03 nach 5s und 60s

Ein interessanter Effekte, der sich wahrend der experimentellen Untersuchungen im-
mer wieder zeigte, wird insbesondere durch die Abbildung 4-24 veranschaulicht. Beim
visuellen Vergleich der Wirbelschichtzustande oberhalb der vier Zuluftkammern wurde
haufig eine intensivere Aufwirbelung der Schichtmasse beobachtet, d.h. die aulieren
stirnseitigen Zonen fluidisierten weniger intensiv als die zentralen Bereiche des Pro-
zessraumes. Ein derartiges Verhalten wurde auch bei der CFD-Simulation ermittelt.
Die berechneten Partikelgeschwindigkeiten sind in der Simulation ,A-03“ im mittleren
Prozessraumbereich deutlich héher als in den randnahen Zonen.

Es wird vermutet, dass dieses Verhalten infolge der Zu- und Abstrémung von Fest-
stoff bewirkt wird.
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Abbildung 4-24: Konturplots der Geschwindigkeit der dispersen Phase fir ,Simulation A — 03“

Ruckschlusse auf das dynamische Verhalten von Wirbelschichtrinnen kdnnen auf-
bauend auf Betrachtungen der Partikelgeschwindigkeiten in den drei Raumrichtungen
im Vergleich zu den Ein- und Austrittsgeschwindigkeiten getroffen werden. Im vorlie-
genden Fall sind die einzelnen Geschwindigkeitskomponenten im Uberwiegenden
Volumenanteil des Prozessraumes signifikant groler als die Zu- und
Abstromgeschwindigkeiten. Deshalb kann ein derartiger Apparat unter den hier unter-
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suchten Prozessbedingungen keine ,gerichtete” Stromung der dispersen Phase vom
Ein- zum Austrag haben. Die ,diffuse“ Komponente Uberwiegt in diesem Fall.

In der Abbildung 4-25 ist die Stromungsstruktur zusammenfassend fir einen Schnitt
bei x = 100mm dargestellt.
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Abbildung 4-25: Konturplots des Volumenanteils sowie Vektordarstellung der Geschwindigkeit der dispersen Phase
fur ,Simulation A — 03*

4.4.2 Fluidisierung bei hoherer Prozessluftmenge

Eine zweite Simulation soll der Analyse der Stromungsstruktur fur bei einer im Ver-
gleich zur Simulation B erhdhten Intensitat des Wirbelschichtzustandes dienen. Be-
dingt durch die erhOhte Leerraumgeschwindigkeit wird die Wirbelschichtmasse
schneller durchmischt werden.

Die prinzipielle Vorgehensweise bei der Simulation , B-01“ erfolgte analog zum Ab-
schnitt 4.4.1.

In der Tabelle 4-10 wurden die wesentlichen Verfahrensparameter zusammengetra-
gen.

Parameter: Wert: Bemerkungen:
Luftvolumenstrom 700 m3/h gleichverteilt Gber den gesam-
ten Prozessraum
Temperatur im Prozessraum 60°C bertcksichtigt durch die Gas-
dichte und die dyn. Viskositat
Anstromboden Typ: ,Conidur* gemal Absatz 4.2.5
Systemdruck 101325 Pa an der Luftaustrittsflache oben

Tabelle 4-10: Simulationsparameter fiir ,Simulation B — 01“

Dieser Parametersatz entspricht den Berechnungsparametern entsprechend der
Tabelle 4-11.
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Randbedingungen

Randbedingungen: Wert: Bemerkungen:
Eintrittsgeschwindigkeit in den 0,97 m/s fur alle 4 Zuluftrohre senkrecht
Prozessraum unterhalb des zur Eintrittsflache

Anstrémbodens Turbulenzintensitat: 5 %

hydr. Durchmesser: 333,3 mm

Druck am Luftaustritt 101325 Pa gemal Absatz 4.2.5

Turbulenzintensitat: 5 %

hydr. Durchmesser: 333,3 mm

Ldsereinstellungen
Loser | stationdr, segregiert | gemaR [31]
Tabelle 4-11: Randbedingungen und Losereinstellungen fiir ,Simulation B — 01*

Auch fur die zweite Simulation wurden zum Vergleich die Wirbelschichtkenngrofien
uberschlaglich berechnet. Die Ergebnisse zum Ausdehnungsverhalten der Wirbel-
schicht sind anschlie3end aufgelistet.

£=0,535 Formel 4-28

HWS =156 mm Formel 4-29

Wiederum ausgehend von der stationaren Luftdurchstromung bei der erhohten Pro-
zessluftmenge wurde die Simulation B — 02 wurde gemal’ den folgenden Aufstellun-
gen durchgefuhrt.

Parameter: Wert: Bemerkungen:
Luftvolumenstrom 700 m3/h gleichverteilt Uber den
gesamten Prozessraum
Temperatur im Prozessraum 60°C bertcksichtigt durch die Gas-
dichte und die dyn. Viskositat
Wirbelschichtmasse 25 kg reduziert im Vergleich zu [81]
PartikelgroRe 877 um mittlerer oberflachengleicher
Durchmesser [81]
Feststoffdichte (Trina) 1720 kg/m® gemal [81]
Anstrémboden Typ: ,Conidur® gemal Absatz 4.2.5
Systemdruck 101325 Pa an der Luftaustrittsflache oben

Tabelle 4-12: Simulationsparameter fiir ,Simulation B — 02“

Randbedingungen
Randbedingungen: Wert: Bemerkungen:
Eintrittsgeschwindigkeit in den 0,97 m/s fur alle 4 Zuluftrohre senkrecht
Prozessraum unterhalb des zur Eintrittsflache
Anstrémbodens Turbulenzintensitat: 5 %
hydr. Durchmesser: 333,3 mm
Druck am Luftaustritt 101325 Pa gemal Absatz 4.2.5

Turbulenzintensitat: 5 %
hydr. Durchmesser: 333,3 mm
Ldsereinstellungen
Léser instationar, segregiert gemal [31]
Zeitschrittweite 0,025 s konstante Schrittweite
Tabelle 4-13: Randbedingungen und Lésereinstellungen fir ,Simulation B — 02¢
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Analog zu den vorausgegangenen Kapiteln wurde als erstes Ergebnis die lokale Ver-
teilung des Volumenanteils der dispersen Phase berechnet und in Abbildung 4-26
sowie Abbildung 4-27 dargestellt. Auch die Position der einzelnen Schnittebenen ent-
spricht denjenigen aus Abschnitt 4.4.1.
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Abbildung 4-26: Konturplots (XY-Schnitte) des Partikelvolumenanteils fiir ,Simulation B — 02*

Contours of Volume fraction (disp-phase) (Time=1.0000e+01) Nov 17, 2008
FLUENT 6.2 (3d, dp, segregated, eulerian, ske, unsteady)

Abbildung 4-27: Konturplots (XZ-Schnitte) des Partikelvolumenanteils fur ,Simulation B — 02*

Die Ergebnisse aus der numerischen Simulation zum Ausdehnungsverhalten der Wir-
belschicht wurden mit den Uberschlaglich berechneten Kenngrof3en verglichen. Die
nachstehende Abbildung 4-28 stellt die Verteilung des Feststoffvolumenanteils flr drei
exemplarisch gewahlte Schnittebenen dar. Im Vergleich zur Abbildung 4-19 (Simulati-
on ,A-02) ist eine starkere Expansion der Wirbelschicht zu erkennen. Wie auch durch
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die Uberschlagswerte vorhergesagt, fallt diese Erhdhung der Wirbelschicht nicht sehr
stark aus.
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Abbildung 4-28: Feststoffvolumenanteil als Funktion der Wirbelschichthohe fir ,Simulation B — 02¢

Die erhdhte Prozessluftmenge bewirkt eine intensivere Verwirbelung der dispersen
Phase. In Abbildung 4-20 (Simulation ,A-02%) und Abbildung 4-29 (Simulation ,B-02%)
werden Konturdarstellungen der Partikelgeschwindigkeit visualisiert. Im vorliegenden
Fall ,B“ liegen ausgedehntere Bereiche mit Geschwindigkeiten von 0,6 - 0,8m/s vor.
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Abbildung 4-29: Konturplots der Geschwindigkeit der dispersen Phase fir ,Simulation B — 02*

Auch fur die Simulation ,B-02“ sind weitere Ergebnisse fir den Zwischenzeitpunkt
t=5s unter Abschnitt 8.7.2 im Anhang zu finden.
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Analog zur Simulation ,A“ wurde auch bei ,B“ ein kontinuierlicher Apparatebetrieb si-
muliert. Dazu wurde ebenfalls die zuvor erlauterte Vorgehensweise benutzt. Dies be-
trifft insbesondere die Randbedingungen zum Feststoffein- bzw. —austrag. Auch hier
wurden die entsprechenden Parameter wahrend der Simulation ,B-02“ aufgezeichnet
und die dazugehorigen Randbedingungen berechnet.

Die nachfolgenden beiden Tabellen fassen die Simulationsparameter zusammen.

Parameter: Wert: Bemerkungen:
Luftvolumenstrom 700 m3/h gleichverteilt Giber den gesam-
ten Prozessraum
Temperatur im Prozessraum 60°C berucksichtigt durch die Gas-
dichte und die dyn. Viskositat
Wirbelschichtmasse 25 kg reduziert im Vergleich zu [81]
PartikelgroRRe 877 um mittlerer oberflachengleicher
Durchmesser [81]
Feststoffdichte (Trina) 1720 kg/m? gemal [81]
Eintrittsmassenstrom Feststoff 20 kg/h gleichverteilt Uber den Ein-
trittsquerschnitt
Austrittsmassenstrom Feststoff 20 kg/h gleichverteilt Gber den Aus-
trittsquerschnitt
Anstrémboden Typ: ,Conidur® gemal Absatz 4.2.5
Systemdruck 101325 Pa an der Luftaustrittsflache oben

Tabelle 4-14: Simulationsparameter fiir ,Simulation B — 03“

Randbedingungen

Randbedingungen: Wert: Bemerkungen:
Eintrittsgeschwindigkeit in den 0,97 m/s fur alle 4 Zuluftrohre senkrecht
Prozessraum unterhalb des zur Eintrittsflache
Anstrémbodens Turbulenzintensitat: 5 %
hydr. Durchmesser: 333,3 mm
Druck am Luftaustritt 101325 Pa geman Absatz 4.2.5

Turbulenzintensitat: 5 %
hydr. Durchmesser: 333,3 mm

Volumenanteil Feststoff am 0,455 gleichverteilt Uber die Eintritts-
Feststoffeintrag flache
Eintrittsgeschwindigkeit des 0,0009466 m/s gleichverteilt Uber die Eintritts-
Feststoffes flache
Volumenanteil Feststoff am 0,461 gleichverteilt Uber die Aus-
Feststoffaustrag trittsflache
Austrittsgeschwindigkeit des 0,0009346 m/s gleichverteilt Uber die Aus-
Feststoffes trittsflache
Ldsereinstellungen
Loser instationar, segregiert geman [31]
Zeitschrittweite 0,005 s konstante Schrittweite

Tabelle 4-15: Randbedingungen und Losereinstellungen fiir ,Simulation B — 03"

Die Simulation wurde auch hier zunachst bis zu einem Zeitpunkt von t = 60 s durch-
gefuhrt.
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Abbildung 4-30: Konturplots (XY-Schnitte) des Partikelvolumenanteils fiir ,Simulation B — 03*
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Abbildung 4-31: Konturplots (XZ-Schnitte) des Partikelvolumenanteils fir ,Simulation B — 03“

Das Expansionsverhalten der Wirbelschicht bei den vorliegenden Parametern wurde
wiederum durch die Darstellung der Verteilung des Feststoffvolumenanteils Uber die
Wirbelschichthohe im Prozessraum betrachtet.
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Abbildung 4-32: Feststoffvolumenanteil als Funktion der Wirbelschichthéhe fiir ,Simulation B — 03" nach 60s

Auch fur die Simulation ,B-03“ wurde die Stromungsgeschwindigkeit der dispersen
Phase im Prozessraumvolumen in der nachfolgenden Abbildung 4-33 dargestellit.
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Abbildung 4-33: Konturplots der Geschwindigkeit der dispersen Phase fir ,Simulation B — 03*

In der Abbildung 4-34 wurde versucht, die komplexe Stromungsstruktur der dispersen

Phase zusammenfassend fur einen

Schnitt bei x = 100mm darzustellen.
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Abbildung 4-34: Konturplots des Volumenanteils sowie Vektordarstellung der Geschwindigkeit der dispersen Phase
fur ,Simulation B — 03“

4.5 Analyse des dynamischen Verhaltens

Aufbauend auf die Simulationsrechnungen wurden charakteristische Parameter als
Funktion der Zeit aufgezeichnet. Ziel dieser Vorgehensweise war es, die zeitlichen
und raumlichen Schwankungen von Prozessgrofden zu erkennen und qualitativ einzu-
schatzen. Diese Vorgehensweise erlaubt es auch, integrale KenngroRen fur definierte
Bilanzraume zu berechnen und deren zeitliche Schwankungen darzustellen.

Fir den kontinuierlichen Betrieb einer Wirbelschichtrinne ist die netto-
Stromungsgeschwindigkeit des Feststoffes vom Eintrag zum Austrag von entschei-
dender Bedeutung.

Zur Analyse des dynamischen Verhaltens und zur Einschatzung des Verweilzeitver-
haltens des rinnenformigen Wirbelschichtapparates wurde die mittlere Stromungsge-
schwindigkeit der dispersen Phase in z-Richtung (als ,positiv‘ definiert in Stromungs-
richtung hin zum Feststoffaustrag) berechnet und aufgezeichnet. Hierzu wurde der
volumenbezogene Mittelwert des gesamten Prozessraumes (bis zu einer Héhe von
100 mm) herangezogen. Die Begrenzung auf den Bereich oberhalb des Anstrombo-
dens bis 100 mm daruber wurde gewahlt, um den dichten Bereich der Wirbelschicht
integral zu erfassen. In daruber liegenden Bereichen werden die Partikel durch Wir-
kung der aufsteigenden Gasblasen mit hoher Geschwindigkeit in dartber liegende
Apparatebereiche geschleudert. Um die Stromungsvorgange im eigentlichen Wirbel-
schichtbereich zu untersuchen, wurden diese Effekte bei der Auswertung vernachlas-
sigt und nicht weiter untersucht.

In der Abbildung 4-35 wird als ein Beispiel die mittlere Geschwindigkeit der dispersen
Phase in z-Richtung als Funktion der Zeit dargestellt. Obwohl| der stationare Prozess-
zustand simuliert wurde, konnten teilweise sehr starke Schwankungen der Parti-
kelstromungsgeschwindigkeit festgestellt werden. Diese Variationen treten auf, ob-
wohl bei der Simulation mit festen Aus- und Eintrittsvolumenstromen gerechnet wurde
und somit konstante Zu- und Abstrome gewabhrleistet sind. Es ist deutlich erkennbar,
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dass durch die Mischungsvorgange in der Wirbelschicht lokal deutlich gréRere Hori-
zontalgeschwindigkeiten hervorgerufen werden, als durch die konvektive Stromung
langs durch den Apparat.

Unter Punkt 3.3 dieser Arbeit werden die Ergebnisse von Messungen der Verweilzeit-
spektren unter anderem fur einen Prozessluftvolumenstrom von 500m?®h vorgestellt.
Die relativ breite Verweilzeitverteilung wird durch die starken Schwankungen der Par-
tikelgeschwindigkeit hervorgerufen.

volumenbezogene mittlere Geschwindigkeit der dispersen Phase
in z-Richtung fiir die Simulation A-03
10 9 T oo | (e A A T TR T 1
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Abbildung 4-35: mittlere Geschwindigkeit der dispersen Phase in z-Richtung fir die Simulation ,A-03“
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5 Zusammenfassung

Das Ziel bei der Bearbeitung des Themas waren die experimentelle Untersuchung
und systematische Analyse von Spruhgranulationsprozessen in unterschiedlichen
Wirbelschichtapparaten am Beispiel eines realen Stoffsystems sowie die stromungs-
technische Modellierung einer Wirbelschichtrinne im Pilotmal3stab.

Dabei wurden die Schwerpunkte im ersten Teil auf die Gewinnung von granulations-
kinetischen Daten in Abhangigkeit von verfahrenstechnischen Parametern gelegt.
Durch systematische Versuche im Labor- und Pilotmalistab wurden Unterschiede im
der Granulationskinetik aufgezeigt. Auch der Einfluss der Betriebsfuhrung (Chargen-
prozess bzw. kontinuierlicher Prozess) wurde betrachtet und analysiert.

Den Ausgangspunkt bei der Bearbeitung dieses Themengebietes bildete die Entwick-
lung einer Methodik zur systematischen Auswertung von experimentellen Untersu-
chungen von Granulationsprozessen in Wirbelschichtapparaten, die zur Erhéhung der
Informationsausbeute von Versuchen dient. Die prinzipielle Vorgehensweise wurde
detailliert erlautert sowie am Beispiel der Spruhgranulation einer Losung demonstriert.

Im praktischen Teil wurden zunachst verschiedene Experimente ausgehend von defi-
nierten PartikelgroRenverteilungen durchgefuhrt. Diese Vorgehensweise wurde an-
gewendet, um Unterschiede im Wachstumsverhalten einzelner GréRenklassen her-
auszuarbeiten. AnschlieBend wurden hinsichtlich der Prozessbedingungen vergleich-
bare experimentelle Untersuchungen sowohl im Chargenbetrieb als auch bei kontinu-
ierlicher Betriebsfuhrung durchgefuhrt.

Ausgehend von den verschiedenen Sprihgranulationsversuchen, deren Prozesspa-
rameter und PartikelgroRenverldufe im Anhang unter den Punkten 8.5 und 8.6 zu-
sammengetragen wurden, konnten Einflussanalysen erstellt werden.

Nach Aufbereitung der verfahrenstechnischen Daten sowie Zuordnung der entspre-
chenden Partikelgrofienanalysen wurden Datenbanken erstellt, die in einem nachfol-
genden Schritt fir Parameteranalysen verwendet wurden. Die hierfur herangezogene
Technik der kunstlichen neuronalen Netze konnte die Zielstellung erfillen und dabei
helfen, sowohl Gemeinsamkeiten als auch Unterschiede bei unterschiedlicher Pro-
zessfuhrung unter Nutzung unterschiedlicher Apparategréf3en herauszuarbeiten.

Es konnte gezeigt werden, dass das untersuchte Stoffsystem sich bei der Spruhgra-
nulation nicht entsprechend vereinfachter und idealisierter Wachstumsmodelle ver-
halt. Insbesondere die Entstehung von Feinpartikeln infolge von Eigenkeimbildung
dominiert die Granulation. Speziell wurden weiterhin die Einflisse der Parameter
Spruhdruck und Massenstrom der eingespruhten Losung betrachtet.

Die entwickelte Systematik erlaubt sehr rationell empirische Prozessmodelle auf Ba-
sis kunstlicher neuronaler Netzwerke aufzustellen. Diese Modelle sind nicht physika-
lisch begrindet, zeigen aber unmittelbar Beziehungen zwischen Produkteigenschaf-
ten, Verfahrensparametern und auch Apparatetypen auf.

In der Abbildung 5-1 werden die Ergebnisse einiger Einflussanalysen wiederholend in
Form einer Zusammenfassung dargestellt (die einzelnen Diagramme wurden im Kapi-
tel 2.4.4 bereits detailliert vorgestellt).
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LabormalRstab ,AGT 150“ Pilotmafstab ,GF 20“

chargenweiser Prozess kontinuierlicher Prozess

Wachstumsrate in Abhangigkeit von der PartikelgroRe mit dem Parameter ,spezifische Sprihrate”

Abbildung 5-1: Zusammenfassung der Einflussanalysen

In einem weiteren Teil der Arbeit wurde das dynamische Verhalten von rinnenférmi-
gen Wirbelschichtapparaten experimentell untersucht. Zunachst ist eine einfache
MelRmethode zur Durchfuhrung von Tracer-Experimenten entwickelt, die sich ver-
gleichsweise einfach auch an gréf3eren Anlagen in industriellem Malf3stab durchfiihren
lasst. Neben dem Prinzipnachweis wurden Verweilzeitspektren an einer kontinuierli-
chen Anlage im Pilotmalstab flr zwei unterschiedliche Prozessbedingungen ermittelt.
Die aufgenommenen Verweilzeitverteilungen wurden mit auf Basis des Kaskadenmo-
dells berechneten Verteilungen verglichen.

Es wurde nachgewiesen, dass eine Erhohung der Prozessluftmenge zu einer wesent-
lichen Verbreiterung des Verweilzeitspektrums flhrt. Weiterhin konnte auch gezeigt
werden, dass die technische Ausfuhrung des Anstrombodens zu einer Verschiebung
des Maximums der Verweilzeitverteilung in Richtung kirzerer Zeiten fuhrt. Dies ist
durch den sogenannten Transporteffekt des im Rahmen der durchgefuhrten Experi-
mente verwendeten Conidur-Bodens zu begrinden. Durch die Messungen wurde
ebenfalls bestatigt, dass dieser Anstrombodentyp seine Forderwirkung nicht nur bei
geringen Wirbelschichthdéhen ausbilden kann.

Im letzten Teil wurde die Fluidisation in einer kontinuierlichen Wirbelschichtrinne
durch numerische Simulation untersucht. Fur den stationaren kontinuierlichen Betrieb
wurden raumliche Geschwindigkeitsprofile fur die disperse Phase (den Feststoff) be-
rechnet und analysiert. Es wurde aufgezeigt, dass in den beiden betrachteten Fluidi-
sierungszustanden (Fluidisierung bei 500 m3h bzw. bei 700 m3/h) die Partikeldisper-
sion eindeutig gegenltber den Anteilen aus dem konvektiven Transport vom Eintrag
zum Austrag uberwiegt. Die Intensitat der Dispersion nimmt mit ansteigender Wirbel-
geschwindigkeit zu.

Die Nutzung bekannter Modelle kann fur die hier untersuchten Falle als ausreichend
eingeschatzt werden. Das CFD-Modell spiegelt die grundlegenden Effekte wieder und
kann unterstutzend bei der Einschatzung des dynamischen Verhaltens eingesetzt
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werden. Nachteilig bei der Modellierung auf Basis des Euler-Euler-Ansatzes ist je-
doch, dass das Expansionsverhalten im oberen Bereich der Wirbelschicht und insbe-
sondere das Mitreillen von Partikeln in den Freiraum nicht genigend abgebildet wer-
den. Diese Effekte beeinflussen unter anderem das Verweilzeitverhalten, das Partikel
raumlich Uber grélRere Distanzen bewegt werden. Derartige Vorgange wurden jedoch
im Rahmen dieser Arbeit vernachlassigt.

Ein sehr interessantes Ergebnis der Simulation ist die Abschatzung der zeitlichen
Schwankungen der Partikelstromungsgeschwindigkeit vom Eintrag des Feststoffes
zum Austrag. Die dynamische Simulation ermoéglicht unter anderem die Berechnung
von integralen Mittelwerten im Bereich des Prozessraumes. Dadurch wird ermdglicht,
experimentell nachgewiesene Effekte systematisch zu untersuchen und Ursachenfor-
schung zu betreiben. Effekte, wie z.B. die Streuung der Partikelverweilzeit, lassen
sich durch das erstellte CFD-Modell analysieren und geeignete Optimierungsschritte
konnen herausgearbeitet werden. Das im Rahmen dieser Arbeit entwickelte Geomet-
riemodell wurde bereits dafur konfiguriert.

Zusammenfassend kann festgestellt werden, dass auch bei Verwendung von kom-
merziell verfligbaren Softwaresystemen sehr aussagefahige Lésungen erzielt werden
konnen. Da der Schwerpunkt im Rahmen dieser Arbeit auf der Entwicklung von pra-
xisrelevanten Losungen zur Anwendung im Ublichen Projektablauf in apparatebauen-
den Unternehmen lag, wurde auf die Erstellung spezieller Programmerweiterungen
verzichtet. Es zeigte sich, dass die untersuchten Prozesse ausreichend genau abge-
bildet wurden und Ruckschlisse auf die Gestaltung bzw. den Betrieb von Wirbel-
schichtapparaten gezogen werden konnten.
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6 Ausblick

Der Einsatz von kinstlichen neuronalen Netzen zur Prozessanalyse soll in weiterflih-
renden Arbeiten durch die Aufnahme von zusatzlichen Produkteigenschaften erweitert
werden. Dadurch wird es moglich werden, komplexere Prozess-Eigenschafts-
Beziehungen in Erganzung zur Analyse der Granulationskinetik aufzubauen. Dazu
wurden bereits erste Arbeiten durchgefluhrt und auch Ergebnisse derartiger Studien
veroffentlicht ([65], [66]). Nachfolgend werden einige Ergebnisse in einer Kurzform
zusammengefasst.

In der Fallstudie wird die Anwendung kunstlicher neuronaler Netze zur Produkt- und
Prozessoptimierung fur den Anwendungsfall der Verkapselung flichtiger Substanzen
durch Spruhgranulation untersucht. Dabei wird eine Emulsion, die den zu verkapseln-
den Stoff feinverteilt enthalt, in einem kontinuierlichen Strahlschichtapparat verarbei-
tet. Die prinzipielle Vorgehensweise entspricht prinzipiell den kontinuierlichen Versu-
chen an der Laboranlage aus Abschnitt 2.4 dieser Arbeit. Im Gegensatz zur dort er-
lauterten Laboranlage wurde ein Strahlschichtapparat vom Typ ,ProCell 5 verwendet.

In der Studie wurde neben verfahrenstechnischen Parametern auch unterschiedliche
Zusammensetzungen der Spruhemulsion als EinflussgroRen untersucht (Tabelle 6-1).

Es konnte exemplarisch nachgewiesen werden, dass sich die im Rahmen dieser Ar-
beit entwickelte Methodik beliebig erweitern lasst, so dass auch komplexere Analysen
bis hin zur Optimierung von Prozessen und Produkteigenschaften mdglich sind.

Parameter Einheit Min Median Max
Prozessbedingungen an der Laboranlage
Produkttemperatur °C 41.0 47.5 82.0
Sprihrate g/min 16.0 34.5 49.0
mittl. Verweilzeit min 7.5 19.4 47.6
ol - Orange, Minze, Bergamotte, ...

Rezeptur der Emulsion

Wasser % 47.7 48.0 50.0
Maltodextrin Typ 1 % 0.0 29.0 40.7
Maltodextrin Typ 2 % 0.0 1.0 29.0
Starke Typ 1 % 0.0 8.0 30.0
Starke Typ 2 % 0.0 3.5 40.0
Filmbildner % 0.0 2.8 3.0

Emulgator % 0.0 0.1 3.0

Ol % 10.0 19.0 20.5

Tabelle 6-1: Zusammenstellung von betrachteten EinflussgrofRen

Als ein Beispiel dafur wurde in der Abbildung 6-1 dargestellt, wie sich die mittlere Par-
tikelgroRe bei Variation der Produkttemperatur und der Sprihrate verandert.
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Abbildung 6-1: Einflussanalysen bei der Verkapselung von Minzdl

Gleichzeitig haben die beiden hier gezeigten Einflussgro3en auch eine unmittelbare
Auswirkung auf den Qualitatsparameter ,Ausbeute®, der das Verhaltnis von im Granu-
lat nachgewiesenem zur in der Flussigkeit eingesetztem (leicht fluichtigen) Aromadl
darstellt.

Besonderes in Bezug auf die eingesetzten Rohstoffe und Rezepturen liefern Analysen
unter Nutzung von kulnstlichen neuronalen Netzen sehr wertvolle Ergebnisse. Hier
werden dann auch stoffspezifische Einflisse klar erkennbar. Die Abbildung 6-2 zeigt
Ergebnisse einer Optimierungsstudie, bei der das Ziel bestand, die Ausbeute an Ol im
Granulat zu verbessern. Es konnte gezeigt und nachgewiesen werden, dass signifi-
kante Verbesserungen durch Anderungen der Rezepturanteile moglich sind. Weiter-
hin wurden die Wechselbeziehungen zwischen verfahrenstechnischen Parametern,
Materialeigenschaften der eingesetzten Flussigkeitsrezeptur sowie den Produkteigen-
schaften aufgezeigt.
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Abbildung 6-2: Optimierungsbetrachtung zur Verkapselung fliichtiger Substanzen am Beispiel von Minzdl

Fur weiterfUhrende Informationen wird an dieser Stelle auf [66] und [67] verwiesen.

Hinsichtlich der stromungstechnischen Modellierung wird weiterflhrend daran gear-
beitet, die bereits im Geometriemodell vorbereiteten Einbauten hinsichtlich ihres Ein-
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flusses auf die Partikelfluidisierung sowie die Partikelstromung von Eintritt hin zum
Austritt zu untersuchen.

Diese Untersuchungen werden Ergebnisse liefern, die zur Optimierung von Wehrein-
bauten an kontinuierlichen Wirbelschichtrinnen dienen. Damit kann das Verweilzeit-
spektrum eingeengt werden, so dass gleichmafigere Produktqualitaten effizient her-
stellbar werden. Die Ergebnisse der CFD-Modellierung sind auch zur besseren Di-
mensionierung von kontinuierlichen Wirbelschicht-Coatingapparaten erforderlich, da
eine madglichst gleichmalige Stromung eine essentielle Voraussetzung fur ein
gleichmafiges Aufbringen von funktionellen Schichten ist.

Auch fur die Durchfuhrbarkeit von mehreren Prozessschritten in einem Apparat sind
Kenntnisse Uber die im Prozessraum vorliegenden Stromungsbedingungen wichtig.
Hier steht insbesondere die Partikeldispersion im Verhaltnis zur konvektiven Stro-
mung im Mittelpunkt des Interesses. So sind mehrere Prozessstufen nur sinnvoll ne-
beneinander in kontinuierlicher Prozessfuhrung durchfuhrbar, wenn sich die einzelnen
Bereiche nicht zu stark gegenseitig beeinflussen.

Weiterhin ist in nachfolgenden Arbeiten angestrebt, eine Kopplung von Populationsbi-
lanzen mit kunstlichen neuronalen Netzen herzustellen, so dass die Granulationskine-
tik (bzw. die zur Bilanzierung erforderlichen Kinetikparameter) aus den Ergebnissen
der Einflussanalysen generiert werden kann. Somit kdnnte die Berlcksichtigung von
stoffspezifischen bzw. nicht-idealen Verhalten von Produkten berucksichtigt werden.
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8 Anhang

8.1 Berechnungsgrundlagen fur Wirbelschichtparameter

Dimensionslose Kennzahlen

Reynolds-Zahl:

W-d Formel 8-1
Re = P
Ve
Archimedes-Zahl:
Formel 8-2

3
Ar = g-d; 'Z(IOP _pG)
Ve P

Punkt minimaler Fluidisierung - Wirbelpunkt

Nach Werther [131] kann die Wirbelpunktsgeschwindigkeit nach folgender Gleichung
berechnet werden:

3 Formel 8-3
Uyp =719 (L— & )- Vg - S, -1 . [1+0,067 - 202 z(pF_pez'gig_
(1_5\A/P) Ps Ve S,

Alternativ wird in [115] eine Gleichung ausgehend von der Gleichung nach Ergun an-
gegeben.

Formel 8-4

& Ar

Reyp =~ (1—gyp)-q I+—2 .= 1
2B (1_‘9WP)2 Aiz
4B

A=150 B=175
Weitere in der Praxis anerkannte Beziehungen ist nach Gorosko [92]:
. _ Ar Formel 8-5
" 1400+ 5,22+ Ar
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Punkt maximaler Fluidisierung — Austragspunkt

Eine der haufig genutzten Beziehungen ist die nach Gorosko [92]:

Formel 8-6
Ar

Re,, =— —~
A 18+40,61JAr

Expansionsverhalten

Die Ausdehnung blasenbildender Wirbelschichten hangt von der Intensitat der Fluidi-
sierung und somit vom Blasenanteil ab. Zur Berechnung der Schichtpordsitat (bzw.
des relativen Luckenvolumens) werden die folgenden Gleichungen nach Richardson
und Zaki verwendet [115].

Formel 8-7
Re %
E =
Re,
Der bendtigte Exponent wird nach Martin berechnet.
Re Formel 8-8
mf
In( AGAJ
n=
Inle,
Alternativ kann auch folgende Beziehung verwendet werden [92]:
Formel 8-9

. _(18-Re+036-Re? )"
Ar
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8.2

8.2.1

Apparate- und Anlagentechnik

Dissertation

Hauptmalle des Pilot-Wirbelschichtapparates , GF 20

Die folgende Abbildung enthalt wesentliche Hauptmalie der Pilotanlage ,GF 20 wie
sie zur CFD-Simulation verwendet wurden. Die Maliangaben entsprechen der fir die
experimentellen Untersuchungen genutzten Anlage.
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Abbildung 8-1: Hauptmale der Pilot-Wirbelschichtapparates "GF 20"

Zuluftrohre

Auf eine Darstellung des Filtergehduses sowie der Details zum Feststoffein-
und -austrag wurde verzichtet, da diese Anlagenteile bei der Simulation nicht berick-
sichtigt wurden.
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8.2.2 FlieRRbild der Labor-Wirbelschichtanlage ,AGT 150

Das vereinfachte Fliebild der Laboranlage vom Typ ,AGT 150“ ist nachfolgend dar-
gestellt. Im Schema wurden samtlich Messstellen bertcksichtigt, die flr die Analyse
der granulationskinetischen Daten verwendet werden.

Die Darstellung beinhaltet auch den kontinuierlichen Granulataustrag. Der dazu ver-
wendete Zick-Zack-Sichter arbeitet mit Druckluft zur Klassierung. Im Falle eines
Chargenbetriebs der Anlage kann der Sichter demontiert werden. Eine Entleerung der
Prozesskammer erfolgt in diesem Fall durch Offnung des Apparates und Ausgiefen
der Kammer.

Abluft

M nr
e
e
terr

Iy S -
Austrag
Feinstaub
Behélter FPicy
Spriihfiissigkeit
§ Frischluft-
Druckluft ansaugung
zur Verdisung <:

Abbildung 8-2: Flie3bild der Laboranlage
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8.2.3 FlieRbild der Pilot-Wirbelschichtanlage ,, GF 20*

Nachfolgend wird der prinzipielle Aufbau der Pilotanlage ,GF 20 dargestellt. In der
Abbildung sind samtliche funktionsbestimmenden Anlagenkomponenten sowie deren
Zusammenschaltung enthalten. DarUber hinaus wird die Instrumentierung erlautert,
wie sie bei den experimentellen Untersuchungen an dieser Anlage verwendet wurde.

Frischluft-

Fricy Abluft ansaugung
[ @
" ;
e Cy—— ¢}

b
Eintrag ]
Feststoffe 1
1
1
1
1
I

Austrag

t | A A A Feststoffe o0 E ﬂ

Behélter
Spriihflissigkeit

Abbildung 8-3: FlieR3bild der Pilotanlage
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8.3 Tabelle der Experimente

Bezeichnung Anlage Versuchsnummer(n)
Chargenversuche im Labormalstab|AGT 150 |04-02-26/11/2002
\Z/l;rriaf;gilysdeerdeSrtaI:t?(glrtleglfé!)llgg:\?ertn;ilf 04-02-27/11/2002
lung und des Prozessparameters 04-02-27/11/2002-A
Sprihdruck 04-02-28/11/2002-A
04-02-28/11/2002-B
04-02-29/11/2002
Kontinuierliche Versuche im Labor-|AGT 150 |04-02-17/12/2002-A
Renverteilung und des Prozesspara- 04-02-18/12/2002-B
meters Sprihdruck 04-02-19/12/2002-A
04-02-19/12/2002-B
04-02-20/12/2002-A
Kontinuierliche Versuche im Pilotmal3- | GF 20 01-02-14/11/2001

stab zur Analyse der Partikelbildung
mit Variation der Startkorngrof3enver-
teilung und des Prozessparameters
Spruhleistung

01-02-08/11/2001
01-02-13/11/2001
01-02-06/11/2001
01-02-15/11/2001
01-02-12/11/2001
01-02-07/11/2001
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8.4 Prozessparameter der Versuche zur Sprihgranulation
8.4.1 AGT 150 bei chargenweiser Prozessfihrung
B AN AN AN <|(
o o o AN
£ o o o o
£ S X X =
3 A h b ~—~
= = = = -
5 3 3 N 5
> o o o N
@ Q Q S S
() T
> S S S <
o
Parameter Medianwert Medianwert Medianwert Medianwert

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

der Startfullung

Gasvolumenstrom 130,0 131,0 130,0 129,0
Eintritt [m3/h] +1,0/-2,8 +1,5/-2,0 +4,0/-2,0 +0,3/-1,3
Gastemperatur Ein- 220,0 220,0 220,0 220,0
tritt [°C] +1,0/-1,0 +1,0/-2,0 +1,0/-1,0 +1,0/-1,8
Wirbelschicht- 74,0 74,0 75,0 75,0
temperatur [°C] +1,0/-0,0 +1,5/-0,0 +1,0/-1,0 +1,0/-1,0
Ablufttemperatur 62,0 66,0 66,0 65,0
[°C] +0,8/-1,0 +0,5/-1,0 +1,0/-2,0 +0,0/-1,0
Sprihmassenstrom 67,4 54.6 53,8 65,8
[g/min] +1,3/-0,4 +5,8/-3,9 +5,3/-3,6 +4,4/-0,6
VerdUsungs- 1,0 1,0 1,5 2,0
luftdruck [bar(0)]
Trockenstoffanteil 35 35 35 35
in Spruhflussigkeit
[Mass.-%]
Masse der Start- 2,2 2,2 2,2 2,2
fullung [kg]
GroRenkategorie grob’ fein? fein fein

! zwischen 1,0 mm und 1,2 mm gesiebtes Granulat

2 zwischen 0,3 mm und 0,5 mm gesiebtes Granulat
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Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

. < m
1 1

o N N

e o o

E o o

N N

> ~ ~

C b wa D v

@ = =

S 0 )
S N AN
1 1

» AN A

o Q Q
> < <

o o

Parameter Medianwert Medianwert

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

der Startfullung

Gasvolumenstrom 129,0 130,0
Eintritt [m3/h] +2,0/-1,0 +1,0/-1,3
Gastemperatur Ein- 220,0 219,5
tritt [°C] +1,0/-1,0 +1,5/-2,5
Wirbelschicht- 75,0 74,0
temperatur [°C] +1,0/-1,0 +1,0/-0,0
Ablufttemperatur 65,0 63,0
[°C] +0,0/-1,0 +0,0/-1,0
Sprihmassenstrom 65,8 65,7
[g/min] +2,1/-2,4 +1,0/-1,5
Verdusungs- 1,5 2,0
luftdruck [bar(i)]
Trockenstoffanteil 35 35
in Spruhflussigkeit
[Mass.-%]
Masse der Start- 2,2 2,2
fullung [kg]
GrolRenkategorie grob’ grob

" zwischen 1,0 mm und 1,2 mm gesiebtes Granulat

Dissertation

Seite 149



Michael Jacob Dissertation
8.4.2 AGT 150 bei kontinuierlicher Prozessfihrung
o < < m
o o o o
e o o o
= & 8 N
2 S S S
@ = Ay Ay
5 = © ©
? X X X
o Q Q Q
> < < <
o o o
Parameter Medianwert Medianwert Medianwert

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

Gasvolumenstrom Eintritt [m3/h] 130,0 129,0 130,0
+1,0/-1,0 +2,0/-0,5 +2,0/-1,0
Gastemperatur Eintritt [°C] 219,0 220,0 221,0
+3,0/-1,0 +1,0/-1,0 +1,0/-3,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,0 75,0 75,0
+1,0/-1,0 +0,0/-1,0 +1,0/-1,0
Ablufttemperatur [°C] 61,0 60,0 62,0
+0,0/-1,0 +2,0/-1,5 +2,0/-1,0
Spruhmassenstrom [g/min] 78,5 72,6 69,4
+0,5/-1,0 +3,8/-3,1 +4,1/-2,2
Schichtdifferenzdruck [mbar] 10,3 11,3 11,5
+1,4/-0,9 +1,9/-1,1 +2,4/-2,5
Verdusungsluftdruck [bar(u)] 1,5 2,0 1,0
Trockenstoffanteil in Spruhflis- 35 35 35
sigkeit [Mass.-%]
Masse der Startfullung [kg] 2,2 2,2 2,2
Verluste [Mass.%] 3,0’ -1,0? -3,8
GroRRenkategorie der Startfullung grob grob grob

' Mittelwert, da in der Quelle keine Aussagen getroffen werden

2 Negativer Wert, da die gemessene Restschichtmasse hoher als der theoretische Wert ist. Als Ursache fur die Mehrmenge
kommen abgefallene Wandansatze aus der Anlage in Betracht, die abfallen kdnnen.
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Parameter Medianwert Medianwert Medianwert

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

Gasvolumenstrom Eintritt [m3/h] 131,0 130,0 130,0
+1,0/-2,3 +2,0/-1,8 +1,0/-1,0
Gastemperatur Eintritt [°C] 221,5 220,0 220,0
+8,5/-3,6 +0,8/-1,0 +1,0/-2,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,0 75,0 74,0
+1,0/-1,0 +0,0/-1,0 +1,0/-0,0
Ablufttemperatur [°C] 63,0 63,0 64,0
+1,0/-1,0 +0,0/-1,0 +0,0/-2,0
Spruhmassenstrom [g/min] 66,7 65,8 66,4
+3,8/-1,4 +1,7/-2,4 +0,2/-0,2
Schichtdifferenzdruck [mbar] 12,5 12,0 13,8
+2,5/-2,5 +1,7/-2,4 +1,4/-2,1
Verdisungsluftdruck [bar(l)] 2,0 1,5 1,0
Trockenstoffanteil in Spruhflis- 35 35 35
sigkeit [Mass.-%)]
Masse der Startfullung [kg] 2,2 2,2 2,2
Verluste [Mass.%] 3,3 1,8 3,2
GroRRenkategorie der Startfullung fein fein fein
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8.4.3 GF 20 bei kontinuierlicher Prozessfiihrung
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Parameter Medianwert Medianwert Medianwert

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

Gasvolumenstrom Eintritt [m3/h] 371,0 529,5 370,0
+71,0/-5,0 +14,4/-37,3 +73,0/-6,0

Gasvolumenstrom Austritt [Nm?/h] 874,0 860,0 867,0
+3,5/-2,5 +8,5/-5,0 +2,5/-3,5

Gastemperatur Eintritt [°C] 217,0 296,0 220,0
+0,8/-0,9 +3,8/-5,3 +0,1/-0,2

Wirbelschichttemperatur [°C] 75,4 75,3 73,4
+1,3/-1,1 +1,6/-1,8 +1,8/-1,7

Ablufttemperatur [°C] 69,4 70,1 67,9
+1,0/-0,6 +1,6/-2,4 +0,9/-0,7

Sprihmassenstrom [kg/h] 58,7 91,2 58,8
+0,4/-0,9 +1,4/-1,3 +0,4/-0,3

VerdUsungsluftdruck [bar(U)] 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Spruhflis- 35,0 35,0 35,0
sigkeit [Mass.-%)]
Masse der Startfullung [kg] 22,0 22,0 22,0
GroRRenkategorie der Startfullung fein fein mittel
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Parameter Medianwert Medianwert Medianwert

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil

Gasvolumenstrom Eintritt [m3/h] 382,0 367,0 425,5
+34,3/-29,0 +45,0/-16,0 +5,3/-89,3
Gasvolumenstrom Austritt [Nm?3/h] 855,5 877,0 865,0
+9,5/-5,5 +3,5/-4,5 +2,3/-5,3
Gastemperatur Eintritt [°C] 299,5 299,9 218,2
+0,9/-1,0 +0,9/-0,9 +1,6/-1,1
Wirbelschichttemperatur [°C] 72,1 76,6 73,9
+2,2/-1,8 +2,6/-1,6 +1,7/-1,3
Ablufttemperatur [°C] 67,1 66,9 67,2
+1,0/-0,7 +0,5/-0,8 +0,8/-1,0
Sprihmassenstrom [kg/h] 89,6 86,7 58,4
+0,5/-1,8 +0,6/-1,1 +0,5/-1,8
Verdisungsluftdruck [bar(l)] 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Spruhflis- 35,0 35,0 35,0
sigkeit [Mass.-%)]
Masse der Startfullung [kg] 22,0 22,0 22,0
GroRenkategorie der Startfullung mittel mittel grob
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Toleranz zum
75%- | 25%-Quartil
Gasvolumenstrom Eintritt [m3/h] 360,0
+4,5/-2,5
Gasvolumenstrom Austritt [Nm?3/h] 856,0
+3,5/-5,3
Gastemperatur Eintritt [°C] 300,0
+0,8/-0,7
Wirbelschichttemperatur [°C] 73,7
+2,1/-1,9
Ablufttemperatur [°C] 66,3
+1,6/-2,0
Sprihmassenstrom [kg/h] 88,9
+0,5/-0,7
Verdisungsluftdruck [bar(l)] 3,0
Trockenstoffanteil in Spruhflis- 35,0
sigkeit [Mass.-%]
Masse der Startfullung [kg] 22,0
GrolRenkategorie der Startfullung grob
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8.5

Sprihgranulation

8.5.1

Versuch 04-02-26/11/2002

Prozessparameter einzelner Versuchsphasen zur

AGT 150 bei chargenweiser Prozessfihrung

Ubergangsphase zwischen 1und 2 2und 3 3und 4 4und 5
den Proben
Versuchszeit [s] 450 1350 2250 3150
(von / bis) (0/900) (900/1800) (1800/2700) (2700 /3600 )
Gasvolumenstrom Eintritt 131,0 134,25 130,75 124,5
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 192,5 221,0 220,25 220,5
Wirbelschichttemperatur [°C] 73,75 76,5 74,5 73,25
Ablufttemperatur [°C] 60,0 63,0 62,75 62,5
Spriihmassenstrom [g/min] 44,7 62,725 63,625 62,5
Verdlsungsluftdruck [bar(i)] 1,5 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%]
Wirbelschichtmasse [kg] 2,38 2,68 3,01 3,34
(2,24/2,52) (2,52/2,84) (2,84/3,18) (3,18/3,5)
Ubergangsphase zwischen 5und 6 6und 7 7und 8 8und 9
den Proben
Versuchszeit [s] 4050 4950 5850 6750
(von / bis) (3600 /4500 ) (4500 /5400 ) (5400 /6300 ) (6300/7200)
Gasvolumenstrom Eintritt 123,75 130,25 129,0 128,5
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,25 220,25 220,5 220,75
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,75 74,5 74,0 74,75
Ablufttemperatur [°C] 64,0 65,0 65,0 65,75
Sprihmassenstrom [g/min] 59,15 54,55 58,15 56,2
Verdusungsluftdruck [bar()] 1,5 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 3,655 3,95 4,24 4,54
(3,5/3,81) (3,81/4,09) (4,09/4,39) (4,39/4,69)
Ubergangsphase zwischen 9und 10 10 und 11 11 und 12 12 und 13
den Proben
Versuchszeit [s] 7650 8550 9450 10350
(von / bis ) (7200/8100) (8100 /9000 ) (9000/9900) | (9900/ 10800 )
Gasvolumenstrom Eintritt 132,75 133,0 129,25 128,25
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,0 220,25 220,5 220,5

Seite 155




Dissertation

Michael Jacob
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,0 75,0 76,75 74,5
Ablufttemperatur [°C] 65,75 66,5 67,75 66,5
Sprihmassenstrom [g/min] 56,0 52,25 38,8 41,1
Verdusungsluftdruck [bar(0)] 1,5 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 4,835 5,12 5,355 5,585
(4,69/4,98) (4,98/5,26) (5,26/5,45) (545/5,72)
Ubergangsphase zwischen 13 und 14 14 und 15 15 und 16 16 und 17
den Proben
Versuchszeit [s] 11250 12150 13050 13950
(von / bis) (10800/11700) | (11700/12600) | (12600 /13500 ) | ( 13500 / 14400 )
Gasvolumenstrom Eintritt 131,5 130,25 128,75 124,67
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,0 219,5 220,5 221,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 72,5 74,5 75,0 73,67
Ablufttemperatur [°C] 65,25 66,75 67,25 66,0
Sprihmassenstrom [g/min] 51,9 49,25 50,7 70,0
Verdusungsluftdruck [bar()] 1,5 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 5,855 6,12 6,385 6,655
(5,72/5,99) (5,99/6,25) (6,25/6,52) (6,52/6,79)
Ubergangsphase zwischen 17 und 18 18 und 19 19 und 20
den Proben
Versuchszeit [s] 14850 15750 16650
(von / bis) (14400/15300) | ( 15300/ 16200 ) | (16200/17100)
Gasvolumenstrom Eintritt 128,5 129,0 126,75
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,5 220,0 182,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,25 73,75 75,5
Ablufttemperatur [°C] 66,5 66,5 68,5
Sprihmassenstrom [g/min] 63,7 50,25 31,55
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 6,925 7,19 7,385
(6,79/7,06) (7,06/7,32) (7,32/7,45)

Seite 156




Michael Jacob

Dissertation

Versuch 04-02-27/11/2002
Ubergangsphase zwischen 1und?2 2und 3 3und 4 4und 5
den Proben
Versuchszeit [s] 900 2250 3150 4050
(von / bis ) (0/1800) (1800 /2700) (2700 / 3600 ) (3600 /4500 )
Gasvolumenstrom Eintritt 130,67 131,75 132,25 132,0
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 171,0 220,25 219,75 220,5
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,33 74,75 74,25 74,75
Ablufttemperatur [°C] 64,5 64,25 64,75 64,75
Sprihmassenstrom [g/min] 28,33 64,45 63,6 62,05
Verdusungsluftdruck [bar(()] 1,0 1,0 1,0 1,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 2,345 2,66 2,995 3,325
(2,2/2,49) (2,49/2,83) (2,83/3,16) (3,16/3,49)
Ubergangsphase zwischen 5und 6 6und7 7und 8 8und9
den Proben
Versuchszeit [s] 4950 5850 6750 7650
(von / bis) (4500 /5400 ) (5400 /6300 ) (6300 /7200 ) (7200/8100)
Gasvolumenstrom Eintritt 129,75 131,0 131,5 128,75
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 219,5 220,25 220,25 220,5
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,5 74,5 74,25 74,75
Ablufttemperatur [°C] 65,0 65,75 65,5 66,0
Sprihmassenstrom [g/min] 60,6 59,55 58,15 56,75
Verdusungsluftdruck [bar(0)] 1,0 1,0 1,0 1,0
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 3,645 3,96 4,27 4,57
(3,49/38) (3,8/4,12) (4,12/4,42) (4,42/14,72)
Ubergangsphase zwischen 9und 10 10 und 11 11 und 12 12 und 13
den Proben
Versuchszeit [s] 8550 9450 10350 11250
(von / bis) (8100/9000) (9000 / 9900 ) (9900/10800) | ( 10800/ 11700 )
Gasvolumenstrom Eintritt 129,75 131,25 130,0 129,25
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,0 219,75 220,25 220,5
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,0 75,75 74,25 73,5
Ablufttemperatur [°C] 65,25 67,0 66,25 66,0
Sprihmassenstrom [g/min] 55,5 51,4 54,85 53,35
Verdusungsluftdruck [bar()] 1,0 1,0 1,0 1,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
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Wirbelschichtmasse [kg] 4,86 5,135 5,415 5,7
(4,72/5,0) (5,0/5,27) (5,2715,56) (5,56/5,84)
Ubergangsphase zwischen 13 und 14 14 und 15 15 und 16 16 und 17
den Proben
Versuchszeit [s] 12150 13050 13950 14850
(von / bis) (11700/12600) | (12600/13500) | (13500/14400) | ( 14400/ 15300 )
Gasvolumenstrom Eintritt 130,5 130,75 130,0 127,0
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,75 220,25 220,0 130,5
Wirbelschichttemperatur [°C] 73,25 74,0 75,75 67,75
Ablufttemperatur [°C] 66,0 66,75 68,75 63,25
Sprihmassenstrom [g/min] 48,0 48,9 48,8 31,0
Verdusungsluftdruck [bar(()] 1,0 1,0 1,0 1,0
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 5,96 6,225 6,5 6,695
(5,84/6,08) (6,08/6,37) (6,37/6,63) (6,63/6,76)
Versuch 04-02-27/11/2002-A
Ubergangsphase zwischen 1und 2 2und 3 3und4 4und 5
den Proben
Versuchszeit [s] 1050 1950 2850 3750
(von / bis) (600/1500) (1500 / 2400 ) (2400 / 3300 ) (3300/4200)
Gasvolumenstrom Eintritt 129,25 129,25 128,5 130,0
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,25 220,0 219,25 219,25
Wirbelschichttemperatur [°C] 76,5 74,75 74,5 74,25
Ablufttemperatur [°C] 64,25 63,25 63,5 64,0
Sprihmassenstrom [g/min] 67,15 70,8 70,95 68,3
Verdusungsluftdruck [bar()] 2,0 2,0 2,0 2,0
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 2,515 2,885 3,26 3,625
(2,33/2,7) (2,7/3,07) (3,07/3,45) (345/38)
Ubergangsphase zwischen 5und 6 6und 7 7und 8 8und 9
den Proben
Versuchszeit [s] 4650 5550 6450 7350
(von / bis) (4200/5100) (5100/6000) (6000 / 6900 ) (6900 /7800 )
Gasvolumenstrom Eintritt k.A. k.A. k.A. k.A.
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,5 220,0 220,0 220,25
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,0 76,75 74,0 74,5
Ablufttemperatur [°C] 64,25 65,75 64,5 65,25
Sprihmassenstrom [g/min] 68,35 66,15 68,6 65,7
Verdusungsluftdruck [bar()] 2,0 2,0 2,0 2,0
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Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 3,975 4,325 4,68 5,035
(3,8/4,15) (4,15/4,5) (4,5/4,86) (4,86/5,21)
Ubergangsphase zwischen 9und 10 10 und 11
den Proben
Versuchszeit [s] 8250 9150
(von / bis ) (7800 /8700 ) (8700 /9600 )
Gasvolumenstrom Eintritt 129,67 112,2
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,0 188,8
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,5 69,6
Ablufttemperatur [°C] 65,5 63,75
Sprihmassenstrom [g/min] 65,35 47,15
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 2,0 2,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 5,38 5,655
(5,21/5,55) (5,55/5,76)
Versuch 04-02-29/11/2002
Ubergangsphase zwischen 1und?2 2und 3 3und 4 4und 5
den Proben
Versuchszeit [s] 1050 1950 2850 3750
(von / bis ) (600/1500) (1500 /2400 ) (2400/3300) (1330074200 )
Gasvolumenstrom Eintritt 129,5 129,75 128,5 128,25
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 219,75 220,25 220,75 220,25
Wirbelschichttemperatur [°C] 76,0 74,5 74,25 73,25
Ablufttemperatur [°C] 60,75 61,0 61,75 61,0
Sprihmassenstrom [g/min] 63,95 70,35 67,3 68,6
Verdusungsluftdruck [bar(U)] 1,0 1,0 1,0 1,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 2,52 2,85 3,2 3,6
(2,34/27) (2,713,0) (3,0/3,4) (341/3,8)
Ubergangsphase zwischen 5und 6 6und?7 7und 8 8und9
den Proben
Versuchszeit [s] 4650 5550 6450 7350
(von / bis) (4200/5100) (5100 /6000 ) (6000 / 6900 ) (6900 /7800 )
Gasvolumenstrom Eintritt 130,5 130,5 129,5 131,0
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 219,75 219,5 220,5 219,5
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,0 73,5 74,25 74,0
Ablufttemperatur [°C] 61,75 61,75 62,75 62,25
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Sprihmassenstrom [g/min] 69,0 68,6 67,35 67,9
Verdusungsluftdruck [bar(0)] 1,0 1,0 1,0 1,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 3,95 43 4,65 5,0
(38/4,1) (4,1/4,5) (45/4,8) (48/52)
Ubergangsphase zwischen 9und 10 10 und 11 11 und 12
den Proben
Versuchszeit [s] 8250 9150 10050
(von / bis ) (7800/8700) (8700 /9600 ) (9600 / 10500 )
Gasvolumenstrom Eintritt 130,25 129,75 128,75
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 219,25 220,5 220,5
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,0 74,75 73,75
Ablufttemperatur [°C] 62,5 62,5 62,0
Sprihmassenstrom [g/min] 67,25 67,4 67,25
Verdusungsluftdruck [bar(()] 1,0 1,0 1,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 5,38 5,73 6,1
(5,2/5,56) (5,56/5,9) (59/6,3)
Versuch 04-02-28/11/2002-A
Ubergangsphase zwischen 1und 2 2und 3 3und4 4und 5
den Proben
Versuchszeit [s] 1050 1950 2850 3750
(von / bis) (600/1500) (1500 / 2400 ) (2400 / 3300 ) (3300/4200)
Gasvolumenstrom Eintritt 131,0 129,0 128,5 128,25
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 207,25 219,75 219,5 219,75
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,5 73,75 73,5 75,25
Ablufttemperatur [°C] 60,25 61,25 62,75 64,75
Sprihmassenstrom [g/min] 61,05 69,95 71,33 67,2
Verdusungsluftdruck [bar(()] 1,5 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 2,575 2,835 3,195 3,545
(2,5/2,65) (2,65/3,02) (3,02/3,37) (3,37/3,72)
Ubergangsphase zwischen 5und 6 6und?7 7und 8 8und9
den Proben
Versuchszeit [s] 4650 5550 6450 7350
(von / bis ) (4200/5100) (5100 /6000 ) (6000 / 6900 ) (6900 /7800 )
Gasvolumenstrom Eintritt 130,5 130,5 128,25 128,75
[m3/h]

Seite 160




Michael Jacob

Dissertation

Gastemperatur Eintritt [°C] 219,5 220,5 220,75 220,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,5 75,75 75,5 76,0
Ablufttemperatur [°C] 64,25 65,0 65,25 65,75
Sprihmassenstrom [g/min] 67,7 66,5 66,45 64,9
Verdusungsluftdruck [bar(0)] 1,5 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 3,895 4,245 4,595 4,94
(3,72/4,07) (4,07/4,42) (4,4214,77) (4,77/5,11)
Ubergangsphase zwischen 9und 10 10 und 11 11 und 12
den Proben
Versuchszeit [s] 8250 9150 10050
(von / bis ) (7800/8700) (8700 /9600 ) (9600 / 10500 )
Gasvolumenstrom Eintritt 128,75 128,5 128,0
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,0 219,25 220,25
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,75 75,0 74,0
Ablufttemperatur [°C] 65,0 65,75 64,75
Sprihmassenstrom [g/min] 65,8 63,3 63,65
Verdusungsluftdruck [bar(()] 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 5,285 5,625 5,955
(5,11/5,46) (5,46 /5,79) (5,79/6,12)
Versuch 04-02-28/11/2002-B
Ubergangsphase zwischen 1und 2 2und 3 3und4 4und 5
den Proben
Versuchszeit [s] 1350 2250 3150 4050
(von / bis) (900/1800) (1800 /2700 ) (2700 / 3600 ) (3600 /4500 )
Gasvolumenstrom Eintritt 129,0 128,25 126,25 128,5
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 214,75 218,75 217,75 221,5
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,75 76,75 74,5 75,75
Ablufttemperatur [°C] 60,5 62,25 61,75 62,75
Sprihmassenstrom [g/min] 66,25 68,2 69,5 67,35
Verdusungsluftdruck [bar(()] 2,0 2,0 2,0 2,0
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 2,7 3,05 3,4 3,75
(25/2,9) (2,9/3,2) (3,2/3,6) (36/3,9)
Ubergangsphase zwischen 5und 6 6und7 7und 8 8und9
den Proben
Versuchszeit [s] 4950 5850 6750 7650

(von/bis)

(4500 / 5400 )

(5400 / 6300 )

(6300 /7200 )

(7200/8100 )
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Gasvolumenstrom Eintritt 127,5 129,0 132,5 134,0
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,25 219,5 220,0 219,5
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,25 74,75 75,0 74,25
Ablufttemperatur [°C] 62,5 63,0 63,25 63,0
Sprihmassenstrom [g/min] 66,95 66,2 63,85 65,95
Verdusungsluftdruck [bar()] 2,0 2,0 2,0 2,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 4,1 4,45 4,8 5,15
(3,9/43) (4,3/4,6) (46/5,0) (50/53)
Ubergangsphase zwischen 9und 10 10 und 11 11 und 12
den Proben
Versuchszeit [s] 8550 9450 10350
(von / bis ) (8100 /9000 ) (19000 / 9900 ) (9900 / 10800 )
Gasvolumenstrom Eintritt 128,5 130,25 125,0
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 219,5 219,5 219,75
Wirbelschichttemperatur [°C] 73,75 74,25 74,0
Ablufttemperatur [°C] 63,0 63,5 63,5
Sprihmassenstrom [g/min] 65,65 64,95 64,5
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 2,0 2,0 2,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 5,45 5,8 6,15
(53/5,6) (56/6,0) (6,0 /6,3)
8.5.2 AGT 150 bei kontinuierlicher Prozessfihrung
Versuch 04-02-17/12/2002-A
Ubergangsphase zwischen 1und?2 2und 3 3und 4 4und 5
den Proben
Versuchszeit [s] 900 1500 1800 2700
(von / bis ) (600 /1200 ) (1200/1800) (1200 / 2400 ) (2400 /3000 )
Gasvolumenstrom Eintritt 127,7 128,7 130,7 131,0
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 217,33 219,0 219,3 219,3
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,33 75,67 74,00 74,33
Ablufttemperatur [°C] 60,00 60,33 59,33 59,33
Sprihmassenstrom [g/min] 73,9 76,4 79,3 79,3
Verdusungsluftdruck [bar(0)] 1,5 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 2,2 2,2 2,2 2,2
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Ubergangsphase zwischen 5und 6 6und 7 7und 8 8und 9
den Proben
Versuchszeit [s] 3300 3900 4500 5100
(von / bis) (3000 /3600 ) (3600 /4200 ) (4200 / 4800 ) (4800 /5400 )
Gasvolumenstrom Eintritt 129,0 129,3 130,3 130,7
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,00 221,33 221,0 220,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,00 74,33 76,67 77,00
Ablufttemperatur [°C] 59,33 59,67 61,33 61,67
Sprihmassenstrom [g/min] 79,5 77,4 76,3 76,5
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 1,5 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 2,2 2,2 2,2 2,2
Ubergangsphase zwischen 9und 10 10 und 11 11 und 12 12 und 13
den Proben
Versuchszeit [s] 5700 6300 6900 7500
(von / bis) (5400 /6000 ) (6000 / 6600 ) (6600 / 7200 ) (7200/7800)
Gasvolumenstrom Eintritt 130,3 128,7 129,3 127,3
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 219,33 219,0 219,33 220,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,67 74,67 75,00 75,33
Ablufttemperatur [°C] 61,00 60,0 60,67 60,67
Sprihmassenstrom [g/min] 78,0 79,4 75,1 75,4
Verdusungsluftdruck [bar()] 1,5 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 2,2 2,2 2,2 2,2
Ubergangsphase zwischen 13 und 14 14 und 15 15und 16 16 und 17
den Proben
Versuchszeit [s] 8100 8700 9300 9900
(von / bis) (7800 /8400 ) (8400 /9000 ) (9000 / 9600 ) (9600 / 10200 )
Gasvolumenstrom Eintritt 126,7 131,0 129,7 131,3
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 219,33 220,0 219,33 219,33
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,67 75,0 74,67 74,33
Ablufttemperatur [°C] 61,0 61,33 61,0 61,0
Spriihmassenstrom [g/min] 78,9 78,8 78,9 78,9
Verdusungsluftdruck [bar()] 1,5 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 2,2 2,2 2,2 2,2
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Ubergangsphase zwischen 17 und 18 18 und 19 19 und 20
den Proben
Versuchszeit [s] 10500 11100 9300
(von / bis ) (10200/10800 ) | ( 10800/ 11400) | (11400 /12000 )
Gasvolumenstrom Eintritt 132,0 130,0 130,3
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 219,0 219,67 220,67
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,0 74,67 75,67
Ablufttemperatur [°C] 61,0 61,0 61,67
Sprihmassenstrom [g/min] 78,7 78,6 78,1
Verdusungsluftdruck [bar(()] 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 2,2 2,2 2,2
Versuch 04-02-18/12/2002-A
Ubergangsphase zwischen 1und?2 2und 3 3und 4 4und 5
den Proben
Versuchszeit [s] 900 1500 1800 2700
(von / bis ) (600 /1200 ) (1200/1800) (1200 / 2400 ) (2400 /3000 )
Gasvolumenstrom Eintritt 128,7 129,3 130,0 130,0
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 212,33 221,0 220,67 220,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,67 75,0 74,67 74,0
Ablufttemperatur [°C] 57,33 57,67 57,67 58,0
Sprihmassenstrom [g/min] 65,9 75,87 77,33 77,87
Verdusungsluftdruck [bar(0)] 2,0 2,0 2,0 2,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 2,39 2,57 2,84 3,095
Ubergangsphase zwischen 5und 6 6und 7 7und 8 8und9
den Proben
Versuchszeit [s] 3300 3900 4500 5100
(von / bis ) (3000 /3600 ) (3600 /4200 ) (4200 / 4800 ) (4800 /5400 )
Gasvolumenstrom Eintritt 131,3 129,67 130,33 130,67
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 219,3 219,67 220,0 220,33
Wirbelschichttemperatur [°C] 73,67 76,0 74,67 74,0
Ablufttemperatur [°C] 58,67 59,67 59,33 59,0
Sprihmassenstrom [g/min] 75,67 75,53 76,73 76,33
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 2,0 2,0 2,0 2,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 3,34 3,625 3,905 4,145
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Ubergangsphase zwischen 9und 10 10 und 11 11 und 12 12 und 13
den Proben
Versuchszeit [s] 5550 6000 6600 7200
(von / bis ) (5400 /5700 ) (5700/6300) (6300 /6900 ) (6900 /7500 )
Gasvolumenstrom Eintritt 130,5 129,67 130,67 131,33
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 221,0 220,0 219,67 220,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,0 74,67 74,33 75,67
Ablufttemperatur [°C] 59,5 59,67 60,67 62,33
Sprihmassenstrom [g/min] 73,0 81,33 73,53 71,93
Verdusungsluftdruck [bar(()] 2,0 2,0 2,0 2,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 4,335 4,54 4,785 5,015
Ubergangsphase zwischen 13 und 14 14 und 15 15 und 16 16 und 17
den Proben
Versuchszeit [s] 7800 8400 9000 9600
(von / bis ) (7500/8100) (8100/8700) (8700 /9300 ) (9300 /9900 )
Gasvolumenstrom Eintritt 129,33 127,33 128,0 127,67
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,67 220,33 220,33 220,33
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,33 74,33 74,0 74,67
Ablufttemperatur [°C] 62,0 61,67 61,67 62,33
Sprihmassenstrom [g/min] 72,93 72,93 64,4 69,8
Verdusungsluftdruck [bar(U)] 2,0 2,0 2,0 2,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 5,265 5,53 5,76 5,985
Ubergangsphase zwischen 17 und 18 18 und 19 19 und 20
den Proben
Versuchszeit [s] 10200 10800 11400
(von / bis ) (9900/10500) | (10500/11100) | (11100/11700)
Gasvolumenstrom Eintritt 128,67 127,33 130,33
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,0 220,33 220,33
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,67 74,0 74,67
Ablufttemperatur [°C] 62,33 62,33 62,67
Sprihmassenstrom [g/min] 68,87 68,8 68,53
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 2,0 2,0 2,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 6,23 6,47 6,67
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Versuch 04-02-18/12/2002-B
Ubergangsphase zwischen 1und?2 2und 3 3und 4 4und 5
den Proben
Versuchszeit [s] 300 900 1500 2100
(von / bis) (0/600) (600/1200) (1200 / 1800 ) (1800 /2400 )
Gasvolumenstrom Eintritt 130,33 133,0 128,67 130,33
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 214,33 219,0 220,67 221,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 78,33 76,33 76,0 75,33
Ablufttemperatur [°C] 59,33 59,33 60,33 60,67
Sprihmassenstrom [g/min] 54,87 72,6 74,47 75,07
Verdusungsluftdruck [bar(()] 1,0 1,0 1,0 1,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 2,27 2,505 2,73 2,98
Ubergangsphase zwischen 5und 6 6und?7 7und 8 8und9
den Proben
Versuchszeit [s] 2700 3300 3900 4500
(von / bis) (2400 /3000 ) (3000 /3600 ) (3600 / 4200 ) (4200 /4800 )
Gasvolumenstrom Eintritt 131,33 131,67 129,67 128,67
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,67 220,67 220,0 220,33
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,33 75,0 74,33 74,67
Ablufttemperatur [°C] 61,0 61,33 61,0 61,67
Sprihmassenstrom [g/min] 74,8 72,07 73,73 72,53
Verdusungsluftdruck [bar(U)] 1,0 1,0 1,0 1,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 3,255 3,51 3,745 4,005
Ubergangsphase zwischen 9und 10 10 und 11 11 und 12 12 und 13
den Proben
Versuchszeit [s] 5100 5700 6300 6900
(von / bis ) (4800 /5400 ) (5400 /6000 ) (6000 / 6600 ) (6600 /7200 )
Gasvolumenstrom Eintritt 131,67 131,33 132,33 130,67
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,67 220,33 220,33 221,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,0 75,0 75,67 75,0
Ablufttemperatur [°C] 62,0 62,67 63,67 63,33
Sprihmassenstrom [g/min] 71,6 69,6 69,47 69,53
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 1,0 1,0 1,0 1,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 4,265 4,51 4,71 4,97
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Ubergangsphase zwischen 13 und 14 14 und 15 15 und 16 16 und 17
den Proben
Versuchszeit [s] 7500 8100 8700 9300
(von / bis ) (7200/7800) (7800 /8400 ) (8400 / 9000 ) (9000 / 9600 )
Gasvolumenstrom Eintritt 129,33 129,33 129,0 128,0
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 221,0 221,0 220,67 220,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,33 75,33 75,33 75,33
Ablufttemperatur [°C] 62,67 63,67 64,0 64,33
Sprihmassenstrom [g/min] 69,0 67,6 67,27 67,87
Verdusungsluftdruck [bar(()] 1,0 1,0 1,0 1,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 5,245 5,455 5,715 5,92
Ubergangsphase zwischen 17 und 18 18 und 19 19 und 20
den Proben
Versuchszeit [s] 9900 10500 11100
(von / bis ) (9600/10200) | (10200/10800) | (10800 /11400 )
Gasvolumenstrom Eintritt 131,67 132,0 131,33
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 221,0 221,33 220,67
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,67 74,67 74,0
Ablufttemperatur [°C] 64,33 64,0 63,33
Sprihmassenstrom [g/min] 67,13 67,07 66,93
Verdusungsluftdruck [bar(U)] 1,0 1,0 1,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 6,095 6,325 6,59
Versuch 04-02-19/12/2002-A
Ubergangsphase zwischen 1und 2 2und 3 3und4 4und 5
den Proben
Versuchszeit [s] 900 1500 2100 2700
(von / bis) (600 /1200 ) (1200/1800) (1800 / 2400 ) (2400 /3000 )
Gasvolumenstrom Eintritt 125,67 131,33 131,33 132,33
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 218,0 221,33 221,33 218,67
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,33 76,33 76,0 74,0
Ablufttemperatur [°C] 60,0 61,0 61,67 61,0
Sprihmassenstrom [g/min] 68,73 69,07 70,0 71,0
Verdusungsluftdruck [bar(()] 2,0 2,0 2,0 2,0
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
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Wirbelschichtmasse [kg] ‘ 2,385 3,6 2,845 3,09
Ubergangsphase zwischen 5und 6 6und 7 7und 8 8und9
den Proben
Versuchszeit [s] 3300 3900 4500 5100
(von / bis ) (3000 /3600 ) (3600 /4200 ) (4200 / 4800 ) (4800 /5400 )
Gasvolumenstrom Eintritt 128,33 130,67 132,67 133,33
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 221,0 214,67 216,33 220,67
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,0 74,33 77,0 75,33
Ablufttemperatur [°C] 61,0 61,33 64,0 63,33
Sprihmassenstrom [g/min] 71,13 68,0 61,8 65,13
Verdusungsluftdruck [bar(U)] 2,0 2,0 2,0 2,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 3,325 3,565 3,77 3,99
Ubergangsphase zwischen 9und 10 10 und 11 11 und 12 12 und 13
den Proben
Versuchszeit [s] 5700 6300 6900 7500
(von / bis ) (5400 /6000 ) (6000 / 6600 ) (6600 / 7200 ) (7200/7800)
Gasvolumenstrom Eintritt 132,33 130,33 130,33 131,0
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 230,33 221,67 229,0 224,33
Wirbelschichttemperatur [°C] 76,67 75,67 74,33 74,67
Ablufttemperatur [°C] 64,33 64,0 63,0 63,33
Sprihmassenstrom [g/min] 67,0 67,67 70,73 66,27
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 2,0 2,0 2,0 2,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 4,21 44 4,655 4,93
Ubergangsphase zwischen 13 und 14 14 und 15 15 und 16 16 und 17
den Proben
Versuchszeit [s] 8100 8700 9300 9900
(von / bis) (7800 /8400 ) (8400 /9000 ) (9000 / 9600 ) (9600 / 10200 )
Gasvolumenstrom Eintritt 129,33 129,33 130,33 128,67
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 223,33 2220 219,0 220,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,33 75,67 75,67 74,67
Ablufttemperatur [°C] 63,67 63,67 63,67 63,33
Sprihmassenstrom [g/min] 65,2 67,4 66,27 66,27
Verdusungsluftdruck [bar()] 2,0 2,0 2,0 2,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 5,08 5,345 5,69 5,915
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Ubergangsphase zwischen 17 und 18 18 und 19 19 und 20
den Proben
Versuchszeit [s] 10500 11100 11700
(von / bis ) (10200/10800 ) | ( 10800/ 11400) | (11400 /12000 )
Gasvolumenstrom Eintritt 127,67 130,33 132,67
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,67 222,33 221,67
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,67 75,33 75,67
Ablufttemperatur [°C] 63,67 64,0 64,67
Sprihmassenstrom [g/min] 66,33 64,46 63,47
Verdusungsluftdruck [bar(()] 2,0 2,0 2,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 6,13 6,34 6,565
Versuch 04-02-19/12/2002-B
Ubergangsphase zwischen 1und?2 2und 3 3und 4 4und 5
den Proben
Versuchszeit [s] 900 1500 2100 2700
(von / bis ) (600 /1200 ) (1200/1800) (1800 / 2400 ) (2400 /3000 )
Gasvolumenstrom Eintritt 130,0 132,67 133,0 128,67
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 187,33 216,0 220,0 220,33
Wirbelschichttemperatur [°C] 76,33 75,0 75,0 74,67
Ablufttemperatur [°C] 62,33 61,33 61,33 62,0
Sprihmassenstrom [g/min] 47,78 65,73 69,6 69,73
Verdusungsluftdruck [bar(0)] 1,5 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 2,235 2,45 2,695 2,93
Ubergangsphase zwischen 5und 6 6und 7 7und 8 8und9
den Proben
Versuchszeit [s] 3300 3900 4500 5100
(von / bis ) (3000 /3600 ) (3600 /4200 ) (4200 / 4800 ) (4800 /5400 )
Gasvolumenstrom Eintritt 132,0 131,67 130,67 130,33
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,67 220,33 220,33 220,33
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,0 74,0 75,0 74,67
Ablufttemperatur [°C] 61,67 62,33 63,0 63,0
Sprihmassenstrom [g/min] 64,2 65,6 65,0 67,07
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 1,5 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 3,17 3.4 3,64 3,885
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Ubergangsphase zwischen 9und 10 10 und 11 11 und 12 12 und 13
den Proben
Versuchszeit [s] 5700 6300 6900 7500
(von / bis) (5400 /6000 ) (6000 /6600 ) (6600 / 7200 ) (7200/7800)
Gasvolumenstrom Eintritt 127,33 127,33 129,0 131,33
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,33 220,0 220,0 219,67
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,33 75,0 74,0 75,67
Ablufttemperatur [°C] 63,0 63,67 63,0 64,0
Sprihmassenstrom [g/min] 52,2 65,13 65,87 63,6
Verdusungsluftdruck [bar(()] 1,5 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 4,09 4,305 4,545 4,74
Ubergangsphase zwischen 13 und 14 14 und 15 15 und 16 16 und 17
den Proben
Versuchszeit [s] 8100 8700 9300 9900
(von / bis ) (7800 /8400 ) (18400 /9000 ) (9000 / 9600 ) (9600 / 10200 )
Gasvolumenstrom Eintritt 131,0 132,67 130,0 132,67
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 219,0 219,33 220,0 220,33
Wirbelschichttemperatur [°C] 76,0 74,67 74,33 73,67
Ablufttemperatur [°C] 64,67 64,0 63,33 63,0
Sprihmassenstrom [g/min] 64,2 65,67 65,67 65,6
Verdusungsluftdruck [bar(U)] 1,5 1,5 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 4,95 5,19 5,43 5,68
Ubergangsphase zwischen 17 und 18 18 und 19
den Proben
Versuchszeit [s] 10500 11100
(von / bis ) (10200 /10800 ) | ( 10800/ 11400 )
Gasvolumenstrom Eintritt 129,67 132,0
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,0 220,33
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,33 75,33
Ablufttemperatur [°C] 63,0 63,33
Sprihmassenstrom [g/min] 64,8 66,27
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 1,5 1,5
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 5,875 6,13
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Versuch 04-02-20/12/2002-A
Ubergangsphase zwischen 1und?2 2und 3 3und 4 4und 5
den Proben
Versuchszeit [s] 900 1500 2100 2700
(von / bis ) (600 /1200 ) (1200/1800) (1800 / 2400 ) (2400 /3000 )
Gasvolumenstrom Eintritt 126,67 131,67 130,0 129,33
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 219,0 219,0 219,33 219,67
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,0 74,0 74,67 73,33
Ablufttemperatur [°C] 60,33 61,33 62,67 62,33
Sprihmassenstrom [g/min] 64,4 66,33 66,07 67,73
Verdusungsluftdruck [bar(()] 1,0 1,0 1,0 1,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 2,39 2,575 2,79 3,0
Ubergangsphase zwischen 5und 6 6und?7 7und 8 8und9
den Proben
Versuchszeit [s] 3300 3900 4500 5100
(von / bis) (3000 /3600 ) (3600 /4200 ) (4200 / 4800 ) (4800 /5400 )
Gasvolumenstrom Eintritt 130,0 129,33 129,33 129,33
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 219,67 220,0 220,0 221,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,0 74,67 75,0 75,0
Ablufttemperatur [°C] 62,67 63,67 64,0 64,33
Sprihmassenstrom [g/min] 66,87 66,27 66,47 66,53
Verdusungsluftdruck [bar(U)] 1,0 1,0 1,0 1,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 3,22 3,485 3,655 3,87
Ubergangsphase zwischen 9und 10 10 und 11 11 und 12 12 und 13
den Proben
Versuchszeit [s] 5700 6300 6900 7500
(von / bis ) (5400 /6000 ) (6000 / 6600 ) (6600 / 7200 ) (7200/7800)
Gasvolumenstrom Eintritt 128,67 128,67 131,33 130,33
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 221,0 220,33 220,0 220,33
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,0 74,67 74,0 74,0
Ablufttemperatur [°C] 64,33 64,0 64,0 63,67
Sprihmassenstrom [g/min] 66,27 66,2 66,4 66,27
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 1,0 1,0 1,0 1,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 4,135 4,34 4,595 4,86
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Ubergangsphase zwischen 13 und 14
den Proben
Versuchszeit [s] 8100
(von / bis ) (7800 /8400 )
Gasvolumenstrom Eintritt 129,67
[m3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,67
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,0
Ablufttemperatur [°C] 64,33
Sprihmassenstrom [g/min] 64,67
Verdusungsluftdruck [bar()] 1,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 5,11
8.5.3 GF 20 bei kontinuierlicher Prozessfiihrung
Versuch 01-02-14/11/2001
Ubergangsphase zwischen 1und?2 2und 3 3und 4 4und5
den Proben
Versuchszeit [s] 900 2700 4500 6300
(von / bis) (0/1800) (1800 /3600 ) (3600 / 5400 ) (5400 /7200 )
Gasvolumenstrom Eintritt 390,2 388,8 392,5 396,3
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 877,5 865,5 871,0 874,0
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 219,4 220,0 218,2 216,6
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,3 76,6 76,8 76,4
Ablufttemperatur [°C] 69,5 70,9 711 70,9
Sprihmassenstrom [kg/h] 57,4 57,5 58,3 59,0
Verdusungsluftdruck [bar(()] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 23,25 23,7 24,05 24,85
(23,0/23,5) (23,5/23,9 ) (23,6/24,5 ) (24,5/252 )
Ubergangsphase zwischen 5und 6 6und7 7und 8 8und9
den Proben
Versuchszeit [s] 8100 9900 11700 13500
(von / bis) (7200/9000) | (9000/10800) | (10800/12600) | (12600 /14400)
Gasvolumenstrom Eintritt 396,0 394,8 395,3 396,7
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 876,5 877,0 875,0 878.,5
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 216,3 216,9 217,0 216,7
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Wirbelschichttemperatur [°C] 74,8 73,9 74,6 76,2
Ablufttemperatur [°C] 69,5 68,4 68,7 69,7
Sprihmassenstrom [kg/h] 59,5 60,0 59,4 59,0
Verdusungsluftdruck [bar(()] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 25,65 26,3 26,35 26,05
(25,2/26,1) (26,1/26,5 ) (26,5/26,2 ) (26,2/25,9 )
Ubergangsphase zwischen 9und 10 10 und 11 11 und 12 12 und 13
den Proben
Versuchszeit [s] 15300 17100 18900 20700
(von / bis) ( 14400/ 16200) | ( 16200/ 18000) | (18000 /19800) | (19800 /21600)
Gasvolumenstrom Eintritt 396,3 393,7 392,7 392,0
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 875,0 870,5 8715 873,0
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 2171 217,0 216,1 216,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 76,6 76,3 75,4 74,8
Ablufttemperatur [°C] 70,2 70,1 69,5 68,8
Sprihmassenstrom [kg/h] 59,0 58,5 58,2 58,2
Verdusungsluftdruck [bar(U)] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 25,75 25,4 24,95 24,5
(25,9/25,6) (2561252 ) (25,2/24,7 ) (24,7/24,3)
Ubergangsphase zwischen 13 und 14 14 und 15
den Proben
Versuchszeit [s] 22500 24300
(von / bis) (21600 / 23400) | (23400 / 25200)
Gasvolumenstrom Eintritt 388,7 389,0
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 876,0 877,0
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 216,6 216,5
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,9 75,3
Ablufttemperatur [°C] 68,9 69,2
Sprihmassenstrom [kg/h] 59,8 58,9
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 24,3 24,25
(24,3/24,3) (24,3/24,2 )
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Versuch 01-02-08/11/2001
Ubergangsphase zwischen 2und 3 3und 4 4und 5 5und 6
den Proben
Versuchszeit [s] 900 2700 4500 6300
(von / bis ) (0/1800) (1800 /3600 ) (3600 / 5400 ) (5400 /7200 )
Gasvolumenstrom Eintritt 512,8 509,8 515,0 527,0
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 856,0 856,5 868,0 873,0
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 299,8 297,0 294,6 294.8
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,7 76,2 75,4 75,3
Ablufttemperatur [°C] 69,7 71,3 701 69,4
Spruhmassenstrom [kg/h] 87,6 894 89,5 89,8
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 20,3 20,4 20,4 19,8
(20,3/20,3 ) (20,3/20,5 ) (20,5/20,3 ) (20,3/19,3 )
Ubergangsphase zwischen 6und 7 7und 8 8und 9 9und 10
den Proben
Versuchszeit [s] 8100 9900 11700 13500
(von / bis ) (7200/9000) | (9000/10800) | (10800/12600) | (12600 /14400)
Gasvolumenstrom Eintritt 536,5 536,5 532,0 522,3
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 869,0 872,5 874,5 856,5
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 297,3 2994 299,2 299,6
Wirbelschichttemperatur [°C] 73,7 72,7 73,1 71,9
Ablufttemperatur [°C] 67,8 66,8 67,3 66,7
Sprihmassenstrom [kg/h] 90,0 91,8 91,9 91,1
Verdusungsluftdruck [bar()] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 19,15 19,55 19,5 18,25
(19,3/19,0 ) (19,0/20,1 ) (20,1/18,9 ) (18,9/17,6 )
Ubergangsphase zwischen 10 und 11 11 und 12 12 und 13 13 und 14
den Proben
Versuchszeit [s] 15300 17100 18900 20700
(von / bis ) ( 14400/ 16200) | ( 16200/ 18000) | ( 18000/ 19800) | (19800 /21600)
Gasvolumenstrom Eintritt 518,0 521,0 515,5 496,0
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 851,0 860,5 864,0 861,5
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 299,2 296,8 291,6 288,2
Wirbelschichttemperatur [°C] 73,3 78,5 79,3 77,7
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Ablufttemperatur [°C] 68,2 721 72,7 72,0
Spruhmassenstrom [kg/h] 90,4 90,6 94,2 94,5
Verdusungsluftdruck [bar()] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 18,0 18,8 20,25 24,5
(17,6/18,4) (18,4/19,2 ) (19,2/21,3 ) (21,3/21,9)
Ubergangsphase zwischen 14 und 15 15 und 16
den Proben
Versuchszeit [s] 22500 24300
(von / bis ) (21600 / 23400) | (23400 / 25200)
Gasvolumenstrom Eintritt 479,8 480,8
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 857,5 857,5
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 288,5 288,6
Wirbelschichttemperatur [°C] 77,3 75,9
Ablufttemperatur [°C] 71,7 70,7
Sprihmassenstrom [kg/h] 93,6 93,0
Verdusungsluftdruck [bar(1)] 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 22,1 23,25
(21,9/22,3) (22,3/24,2 )
Versuch 01-02-13/11/2001
Ubergangsphase zwischen 2und 3 3und 4 4und 5 5und 6
den Proben
Versuchszeit [s] 900 2700 4500 6300
(von / bis) (0/1800) (1800 /3600 ) (3600 /5400 ) (5400 /7200 )
Gasvolumenstrom Eintritt 375,7 385,5 394,3 398.,0
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 862,5 859,0 867,0 864,0
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,0 220,0 219,9 220,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 70,2 751 75,2 74,5
Ablufttemperatur [°C] 65,2 69,5 69,2 68,4
Spruhmassenstrom [kg/h] 57,8 57,6 57,9 58,6
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 24,05 23,2 22,55 21,85
(24,4/23,7 ) (23,7/22,9 ) (22,9/222 ) (22,2/21,5)
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Ubergangsphase zwischen 6und 7 7und 8 8und 9 9und 10
den Proben
Versuchszeit [s] 8100 9900 11700 13500
(von / bis) (7200/9000) | (9000/10800) | (10800/12600) | (12600 /14400)
Gasvolumenstrom Eintritt 397,7 403,5 402,2 390,5
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 866,5 866,5 864,5 861,0
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 2201 219,9 219,8 219,9
Wirbelschichttemperatur [°C] 73,5 72,6 72,7 73,0
Ablufttemperatur [°C] 67,8 67,3 67,5 67,7
Sprihmassenstrom [kg/h] 58,8 59,4 59,7 59,3
Verdusungsluftdruck [bar(()] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 21,25 21,55 22,7 23,35
(21,5/21,0 ) (21,0/22,1 ) (22,1/23,3 ) (23,3/23,4)
Ubergangsphase zwischen 10 und 11 11 und 12 12 und 13 13 und 14
den Proben
Versuchszeit [s] 15300 17100 18900 20700
(von / bis) ( 14400/ 16200) | ( 16200/ 18000) | (18000 /19800) | (19800 /21600)
Gasvolumenstrom Eintritt 390,3 392,0 393,7 398,0
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 860,0 866,5 872,5 871,5
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 219,8 219,9 2201 2201
Wirbelschichttemperatur [°C] 73,8 74,7 75,5 74,5
Ablufttemperatur [°C] 68,4 69,2 69,9 69,1
Sprihmassenstrom [kg/h] 58,8 59,0 59,0 58,8
Verdusungsluftdruck [bar(U)] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 23,0 22,2 21,85 21,9
(23,4/226) (22,6/21,8 ) (21,8/21,9 ) (21,9/21,9)
Ubergangsphase zwischen 14 und 15 15 und 16
den Proben
Versuchszeit [s] 22500 24300
(von / bis ) (21600 / 23400) | (23400 / 25200)
Gasvolumenstrom Eintritt 398,8 398,7
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 868,0 869,5
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 220,1 219,8
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Wirbelschichttemperatur [°C] 72,6 721
Ablufttemperatur [°C] 67,4 66,6
Sprihmassenstrom [kg/h] 58,6 59,0
Verdusungsluftdruck [bar(()] 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 22,2 22,85
(21,9/22,5) (22,5/232 )
Versuch 01-02-06/11/2001
Ubergangsphase zwischen 2und 3 3und 4 4 und 5 5und 6
den Proben
Versuchszeit [s] 900 2700 4500 6300
(von / bis ) (0/1800) (1800 /3600 ) (3600 /5400 ) (5400 /7200 )
Gasvolumenstrom Eintritt 360,0 337,0 342,0 349,0
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 865,0 871,0 867,5 865,0
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 302,3 303,7 300,7 300,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 68,1 74,8 74,6 73,5
Ablufttemperatur [°C] 64,6 68,4 68,6 77,7
Sprihmassenstrom [kg/h] 90,8 89,2 87,6 89,2
Verdusungsluftdruck [bar()] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 20,9 20,1 19,0 18,35
(21,2/20,6 ) (20,6/19,6 ) (19,6/18,4 ) (18,4/18,3 )
Ubergangsphase zwischen 6und 7 7und 8 8und 9 9und 10
den Proben
Versuchszeit [s] 8100 9900 11700 13500
(von / bis ) (7200/9000) | (9000/10800) | (10800/12600) | (12600 /14400)
Gasvolumenstrom Eintritt 355,0 370,5 376,5 379,5
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 856,0 858,5 840,5 832,5
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 298,7 299,0 299,7 299,2
Wirbelschichttemperatur [°C] 72,8 73,2 70,8 68,6
Ablufttemperatur [°C] 76,9 66,9 67,2 64,1
Sprihmassenstrom [kg/h] 90,7 90,7 89,8 89,8
Verdusungsluftdruck [bar(()] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 18,3 18,25 19,95 23,45
(18,3/18,3 ) (18,3/18,2 ) (18,2/21,7 ) (21,7/252 )
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Ubergangsphase zwischen 10 und 11 11 und 12 12 und 13 13 und 14
den Proben
Versuchszeit [s] 15300 17100 18900 20700
(von / bis) ( 14400/ 16200) | ( 16200/ 18000) | (18000 /19800) | (19800 /21600)
Gasvolumenstrom Eintritt 394,0 403,0 411,5 426,0
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 8475 851,0 851,0 848,5
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 299,2 299,3 299,6 300,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 70,1 72,0 72,6 73,6
Ablufttemperatur [°C] 64,9 66,1 67,2 68,0
Sprihmassenstrom [kg/h] 89,9 90,1 90,1 87,8
Verdusungsluftdruck [bar(()] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 23,65 21,2 19,65 19,05
(252/22,1) (22,1/20,1 ) (20,1/19,2 ) (19,2/18,9)
Ubergangsphase zwischen 14 und 15 15 und 16 16 und 17 17 und 18
den Proben
Versuchszeit [s] 22500 24300 26100 27900
(von / bis) (21600 /23400) | (23400/25200) | (25200/27000) | (27000 /28800)
Gasvolumenstrom Eintritt 429,5 427,5 428,5 429,0
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 851,0 853,0 863,0 857,5
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 2994 298,9 2991 299,6
Wirbelschichttemperatur [°C] 73,3 72,2 71,9 71,5
Ablufttemperatur [°C] 67,3 66,4 66,7 66,3
Sprihmassenstrom [kg/h] 87,8 89,6 89,5 89,4
Verdusungsluftdruck [bar(U)] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 18,8 19,1 20,1 19,85
(18,9/18,7) (18,7/19,5 ) (19,5/20,9 ) (20,9/18,8 )
Versuch 01-02-12/11/2001
Ubergangsphase zwischen 2und 3 3und 4 4und 5 5und 6
den Proben
Versuchszeit [s] 900 2700 4500 6300
(von / bis) (0/1800) (1800 /3600 ) (3600 / 5400 ) (5400 /7200 )
Gasvolumenstrom Eintritt 416,5 427,5 431,0 433,0
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 866,5 871,0 875,5 870,0
[Nm?3/h]
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Gastemperatur Eintritt [°C] 2201 219,7 2194 219,8
Wirbelschichttemperatur [°C] 72,0 74,0 74,6 74,1
Ablufttemperatur [°C] 67,9 68,2 67,3 66,1
Sprihmassenstrom [kg/h] 54,2 54,9 55,8 56,8
Verdusungsluftdruck [bar(0)] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 231 23,8 23,85 23,2
(22,8/23,4 ) (23,4/24,2 ) (24,2/235 ) (23,5/22,9 )
Ubergangsphase zwischen 6und?7 7und 8 8und 9 9und 10
den Proben
Versuchszeit [s] 8100 9900 11700 13500
(von / bis) (7200/9000) | (9000/10800) | (10800/12600) | (12600 /14400)
Gasvolumenstrom Eintritt 405,0 387,8 387,8 385,3
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 866,5 866,5 862,0 858,0
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 219,0 217,8 217,0 217,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,3 76,8 76,7 75,5
Ablufttemperatur [°C] 66,3 66,6 67,2 67,5
Spruhmassenstrom [kg/h] 57,0 58,9 59,2 59,2
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 21,7 20,1 19,85 20,2
(22,9/20,5 ) (20,5/19,7 ) (19,7/20,0 ) (20,0/20,4 )
Ubergangsphase zwischen 10 und 11 11 und 12 12 und 13 13 und 14
den Proben
Versuchszeit [s] 15300 17100 18900 20700
(von / bis ) (14400 / 16200) | ( 16200/ 18000) | ( 18000/ 19800) | (19800 /21600)
Gasvolumenstrom Eintritt 381,0 382,5 383,5 383,5
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 860,0 857,5 851,5 857,0
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 217,2 216,9 217,5 217,9
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,1 75,6 75,4 73,7
Ablufttemperatur [°C] 67,4 67,8 68,0 66,6
Sprihmassenstrom [kg/h] 58,8 58,7 58,6 57,5
Verdusungsluftdruck [bar()] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 20,55 20,95 21,3 21,4
(20,4/20,7) (20,7/21,2 ) (21,2/21,4 ) (21,4/21,4)
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Ubergangsphase zwischen 14 und 15 15 und 16
den Proben
Versuchszeit [s] 22500 24300
(von / bis) (21600 / 23400) | (23400 / 25200)
Gasvolumenstrom Eintritt 383,5 381,5
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 861,5 863,0
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 217,7 217,9
Wirbelschichttemperatur [°C] 71,8 71,5
Ablufttemperatur [°C] 64,9 64,7
Sprihmassenstrom [kg/h] 58,1 59,6
Verdusungsluftdruck [bar(()] 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 21,35 19,1
(21,4/21,3) (21,3/19,8 )
Versuch 01-02-07/11/2001
Ubergangsphase zwischen 2und 3 3und 4 4und 5 5und 6
den Proben
Versuchszeit [s] 900 2700 4500 6300
(von / bis) (0/1800) (1800 /3600 ) (3600 / 5400 ) (5400 /7200 )
Gasvolumenstrom Eintritt 537,5 525,8 532,8 537,0
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 861,5 865,5 863,0 858,5
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 2729 293,2 293,7 299,3
Wirbelschichttemperatur [°C] 68,0 66,0 66,5 70,3
Ablufttemperatur [°C] 66,3 61,6 61,1 64,0
Sprihmassenstrom [kg/h] 84,4 86,8 89,5 88,6
Verdusungsluftdruck [bar(U)] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flussigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 18,0 14,35 11,6 9,55
(19,9/16,1 ) (16,1/12,6 ) (12,6/10,6 ) (10,6/8,5)
Ubergangsphase zwischen 6und?7 7und 8 8und 9 9und 10
den Proben
Versuchszeit [s] 8100 9900 11700 13500
(von / bis) (7200/9000) | (9000/10800) | (10800/12600) | (12600 /14400)
Gasvolumenstrom Eintritt 539,8 540,0 540,0 545,3
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 853,5 845,0 842,5 845,0
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 300,1 300,1 2994 299,0
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,0 73,1 70,5 73,1
Ablufttemperatur [°C] 68,0 67,9 65,3 66,8
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Sprihmassenstrom [kg/h] 87,4 89,1 88,7 88,1
Verdusungsluftdruck [bar(0)] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0

flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 7,8 7,35 8,2 9,9
(85/7,1) (7,117,6) (76/88) (8,8/11,0 )
Ubergangsphase zwischen 10 und 11 11 und 12 12 und 13 13 und 14
den Proben
Versuchszeit [s] 15300 17100 18900 20700
(von / bis ) (14400 / 16200) | ( 16200/ 18000) | ( 18000/ 19800) | (19800 /21600)
Gasvolumenstrom Eintritt 550,8 551,3 547,0 536,8
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 855,0 854,0 854,0 856,5
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 2994 299,7 299,9 300,1
Wirbelschichttemperatur [°C] 74,6 73,8 73,2 73,5
Ablufttemperatur [°C] 68,0 67,9 67,1 64,2
Spruhmassenstrom [kg/h] 89,3 89,7 88,8 90,2
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 11,7 12,65 13,0 13,25
(11,0/12,4) (12,4/12,9 ) (12,9/13,1) (13,1/13,4)
Ubergangsphase zwischen 14 und 15 15 und 16
den Proben
Versuchszeit [s] 22500 24300
(von / bis ) (21600 / 23400) | (23400 / 25200)
Gasvolumenstrom Eintritt 523,0 515,5
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 860,0 856,0
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 299,8 298,9
Wirbelschichttemperatur [°C] 72,9 71,9
Ablufttemperatur [°C] 64,4 66,5
Sprihmassenstrom [kg/h] 89,3 88,7
Verdusungsluftdruck [bar()] 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 19,9 15,95
(13,4/15,6) (15,6/16,3 )
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Versuch 01-02-15/11/2001
Ubergangsphase zwischen 2und 3 3und 4 4und 5 5und 6
den Proben
Versuchszeit [s] 900 2700 4500 6300
(von / bis) (0/1800) (1800 /3600 ) (3600 / 5400 ) (5400 /7200 )
Gasvolumenstrom Eintritt 398,8 395,3 388,3 388,0
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 889,5 878,0 874,5 871,0
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 299,5 299,8 299,5 298.,9
Wirbelschichttemperatur [°C] 721 741 73,4 73,9
Ablufttemperatur [°C] 66,2 66,8 66,4 67,5
Spruhmassenstrom [kg/h] 83,3 85,6 86,8 86,6
Verdusungsluftdruck [bar(i)] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 21,1 18,7 18,0 18,2
(22,4/19,8 ) (19,8/17,6 ) (17,6/18,4 ) (18,4/18,0 )
Ubergangsphase zwischen 6und 7 7und 8 8und 9 9und 10
den Proben
Versuchszeit [s] 8100 9900 11700 13500
(von / bis ) (7200/9000) | (9000/10800) | (10800/12600) | (12600 /14400)
Gasvolumenstrom Eintritt 389,2 388,7 380,8 377,8
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 874,0 881,0 878,5 877,0
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 298,8 2994 294,5 294,3
Wirbelschichttemperatur [°C] 75,4 78,4 76,8 72,6
Ablufttemperatur [°C] 68,1 69,2 68,4 65,8
Sprihmassenstrom [kg/h] 86,4 85,7 86,4 87,6
Verdusungsluftdruck [bar()] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 17,6 17,45 18,25 19,7
(18,0/17,2 ) (17,2/17,7 ) (17,7/18,8 ) (18,8/20,6 )
Ubergangsphase zwischen 10 und 11 11 und 12 12 und 13 13 und 14
den Proben
Versuchszeit [s] 15300 17100 18900 20700
(von / bis ) ( 14400/ 16200) | ( 16200/ 18000) | ( 18000/ 19800) | (19800 /21600)
Gasvolumenstrom Eintritt 378,5 376,2 376,3 376,8
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 877,5 874,0 875,5 877,5
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 299,2 298,9 298,5 298,5
Wirbelschichttemperatur [°C] 71,2 71,7 73,9 76,9
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Ablufttemperatur [°C] 64,3 64,9 66,4 67,5
Spruhmassenstrom [kg/h] 89,2 89,7 88,7 86,4
Verdusungsluftdruck [bar()] 3,0 3,0 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Sprih- 35,0 35,0 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 21,0 21,0 20,25 19,85
(20,6/21,4) (21,4/206 ) (20,6/19,9 ) (19,9/19,8)
Ubergangsphase zwischen 14 und 15 15 und 16
den Proben
Versuchszeit [s] 22500 24300
(von / bis ) (21600 / 23400) | (23400 / 25200)
Gasvolumenstrom Eintritt 375,5 370,7
[m3/h]
Gasvolumenstrom Austritt 875,0 878,0
[Nm?3/h]
Gastemperatur Eintritt [°C] 298,2 2979
Wirbelschichttemperatur [°C] 76,4 75,4
Ablufttemperatur [°C] 67,7 66,8
Sprihmassenstrom [kg/h] 85,6 86,7
Verdusungsluftdruck [bar(1)] 3,0 3,0
Trockenstoffanteil in Spriih- 35,0 35,0
flissigkeit [Mass.-%)]
Wirbelschichtmasse [kg] 19,9 20,2
(19,8/20,0) (20,0/20,4 )
8.6 Korngr6RRenverteilung wahrend der Versuche
8.6.1
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8.7 Ergebnisdarstellungen der einzelnen CFD-Simulationen

8.7.1 Fluidisierung bei geringer Luftmenge — Simulation , A"

Ergebnisse aus Simulation ,A-02“ zum Zeitpunkt t=5s
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Gontours of Volume fraction (disp-phase) (Time=5.0000e+00) ) Nov 25, 2008

FLUENT 6.2 (3d, dp, segregated, eulerian, ske, unsteady)
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-0.45

Gontours of Z Velocity (disp-phase) (m/s) (Time=5.0000e+00) Nov 25, 2008

FLUENT 6.2 (3d, dp, segregated, eulerian, ske, unsteady)

Ergebnisse aus Simulation ,A-02“ zum Zeitpunkt t=10s
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Seite 193



Dissertation

Michael Jacob

FIL.

=i ¢

.

Nov 23, 2008

, dp, segregated, eulerian, ske, unsteady)

(3

" ﬂ
~N
L R - T -1

== = = ===

Seite 194



Michael Jacob Dissertation

Contours of X Velocity (disp-phase) (m/s) (Time=10000e+01)  Nov23,2008

) 3
FLUENT 6.2 (3d, dp, segregated, eulerian, ske, unsteady)
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I

7%
Gontours of Volume fraction (disp-phase) (Time=6.0000e+01) Nov 16, 2008
FLUENT 6.2 (3d, dp, segregated, eulerian, ske, unsteady)

- 050

&

Ao

g i

[ = I = =~ I~ = I =

55848

IS
P

LS

ERY
3

i3

K,
¢

o oo 0o
D Hn 8NN

o

Seite 197



Michael Jacob

Dissertation

8.7.2 Fluidisierung bei erh6hter Luftmenge — Simulation , B®

Ergebnisse aus Simulation ,B-02“ zum Zeitpunkt t=5s
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Contours of Voiume fraction (disp-phase) (Time=5.0000e+00) Nov 25, 2008
FLUENT 6.2 (3d, dp, segregated, euierian, ske, unsteady)
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Gontours of Volume fraction (disp-phase) (Time=1.0000e+01) Nov 17, 2008
FLUENT 6.2 (3d, dp, segregated, eulerian, ske, unsteady)
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Nov 17, 2008

(3d, dp, segregated, eulerian, ske, unsteady)

Gontours of Volume fraction (disp-phase) (Time=1.0000e+01)
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Ergebnisse aus Simulation ,B-03* zum Zeitpunkt t
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Gontours of Volume fraction (disp-phase) (Time=6.0000e+01) ) Dec 30, 2008

FLUENT 6.2 (3d, dp, segregated, eulerian, ske, unsteady)
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