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Vorwort

Die vorliegende wissenschaftliche Arbeit ist im Rahmen des Forschungsprojektes NaWiTec -
Nachwuchsforschungsgruppe Wirbelschichttechnik - am Lehrstuhl fiir Thermische Verfahrens-
technik an der Otto-von-Guericke Universitit in dem Zeitraum Maéarz 2008 bis Februar 2013
entstanden. Das bearbeitete Thema gliedert sich in das vom BMBF geforderte Gesamtvorhaben
zur Entwicklung einer modellbasierten Regelung fiir Wirbelschichtprozesse ein. Es behandelt
die Beschreibung der Mehrphasenstromungung in der Top-Spray Konfiguration eines Wirbel-
schichtsprithgranulators.
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mit regionalen und iiberreginalen Firmen konnte die NaWiTec einen hohen wissenschaftlichen
Stand erreichen. Die NaWiTec wurde anfangs durch Prof. Mirko Peglow geleitet. Thm mochte
ich einen besonderen Dank fiir die Betreuung und die Begutachtung dieser Arbeit aussprechen.
Seine motivierende und begeisternde Art haben mich auf dem gesamten Weg der Promotion
bekréftigt und zu hoheren Leistungen angetrieben. Wéahrend dieser Zeit war er mit seiner Ex-
pertise ein exzellenter Ansprechpartner fiir die vielfaltigsten Fragestellungen. Sein Engagement
und seine Unterstiitzung haben mafigeblich zum Erfolg dieser Arbeit beigetragen. Einen grofien
Dank mochte ich ebenfalls Herrn Prof. Evangelos Tsotsas fiir die fachliche Betreuung und die
Begutachtung der Arbeit widmen. Seine kritische Diskussion und fachliche Kompetenz waren in
der Erstellung dieser Arbeit sehr hilfreich. Einen besonderen Dank méchte ich Prof. Stefan Hein-
rich fiir seine damalige Unterstiitzung und fiir die Begutachtung dieser Arbeit widmen. Durch
die Verbindung zu der Arbeitsgruppe FCRE (Fundamentals of Chemical Reaktion Engineering)
von Prof. J.A.M. Kuipers, zur damaligen Situation 2008 an der Universitdt Twente aktuell an
der Universitdt Eindoven in den Niederlanden, konnte ich viele Erfahrungen in der bildbasierten
Analyse optisch zugénglicher Mehrphasenstromungen erlangen, die im Rahmen dieser Arbeit
sehr essentiell waren. Diese Erfahrungen und Erlebnisse in der Zeit in den Niederlanden haben
mich fiir meinen weiteren Lebensweg geprigt.

Ein ganz besonderer Dank und hohe Anerkennung geht an meinen Zimmerkollegen Christian
Fischer. Er hat mir in der Zeit der Forschungstétigkeit mit seinem umfangreichen Wissenstand
immer fiir fachliche Diskussionen auf sehr hohem Niveau zur Seite gestanden. Bei schwierigen
Aufgabenstellungen hat er mich oft zu alternativen Losungen inspiriert. Zuriickblickend hat es
mir sehr grofle Freude bereitet, in einem solch tollen Forscherteam zu arbeiten. Dies umfasst
die NaWiTec Mitglieder Dr. Andreas Biick, Dr. Mathias Dernedde, Susanne Bogelsack, Torsten
Hoffmann, Franka Kretschmer sowie die Mitarbeiter des Lehrstuhls Thermische Verfahrenstech-
nik Dr. Robert Hampel, Dr. Plamena Ihlow, Philipp Bachmann, Neli Hampel und Magdalena
Wassermann. Das Zusammenwirken als geschlossenes Team hinter den Zielen von NaWiTec hat
das Forschungsprojekt entscheidend gepriagt. Die im Rahmen dieser Arbeit verwendeten Ver-
suchsanlagen und Messeinrichtungen wurden teilweise in Eigenkonstruktion gebaut. In diesem
Zusammenhang mochte Diethardt Kirschner, der Werkstatt um Ernst-Albert Gehrke, sowie
Lutz und Steven Herbst danken, die den Bau der Versuchsanlagen und meine fortwéhrenden
Umbauarbeiten realisiert und professionell betreut haben. Anerkennung und héchsten Dank
mochte ich an meine Studenten richten, insbesondere fiir ihre tatkraftige Unterstiitzung in den
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experimentellen Untersuchungen durch Gunnar Ganzer oder in der C++ Programmierung durch
den Informatiker Alexander Ernst. Gleichsam mochte ich den Mitarbeitern der AVA - Anhalti-
nische Verfahrens- und Anlagentechnik Dr. Matthias Ihlow, Dr. Markus Henneberg und Florian
Sajontz fiir ihre Zusammenarbeit danken.

Ich widme diese Arbeit meiner Verlobten Angela Kretzschmar. Thre positive Einstellung in allen
Lebenslagen tiber die Jahre hinweg haben mich extrem motiviert und unterstiitzt. Ebenso méochte
ich meiner gesamten Familie danken, die mir diesen Lebensweg ermdglicht haben.

Die vorliegende Arbeit ist Bestandteil des durch das BMBF finanzierten InnoProfile Forschungs-
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Kurzzusammenfassung

Die Top-Spray Wirbelschichtgranulation ist ein in der Feststoffindustrie héufig angewandtes
Produktionsverfahren zur Formulierung von Partikeln mit dem Ziel, verbesserte Produkteigen-
schaften zu erreichen. Uber die Prozessfiihrung kann mafBgeblich Einfluss auf die Produkteigen-
schaften genommen werden. Dabei sind die Teilprozesse der Partikelbefeuchtung und der Parti-
keltrocknung entscheidend. Uber eine Zonenunterteilung des Wirbelschichtgranulationsprozesses
koénnen beide Teilprozesse separat betrachtet werden.

Im Rahmen dieser Arbeit wird fiir die Top-Spray Wirbelschicht eine Zwei-Zonenunterteilung
préasentiert. Die Zonenunterteilung basiert auf der Grundlage der Messung aktiver Fliissigkeits-
tropfen. Uber die értliche Existenz der Fliissigkeitstropfen wird die Sprithzone definiert. Der
exkludierte Prozessraum bildet die Trocknungszone aus. In beiden Zonen werden die Partikelge-
schwindigkeit und die Partikelvolumenfraktion in einer hierfiir speziellen flachen Wirbelschicht
iber bildbasierte Messmethoden bestimmt. Mit der Kopplung beider Messmethoden werden
Partikelverweilzeiten fiir unterschiedliche Prozesszusténde abgeleitet. Die Partikelverweilzeiten
innerhalb der Zonen koénnen als Auslegungsparameter fiir den Granulationsprozess verwendet
werden. Weitere Anwendung finden Partikelverweilzeiten in einer populationsdynamischen Pro-
zessbetrachtung der Granulation unter Verwendung sogenannter Kompartimentmodelle. Hierbei
ist die Partikelverweilzeit entscheidend zur Beschreibung der Partikelaustauschprozesse zwischen
den berticksichtigten Zonen. Die Einsetzbarkeit der flachen Wirbelschicht zur Strémungsanalyse
ist dabei ein in der Wissenschaft stark diskutiertes Thema. Anhand von Validierungsmessun-
gen in einer zylindrischen Wirbelschicht mit dquivalenten Abmessungen wurde die Verwendung
der flachen Anlage bestétigt. Der Haupteinflussfaktor auf ein abweichendes Stromungsverhalten
in der flachen Wirbelschicht ist eine erhohte Partikelwandreibung, wodurch sich eine niedri-
gere Schichthéhe mit geringeren Schichtporosititen einstellt. Fiir die Validierungsmessungen
wird eine faseroptische Sonde eingesetzt, mit welcher Partikelvolumenfraktionen und Partikel-
geschwindigkeiten gemessen werden. Insbesondere fiir die Messung von Partikelgeschwindigkei-
ten bestétigt sich eine Winkelabhéingigkeit des Partikeldurchflugs entlang der Faseranordnung.
Zur Bestimmung zweidimensionaler Partikelgeschwindigkeiten in einer heterogenen Mehrpha-
senstromung wird eine neue Vorgehensweise in der Messung aufgezeigt.

Neben der messtechnischen Untersuchung der Wirbelschicht kommen DEM-CFD Simulationen
zum Einsatz. In den Simulationen wird die Partikelphase iiber den numerischen Ansatz der dis-
kreten Elemente beschrieben, gekoppelt iiber einen vollstédndigen Impuls- und Massenaustausch
mit der kontinuierlichen Fluidphase. Da Wirbelschichtsysteme in der Regel iiber eine sehr grofie
Anzahl von Partikeln verfiigen, wird ein Skalierungsansatz auf Basis der Ahnlichkeitstheorie
présentiert. Dieser ermdglicht neben der Reduzierung der Rechenzeit auch die Simulation klein-
skaliger Partikel. Dadurch koénnen eingediiste Fliissigkeitstropfen ebenso iiber einen diskre-
ten Ansatz berechnet werden. Die diskrete Beschreibung von Partikeln und Tropfen erlaubt
die Systembetrachtung auf Einzelpartikelebene. Fiir die gemessenen Zonendimensionen werden
Partikel- und Tropfenverweilzeiten und deren Verweilzeitverteilungen bestimmt. Fiir die Partikel
im Top-Spray Prozess zeigt sich, dass aufgrund der ungerichteten Zirkulationsbewegungen der
Partikel eine sehr breite Partikelverweilzeitverteilung vorliegt. Grund hierfiir sind unterschiedli-
che Partikelquerungen durch die Sprithzone. Dies hat zur Folge, dass sich drei unterschiedliche
Befeuchtungsmechanismen, abhéngig vom Ort der Sprithzonenquerung, ergeben. Fiir die dis-



kreten Tropfen wird die Existenzzeitverteilung im System bestimmt. Ebenso wird der Anteil
ungenutzter und ausgetragener Tropfen, dem sogenannten Overspray, ermittelt.

Die bestimmten Partikelverweilzeiten werden fiir die Ableitung eines Kompartimentaustauschmo-
dells verwendet. Mit dem Modell kénnen Partikelverweilzeiten unabhangig vom Wirbelschicht-
system ermittelt werden. Messtechnische und simulative Vorgehensweisen in den durchgefiihrten
Auswertungen werden im Rahmen der Arbeit prasentiert und kritisch diskutiert.
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Abstract

The top-spray fluidised bed granulation is frequently applied to large-scale productions of granu-
lar materials due to its versatility and potential to conduct granulation at low cost. The resulting
coated or aggregated particles have an added-value with advantages in transportation, solubili-
ty, protection or controlled release of active ingredients. The two decisive sub-processes in the
granulation are wetting of particles and drying of established and shaped particle structures.
The two sub-processes lead to a compartment demarcation in the fluidised bed.

Within the frame of the following work, a two-compartment demarcation of the top-spray fluidi-
sed bed granulation is considered. The compartment demarcation is based on the measurement
of active droplets. The space where active droplets can be detected is defined as the spray zone.
The remaining part of the fluidised bed is defined as the drying zone. For both compartments
particle velocities and solid volume fractions are determined by image-based measurement tech-
niques applied to a flat, transparent fluidised bed. By combining both measurements particle
residence times in the considered compartments are obtained for different process conditions.
The particle residence time can be used as a design parameter or it can be implemented in
population balance models to predict particle growth. However, the application of flat fluidised
beds has been critically discussed in scientific research, since the pattern of particle circulations
might be falsified. To relax critical arguments, a comparison to measurements in a cylindrical
fluidised bed with equivalent dimensions has been performed. By that, the general applicability
of flat fluidised beds could be confirmed. Particle wall friction has been identified as the most
influencing factor on reduced particle motion. It provokes shorter bed heights and lower bed
porosities. In the validation measurements a fibre optical probe has been applied. The probe
measures local solid volume fractions and particle velocities. Especially for the particle velocity
measurement a strong dependency on the particle crossing angle could be found. For the well-
mixed multi-phase flow an approach has been proposed to measure two-dimensional particle
velocities.

Besides the measurements, DEM-CFD simulations have been conducted for the investigation of
fluidised bed dynamics. In the simulations the particulate phase has been considered using the
numerical approach of the discrete element method. By the Eulerian granular model the discrete
phase is coupled with the continuously described fluid flow. The coupling is performed by a full
consideration of momentum and mass transfer. Limitations are given by the usually large number
of particles in the fluidised beds. To overcome this issue, a scaling approach is proposed, which is
based on the theory of similarity. The scaling allows the reduction of particle number and, thus
a decrease of computational time. Furthermore, small-scaled particles can now be simulated.
For the case of granulation discrete droplets are inserted into the fluidised bed simulation. Since
DEM-CFD simulations enable the analysis on particle scale, particle residence times and the
residence time distributions for the previously obtained compartments are determined. In the
top-spray process a broad residence time distribution can be verified. The reason is an undirected
particle flow and different particle crossing lengths through the spray zone. That finally implies
three different particle wetting mechanisms with consequence on the particle growth behaviour.
From the discrete droplet results, the existence time distribution can be derived. This is the time
from droplet release in the spray nozzle until the impact on particles. Furthermore the amount
of overspray, which is the ratio of unused and discharged droplets, has been obtained.
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The predicted particle residence times and mass fractions have been used to establish a generally
valid compartment exchange model. The model description can be applied for instance in popu-
lation balance models independently of the geometry of fluidised bed. In this work all results,
measurement and simulation procedures are shown in detail and are critically discussed.
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1 Einleitung

1.1 Allgemeines

In der Verfahrenstechnik gibt es die Aufgabenstellung, Produkte mit teils ungiinstigen Eigen-
schaften in einen verbesserten funktionalen Zustand zu iiberfithren. Zu diesen Eigenschaftsver-
besserungen zdhlen zum Beispiel die Rieselfdhigkeit, Staubfreiheit, Lagerstabilitdt, kontrollierte
Wirkstofffreisetzung oder, ausgehend von einer fliisssigen Phase, die Uberfithrung in einen fes-
ten, partikuldren Zustand. Die Wirbelschichtsprithgranulation ist hierbei eine in der Feststoff-
industrie haufig angewandte Technologie, mit der die zuvor genannten Eigenschaftsdnderungen
herbeigefiithrt werden kénnen.

Die Grundlage des Prozesses ist die Wirbelschicht, oder im englischen Fluidised Bed genannt.
Der Name resultiert aus dem fluiddhnlichen Schichtverhalten, das entsteht, wenn eine Parti-
kelschiittung durch einen Fluidstrom in Bewegung versetzt wird. Diese Technologie ist auf ein
Patent aus dem Jahre 1922 des Erfinders Winkler [149] zuriickzufiithren. Er beschrieb erstmals
eine Apparatur zur Vergasung von Kohlestaub, in der eine durchstrémte Schiittung in einen
fluiddhnlichen Zustand versetzt wurde. Mit Beginn der 1950er wurden Wirbelschichten verstérkt
fiir Granulationsprozesse verwendet [133]. In den nachfolgenden Jahrzehnten wurden technische
Entwicklungen vorangetrieben, um die Effizienz und die Produktqualitit zu steigern, so zum Bei-
spiel durch Wurster [152] mit der Entwicklung neuer konstruktiver Prozessfithrungen. Forschung,
Prozessweiterentwicklung und apparative Verbesserungen reichen bis in die heutige Zeit hinein.
Dabei stehen, neben der Herstellung neuer Produkte, auch die Entwicklung neuer Anlagenkon-
zepte mit optimierter Prozessgestaltung, neue Produktfihrungen oder eine Systemstabilisierung
mittels innovativer Regelungskonzepte im Fokus.

Geht man in die Details der Wirbelschichtgranulation, so lassen sich verschiedene Teilprozesse
identifizieren. Zu diesen gehoren die Formulierungsprozesse der Partikel, wie Eindiisung einer
Bindersubstanz, Befeuchtung des wirbelnden Produktes oder die Trocknung von ausgebilde-
ten Oberflichen- oder Interpartikulérstrukturen. Weitere Teilprozesse, die neben den Formu-
lierungsprozessen in der Wirbelschicht ablaufen kénnen, sind das Homogenisieren, Klassieren,
thermische Behandlungen oder chemische Reaktionen einzelner Komponenten. Aufgrund dieser
Méglichkeiten besitzt die Wirbelschichtsprithgranulation einen weiten Anwendungsbereich fiir
vielfaltige Produkte, wie zum Beispiel zur Herstellung von Eisenhohlkugeln, Beschichtung von
Waschmittelpulvern oder die Agglomeration von Kakao.

Grundsétzlich kénnen je nach angewandter Prozessfithrung zwei verschiedene Produkttypen
hergestellt werden. Der erste Produkttyp sind Agglomerate. Diese entstehen, wenn sich nach
der Oberflichenbefeuchtung des Produktes Fliissigkeitsbriicken zwischen zwei oder mehreren
Primérpartikeln ausbilden. Wenn sich im weiteren Prozessablauf diese Fliissigkeitsbriicken ver-
festigen, entstehen groflere Partikelstrukturen. Mit steigender Grofie der Agglomerate schwindet
der Einfluss interpartikuldrer Bindungskréfte, wie beispielsweise van der Waals Kriéfte, elek-
trostatische Kréfte oder Kohésion. Das hat zur Folge, dass ein agglomeriertes Produkt neue
Eigenschaften im Vergleich zum Ausgangsprodukt aufweisen kann. So wird zum Beispiel bei
Babymilch das Verklumpen verhindert und die Dosierbarkeit verbessert. Der zweite erzielbare
Produkttyp sind schichtweise aufgebaute oder ummantelte Partikel. Coatings oder Beschichtun-
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Abbildung 1.1: Konstruktive Prozessfithrungen der Wirbelschichtspriihgranulation (a) Top-
Spray, (b) Bottom-Spray, (c) Bottom-Spray Wurster, (d) Strahlschicht (e)
Side-Spray mit Rotor und (f) Inno-Jet Verfahren

gen werden erreicht, in dem die Oberflache der Primérpartikel benetzt wird. Fliissigkeitsbriicken
oder interpartikuldre Verbindungen werden nicht aufgebaut. Nach einer gewissen Prozesszeit
bildet sich eine geschlossene Schicht um das Primérpartikel, welche im weiteren Prozessverlauf
anwéchst. Durch Applizierung verschiedener verspriihter Substanzen kénnen verschiedenartige
funktionale Schichten aufgetragen werden. Dieses Prinzip wird zum Beispiel in der Pharmazie
eingesetzt, um Medikamente mit verschiedenen Wirkstoffen und gezielten Wirkstofffreisetzungs-
raten zu erzeugen.

In der Wirbelschichtspriithgranulation haben sich in der Vergangenheit verschiedene technische
Verfahren etabliert. Eine Ubersicht zu den géngigen Technologien zeigt die Abbildung 1.1. Die
Herausbildung unterschiedlicher Verfahren begriindet sich mit der gezielten Prozessfithrung zur
Herstellung von entweder Agglomeraten oder Coatings mit speziellen Produkteigenschaften.
So eignet sich das Top-Spray Verfahren besonders fiir Agglomerationsprozesse. Bottom-Spray,
Bottom-Spray Wurster und das Inno-Jet Verfahren werden eher fiir das Coating verwendet. Die
Strahlschicht kommt zum Einsatz, wenn schwer zu héndelnde Giiter, zum Beispiel mit kohésiven
Eigenschaften, verarbeitet werden sollen. Neben dem Wirbelschichtverfahren, welches einen ex-
zellenten Warme- und Stoffiibergang zwischen dem Fluid und dem Feststoff ermdglicht, gibt es
weitere technische Formulierungsverfahren. Zu diesen gehort die Nassgranulation in Trommeln
oder Mischern. Die Wahl der anzuwendenden Technologie ist mafigeblich von den Produkteigen-
schaften abhéngig. So ist es entscheidend, ob das Produkt in der Apparatur mechanisch bewegt
und umgewalzt werden kann und welche Festigkeiten gebildete Partikelstrukturen aufweisen
miissen.

Innerhalb des Granulationsprozesses ist die Bewegung des Produktes, das Zirkulationsverhal-
ten, sowie die Teilprozesse Befeuchtung und Trocknung entscheidend in der Auslegung und
fiir den Betrieb der Anlage. Insbesondere in der Steuerung einer Anlage ist die Kenntnis {iber
Betriebszustandsdnderungen nach Anpassung signifikanter Systemparameter, wie die Fluidge-
schwindigkeit, die Eindiisung oder die Schichtmasse, wichtig. Herausforderungen liegen hier in
einem komplexen Prozessverstdndnis. Dies beinhaltet das Wissen iiber Produktbewegungen und
Ubergangsprozesse. Mit diesen Kenntnissen kann gezielt iiber verschiedene Stellgréfien Einfluss
auf den Prozess und auf die Produktqualitit genommen werden. Insbesondere fiir die Fest-
stoffbewegung wird oft mit empirischen Erfahrungswerten gearbeitet. Deshalb ist hier weiterer
Forschungsaufwand erforderlich, um das Prozessverstindnis zu verbessern.
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1.2.1 Methoden zur Untersuchung der Wirbelschichtdynamik

Die Beobachtung von Stromungsbewegungen weckt schon seit langer Zeit menschliches Inte-
resse. Ein einfaches Beispiel ist das Verfolgen eines schwimmenden Holzstdckchens in einem
Bachbett. Erste systematische Stromungsuntersuchungen gehen schon auf Leonardo Da Vinci
zuriick, der detaillierte Handzeichnungen durch visuelle Beobachtung erstellte. Zur Verdeut-
lichung der Strémungsbewegungen kann unter Verwendung verschiedener Visualisierungstech-
niken das Stromungsverhalten bewegter Fluide untersucht werden, um so Informationen iiber
Stromungsrichtung, Geschwindigkeit oder Turbulenz zu erhalten. Dieses gilt nicht nur fiir reine
Luft- oder Fliissigkeitstromungen, sondern ebenso im Komplexeren fiir Mehrphasenstromungen,
wie die Wirbelschicht. Die Untersuchung einzelner Phasen innerhalb des phaseninteragierenden
Systems oder die Erfassung des Gesamtprozesszustands stellt eine Herausforderung dar. Die
klassische Vorgehensweise in einer Systemuntersuchung ist die messtechnische Analyse. Hierzu
geben Schliiter [127] und Werther [146] eine detaillierte Ubersicht zu géingigen Messverfahren fiir
diinn und dicht besetzte Mehrphasenstromungen. Fiir die messtechnische Erfassung der Hydro-
oder Partikeldynamik in einer Wirbelschicht lasst sich, zu den in der Literatur présentierten
Einteilungen, eine separate Klassifikation vornehmen:

e Tomographische Verfahren: Materialdurchdringende Messverfahren wie Réntgentomo-
grafie, MRT (Magnet-Resonanz-Tomographie) oder PEPT (Positron Emission Particle
Tracking). Es kann der partikeldynamische Zustand der Anlage sowie Eigenschaften ein-
zelner Tracer-Partikel erfasst werden. Mit diesen technisch sehr aufwéndigen Methoden
lassen sich meist nur sehr kleine Versuchsanlagen untersuchen.

e Lokale Messverfahren: Bei diesen Messverfahren wird eine Messsonde lokal in die Mehr-
phasenstréomung eingebracht. Der 6rtliche Zustand einzelner Phasen wird gemessen. Dies
konnen faseroptische Sonden im Lichtreflektionsprinzip, wie FBRM (Focused Beam Re-
flectance Measurement), Spektroskopiesonden oder thermische Anemometrie sein.

¢ Bildbasierende Verfahren: Auswertung von Bildinformationen einer Stromung. Das Un-
tersuchungsgebiet muss optisch zugénglich sein. Messmethoden sind PIV (Particle Image
Velocimetry), PTV (Particle Tracking Velocimetry) oder DIA (Digital Image Analysis).

e Indirekte Messverfahren: Messung von Prozessgrofien, die indirekt mit dem Stromungs-
zustand im Zusammenhang stehen. Zu diesen zéhlen zum Beispiel die Messung der Druck-
schwankungen (Hydrodynamik) oder Schallmessungen (Partikelkollisionen).

Auf die Vielzahl existierender Messmethoden fiir Mehrphasenstromungen kann im Einzelnen
nicht eingegangen werden. Fiir Wirbelschichten haben sich jedoch verschiedene Verfahren be-
sonders etabliert. So eignet sich fiir die Charakterisierung der Hydrodynamik die Messung von
Schichtdruckschwankungen. Aufgezeichnete Druckmessreihen kénnen im Zeit- und Frequenz-
bereich ausgewertet werden. Sie geben Riickschliisse iiber das Regimeverhalten (blasenbildend,
schlagend oder turbulent), identifizieren Regimeénderungen oder die Defluidisation der gesamten
Schicht. Eine Ubersicht zu verschiedenen mathematischen Analysemethoden von Druckschwan-
kungssignalen geben Bi [13], Johnsson u.a. [71] und van Ommen u. a. [106].

Fiir die messtechnische Erfassung und Charakterisierung der Prozesseigenschaften Partikelvo-
lumenfraktion und Partikelgeschwindigkeit wurde in den 1980er Jahren eine faseroptische Son-
de entwickelt [70]. Mit dieser Sonde kénnen die genannten Messgrofien lokal im oft schwer-
zugénglichen und opaken Mehrphasensystem erfasst werden. Nachteilig an diesem System ist
die vorherige Kalibrierung auf das verwendete Versuchsmaterial. So diskutierten Hartge u. a.
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[59] und Zhang u.a. [155] unterschiedliche Kalibriermethoden zur Messung der Partikelvolu-
menfraktion. Zur konstruktiven Verbesserung wurden in den vergangenen Jahren verschiedene
Bauformen und Anordnungen der optischen Fasern vorgeschlagen. Von diesen Bauformen konnte
sich jedoch keine als besonders geeignet durchsetzen.

Mochte man statt lokal an einer Messstelle einen grofleren Teil oder den gesamten Prozess-
raum untersuchen, so kann iiber bildgebende Verfahren die Stromung aufgezeichnet werden.
Bildinformationen werden dahingehend verwendet, um Geschwindigkeiten von Tracer-Partikeln
(PIV4PTV) oder Partikelvolumenfraktionen (DIA) zu bestimmen. Die bildtechnische Untersu-
chung von blasenbildenden Wirbelschichten geht zuriick auf Lim u.a. [90]. Unter Verwendung
flacher Wirbelschichtanlagen kann die gesamte Schicht innerhalb einer zweidimensionalen Ebene
aufgezeichnet werden. Aus gewonnenen Bildinformationen lassen sich Eigenschaften wie Fest-
stoffzirkulation, Blasenaufstiegsverhalten oder Segregationseffekte ableiten.

Neben den experimentellen Methoden gibt es numerische Simulationsverfahren, um die Wir-
belschichtdynamik zu untersuchen. Zu diesen zéhlt die CFD (Computational Fluid Dynamics).
Im sogenannten TFM (Two-Fluid Model) werden die Fluid- und die Partikelphase als Kontinua
betrachtet. Uber die KTGF (Kinetic Theory of Granular Flow) wird das mehrphasige System
im Euler-Granular Ansatz gekoppelt. Insbesondere fiir Wirbelschichten wurden viele Arbeiten
veroffentlicht. Jedoch existieren die grofiten Probleme in der richtigen Abschétzung der Wi-
derstandskréfte [42, 131], in verschiedenen SchlieBungstermen [86] oder in der Simulation fein
disperser Produkte [141].

Eine vielversprechende Methode in der Feststoffsimulation ist die DEM (Diskrete Elemente Me-
thode). Die DEM fiir Systeme mit sphérischen Partikeln geht zuriick auf die Theorie von Cundall
u. Strack [27]. Fur jedes Partikel in einem Kollektiv wird eine Kréftebilanz zur Bestimmung der
Bewegungsénderung, verursacht durch Interaktion mit anderen Partikeln oder der Apparategeo-
metrie, gelost. Eine Zusammenfassung tiber Anwendung und Erkenntnisse aus der DEM zeigt
Zhu u.a. [161]. In einer Kopplung der DEM mit Kontinuumsmodellen ldsst sich die diskrete
Partikelphase zusammen mit einer Fluidstrémung berechnen. Einen Uberblick iiber gekoppelte
DEM-CFD Simulationen zum speziellen Anwendungsfall der Wirbelschichten geben Deen u. a.
[29].

1.2.2 Kompartimentbetrachtung des Granulationsprozesses

Betrachtet man den Wirbelschichtgranulationsprozess in dessen lokaler Ausprigung, so stellt
man unterschiedliche Bereiche fest. Jeder dieser Bereiche ist gekennzeichnet durch einen typi-
schen Teilprozess. In einer Beschreibung des Granulationsprozesses ist es deshalb sinnvoll, eine
entsprechende Unterteilung vorzunehmen und gezielt auf die Teilprozesse einzugehen. Eine sol-
che Multi-Zonenunterteilung wird als Kompartimentmodell bezeichnet und wurde erstmals von
Sherony [129] erwdhnt. Sherony unterteilte den Granulationsprozess in zwei Zonen. In der ersten
Zone wird der Partikelmassenanteil o mit Coatingsubstanz bespriiht. In der zweiten Zone liegt
der Partikelmassenanteil (1 — «) fiir eine gewisse Zeit abgetrennt von der Coatingsubstanz vor.
Fiir beide Fraktionen stellte Sherony eine separate Populationsbilanz, basierend auf dem mecha-
nistischen Ansatz von Hulburt u. Katz [69] auf, und koppelte beide Zonen im stationdren Zustand
iiber ein stochastisches Modell der Oberflachenregeneration. In dem Modell bezieht Sherony sich
auf den Oberflichenerneuerungsansatz von Danckwerts [28], um den Massenaustausch zwischen
den Zonen zu bestimmen. Die Grofle der jeweiligen Zonen wurde in den Berechnungen konstant
gehalten. Ein entscheidender Parameter innerhalb der verwendeten Populationsbilanzen ist die
Partikelverweilzeitverteilung. Dieser Parameter vereint den Massenanteil innerhalb einer Zone
mit der entsprechenden Zonenaustauschrate. Die Partikelverweilzeitverteilung wurde iiber einen
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Abbildung 1.2: Zwei-Kompartiment Populationsbilanzmodell der Granulation [16]

von Danckwerts [28] formulierten allgemeinen Ansatz zur Verweilzeitverteilung ausgedriickt.
Wnukowski [150] baute auf dem Ansatz von Scherony auf und zeigte neue Losungswege und
Verbesserungen im Losungsansatz fiir die verwendeten Populationsbilanzen. In einer nachfol-
genden Arbeit erweiterten Maronga u. Wnukowski [98] den Zwei-Zonen-Ansatz um eine dritte
Zone, die in einem inaktiven Zusammenhang zur Granulation steht. Maronga verfestigte die
Bezeichnung der Zonen in aktive Sprithzone, aktive Trocknungszone und eine inaktive Zone.
Der Volumenanteil der Sprithzone wurde mit 10 % vom Gesamtbett konstant gehalten. Der
Volumenanteil der inaktiven Zone wurde von 1 - 40 % variiert. Der Anteil des Partikeltrans-
ports zwischen den jeweiligen Zonen wurde unter normalen Prozessbedingungen mit 10 % des
Sprithzonenmassenanteils « je Zeiteinheit angenommen. In der Auswertung der modellbasier-
ten Losung belegte Maronga, dass gerade fir die Top-Spray Konfiguration der Wirbelschicht
Einschrankungen in der Beeinflussung der Austauschraten oder der Ausdehnung der aktiven
Spriihzone existieren. Groie und ortliche Ausdehnung der Zonen wurde bis zu diesem Zeitpunkt
nur theoretisch abgeschitzt. Daraufhin fithrten Maronga u. Wnukowski [99] Temperatur- und
Luftfeuchtemessungen fiir eine Kartografierung der Wirbelschicht mit Top-Spray Diise durch. Da
Temperatur und Luftfeuchte stark trocknungsabhéngige Grofien sind, ist eine Zonenunterteilung
von den Prozessbedingungen abhiingig. Aufgrund dieser Varianz in den Ergebnissen resultierte
eine sehr einfache Unterteilung. Oben im Bereich der Diise definierte Maronga die Spriihzone,
direkt darunter die Trocknungszone. Unterhalb von beiden liegt die inaktive Zone. Diese inak-
tive Zone kann unter Beriicksichtigung von Warmeiibergangsvorgéngen zwischen der warmen
Eintrittsluft und dem fluidisierten Produkt mit hohen Temperaturgradienten zusétzlich in eine
Warmeiibertragungszone und eine isotherme Zone unterteilt wurde. Diese erweiterte Einteilung
der inaktiven Zone aus thermischen Aspekten ist unbedeutend fiir den Granulationsprozess.

Hoffmann u. a. [65] verbesserten den populationsdynamischen Ansatz aufgrund neuer Messergeb-
nisse in Batch-Granulationsversuchen. Hoffmann verwendete eine simple Zwei-Zonenunterteilung
im Populationsbilanzmodell, dessen Schema in Abbildung 1.2 dargestellt ist. Im Modell beriick-
sichtigte Hoffmann eine konstante Partikelmasse innerhalb der Sprithzone unter verénderlichen
Schichtverhéltnissen. Die Partikelverweilzeiten in den Zonen wurden iiber empirische Erfahrun-
gen abgeschétzt. Ergebnisse aus den Granulationsversuchen in einer Top-Spray Wirbelschicht
stimmten gut mit Voraussagen des Kompartimentmodells iiberein. Priese u. Wolf [108] setz-
ten an diesem populationsdynamischen Ansatz auf und zeigten die erfolgreiche Anwendung des
Kompartimentmodells fiir den Bottom-Spray Wurster Wirbelschichtgranulationsprozess.

Auf Basis einer temperaturgeprégten Zonenunterteilung stellten Turchiuli u. a. [138] eine abwei-
chende Zonenunterteilung im Vergleich zu Maronga auf. Aus Temperaturmessungen bei unter-
schiedlichen Prozesszustdnden ergaben sich eine aktive Befeuchtungszone, eine isotherme Zone
und eine Warmetibertragungszone. Anhand der isothermen Grenzlinien zwischen den Zonen
schitzte Turchiuli erstmals das Volumen der aktiven Befeuchtungszone ab. Turchiuli definierte
die Befeuchtungszone als den Bereich, in dem die Agglomeration von Priméarpartikeln stattfindet.
In Abhéngigkeit der Prozessbedingungen, mafigeblich durch die Verdnderung des Diisendrucks
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beeinflusst, ergab sich ein Volumenanteil der Befeuchtungszone zwischen 14 - 30 %. Innerhalb
des Populationsbilanzmodells fasste Turchiuli die isotherme Zone und Warmeiibertragungszone
zusammen und berechnete das Partikelwachstum in einem Zwei-Zonenansatz mit konstanten
Zonenvolumina. Die volumenbezogene Austauschrate ¢(t) zwischen den Zonen bestimmte er
mit:

a(t) = T (L1)

wobei sich die Zirkulationszeit ¢, aus der Minimalfluidisation, der Uberschussgeschwindigkeit
und der Blasenaufstiegsrate nach Rowe [117] ergibt.

Li u.a. [87] verwendeten in einer multidimensionalen Populationsbilanz ebenfalls eine Zwei-
Zonenunterteilung zur Beschreibung des Partikelwachstums bei der Granulation in einem Pad-
delmischer. Fiir beide beriicksichtigten Zonen wurden Partikelverweilzeiten aus einem gekoppel-
ten Ansatz zwischen Populationsbilanzen und DEM Simulationen abgeleitet [47]. Sie unterteil-
ten das System in eine Spriithzone und in eine Serie von Bettkompartiments ideal durchmischter
Rithrkessel mit Bezug auf Kramer u.a. [79]. Der Partikelfluss zwischen den Kompartiments
ergibt sich dabei in einer vereinfachten eindimensionalen Betrachtung.

Weitere Zonenunterteilungen auf Basis von Submodellen zur Beschreibung des Granulationspro-
zesses wurden von Kafui u. Thornton [75], Vanderroost u. a. [140] und Zank u. a. [154] prasentiert.
Zoneneinteilungen basieren in diesen Arbeiten ausschlielich auf theoretischen Annahmen zum
Prozess.

Eine Kompartimentunterteilung des Prozessraums begiinstigt eine genauere Prozessbeschrei-
bung der Granulation. Es mangelt jedoch an der Kenntnis 6rtlich-verteilter Massenanteile oder
Austauschraten zwischen den Zonen, die dann unter Verwendung des Parameters Partikelver-
weilzeit in Populationsbilanzen eingesetzt werden konnen. Aufgrund dessen wurden von Borner
u.a. [15] fir verschiedene Prozesstypen der Wirbelschichtgranulation Partikelverweilzeiten in
einer Zwei-Zonenunterteilung experimentell ermittelt. An einer flachen Wirbelschicht wurden
unter Anwendung bildgebender Messverfahren Partikelverweilzeiten bestimmt, die jedoch Ein-
schrankung auf die verwendete Bauform der Anlage haben. In einer anschlieBenden Untersuchung
wurde fir die Wirbelschichtkonfiguration Bottom-Spray mit Wurster durch Bérner u.a. [16]
gezeigt, dass Partikelverweilzeiten nicht ausschlieflich von Prozesszustinden wie Diisendruck
oder Fluidisationsgeschwindigkeit abhéngen, sondern ebenso von der Partikelgrofie. Insbeson-
dere in der Sprithzone, begrenzt durch das Wurster Steigrohr, existiert eine markante Luft-
aufwirtsstromung. Bei einem Partikelgrofienspektrum bewirken unterschiedliche Widerstands-
kréfte folglich Klassierungseffekte mit dem Resultat unterschiedlicher Aufenthaltszeiten. Grofiere
Partikel verbleiben ldnger in der Sprithzone und stehen ldnger im Kontakt mit verspriihter
Fliissigkeit als vergleichsweise kleinere Partikel. Ein schnelleres Partikelwachstum gréflerer Par-
tikel konnte entsprechend abgeleitet werden.

1.3 Motivation und Zielstellung

In vorangegangen Arbeiten konnte gezeigt werden, dass erhebliches Potential in der populations-
dynamischen Beschreibung von Granulationsprozessen unter Verwendung von Kompartiment-
modellen existiert. Ein Mangel besteht in der Kenntnis einiger Parameter interner Stréomungs-
vorgange, die meist empirisch abgeschétzt oder aus Simulationen wie CFD oder DEM gewonnen
wurden [47]. Unter Verwendung lokaler und bildgebender Messverfahren soll eine Quantifizierung
fehlender Prozessgrofien erreicht werden. Im Speziellen wird die Wirbelschicht in Top-Spray Kon-
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figuration in einer Kompartimentunterteilung untersucht. Besondere Herausforderungen dieser
Konfiguration liegen in stochastischen und ungerichteten Partikelbewegungen in der fluidisierten
Partikelschicht. Diese werden vor allem durch die zwei aufeinandertreffenden Luftstrémungen
im System (Fluidisations- und Diisenluft) intensiviert. In der Kompartimentbetrachtung ist ei-
ne wichtige Fragestellung, nach welchem Kriterium eine Zonenunterteilung vorgenommen wird.
Welche Grofle wird herangezogen, um zum Beispiel zwischen einer Sprith- und einer Trock-
nungszone zu unterscheiden? Im Allgemeinen gilt fiir Top-Spray Konfiguration, dass aufgrund
der entgegengesetzten Gasstromungen eine Definition der Sprithzone im Vergleich zu beispiels-
weise Strahlschichten mit gerichteten Partikelzirkulationsbewegungen schwierig ist [23, 15]. Auch
Wirbelschichtsysteme in Bottom-Spray oder Bottom-Spray Wurster weisen definierte Bereiche
mit gleichen Partikelbewegungsmustern auf. Eine Abgrenzung zwischen unterschiedlichen Zonen
kann hier im Gegensatz zur Top-Spray Wirbelschicht iiber das Partikelzirkulationsverhalten er-
folgen [16, 46].

Zur Untersuchung der Partikelbewegungen in der Top-Spray Wirbelschicht soll eine besondere
Anlagenkonstruktion verwendet werden. Diese ist flach gebaut mit rechteckigem Querschnitt.
Mit transparenten Wénde wird die bildtechnische Erfassung von Partikelbewegungen innerhalb
einer optisch zugénglichen Ebene ermdéglicht. Diese Art der Anlagenkonstruktion ist jedoch um-
stritten, da das Partikelzirkulationsverhalten nicht den Bewegungsmustern in iiblich zylindrisch
geformten Anlagen entsprechen soll. Ein Nachweis dariiber ist zwingend notwendig und wurde
bis zum heutigen Zeitpunkt noch nicht erbracht. Uber einen direkten Systemvergleich zwischen
der flachen Wirbelschicht mit einer zylindrischen Anlage soll eine Evaluierung durchgefiihrt wer-
den. Dabei sollen neben den bildbasierten Messungen lokale Messmethoden eingesetzt werden.
Der Systemvergleich erfolgt iiber die 6rtlichen Partikelverteilungen, gemessen iiber die Partikel-
volumenfraktion, und die Partikelgeschwindigkeiten. Fiir die lokalen Messmethoden soll versucht
werden, verbesserte Auswertemethoden zu etablieren. Im besonderen Fokus steht die Messme-
thodik der lokalen Partikelgeschwindigkeit unter Verwendung der faseroptischen Sonde.

In den vergangenen Jahren haben sich DEM Simulationen in der Feststoffverfahrenstechnik, als
ein Werkzeug zur Untersuchung schwer messbarer Prozessgroflen, zusehends etabliert. In einer
erweiternden Kopplung mit der CFD lassen sich Mehrphasenstromungen berechnen. Dabei l&sst
sich eine diskrete Partikelphase zusammen mit der kontinuierlichen Gasphase im Impuls- und
Massenaustausch koppeln. Der gekoppelte Ansatz soll fiir die Simulation von Wirbelschichtsys-
temen weiter verfolgt werden. Es sollen Erkenntnisse ortsverteilter ProzessgréBen auf Partikel-
ebene bestimmt werden. Jedoch gibt es bei heutiger Rechentechnik Einschrénkungen im Einsatz
dieser Simulationswerkzeuge. Partikelkollektive in Wirbelschichten umfassen oftmals weit {iber
10% Einzelpartikel. Eine direkte 1:1 Simulation solcher interagierender Partikelkollektive ist in
einer annehmbaren Rechenzeit nicht méglich. Uber einen Skalierungsansatz des Partikelsystems
auf Basis der Ahnlichkeitstheorie soll eine Reduktion der Partikelanzahl im System vorgenom-
men werden. Zielstellung ist die Verkiirzung notwendiger Rechenzeit ohne dabei Anderungen im
Partikelstromungsverhalten hervorzurufen. Die Wirbelschichten aus den experimentellen Un-
tersuchungen sollen in gleicher Apparatedimension nachgerechnet werden. Zusétzlich soll die
Simulation kleinskaliger Partikel ermoglicht werden. In der Wirbelschichtgranulation kénnen
dies diskret betrachtete Fliissigkeitstropfen sein.

Auf Grundlage der Kompartimentierung der Top-Spray Wirbelschicht soll in einer experimentel-
len Akquise, mit der Kopplung der Messgrofien Partikelvolumenfraktion und Partikelgeschwin-
digkeit, die Partikelverweilzeit innerhalb der Kompartimente fiir verschiedene Prozesszustéinde
bestimmt werden. Der Zusammenhang der Partikelverweilzeit mit baulicher Konfiguration oder
der Hydrodynamik soll aufgezeigt werden. Anhand dieser Ergebnisse soll ein mathematisches
Modell abgeleitet werden, das es ermdoglicht, Partikelverweilzeiten unabhéngig von der Konfigu-
ration des Top-Spray Systems vorherzusagen. Uber die DEM-CFD Simulationen sollen verschie-
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dene Besonderheiten der Partikelstromung in den jeweiligen Kompartimenten verdeutlicht wer-
den. Zu diesen zéhlen das Vorkommen einer Partikelverweilzeitverteilung oder das 6rtliche Vor-
kommen von Fliissigkeitstropfen. Insbesondere aus der Fliissigkeitstropfensimulation ldsst sich
das Verstdndnis der Partikelbefeuchtungsmechanismen verbessern. Diese Befeuchtungsvorginge
innerhalb der fluidisierten Partikelschicht sind schwer zu messen, so dass die DEM-CFD Simu-
lation ein interessantes Werkzeug zur Systemuntersuchung darstellt.



2 Experimentelle Methoden

Um Partikelstromungsvorginge innerhalb des eingeschriankt zugénglichen Mehrphasensystems
der Wirbelschicht zu erfassen, werden drei wesentliche Messmethoden eingesetzt:

e Bildbasierende Messung unter Anwendung der PIV und DIA
e Lokale Messung unter Verwendung einer faseroptischen Sonde im Lichtreflektionsprinzip

e Indirekte Messung der Schichtdruckschwankungen

In den experimentellen Untersuchungen werden die Messmethoden PIV und DIA fiir die Bestim-
mung von Partikelgeschwindigkeiten und Partikelvolumenkonzentrationen angewandt. Der Ein-
satz erfolgt an einer flachen Wirbelschicht. Diese Messmethoden ermdéglichen die nicht-intrusive
Vermessung des Partikelstrémungszustands innerhalb der gesamten Wirbelschicht.

Fiir eine lokale Vermessung selbiger Partikelstromungseigenschaften wird eine faseroptische Son-
de verwendet. Die Sonde lésst sich systemiibergreifend einsetzen und bietet so die Moglichkeit
eines Vergleichs zwischen der flachen mit der zylindrischen Wirbelschicht. Fiir das in den Un-
tersuchungen eingesetzte Partikelsystem +-AloOsz wird ein entsprechendes Kalibrierverfahren
fiir die Messung von Partikelvolumenfraktionen aufgezeigt. Die verwendete faseroptische Sonde
benétigt hinsichtlich der Partikelgeschwindigkeitsmessung eine gesonderte Betrachtung. Hier-
bei wird eine Methodik dargelegt, um statt axiale Partikelgeschwindigkeiten, zweidimensionale
Partikelgeschwindigkeiten in Abhéngigkeit der Partikelstromungsrichtung zu messen.

Auflerdem wird die etablierte Messmethode der Schichtdruckschwankung angewandt. Die Schicht-
druckschwankungen geben indirekt das hydrodynamische Verhalten der Gasphase wieder. Druck-
schwankungen resultieren aus Druckdnderungswellen, die durch Gasblasenbewegungen entlang
des Drucksensors verursacht werden. Eine Interpretation der erhaltenen Drucksignale erfolgt in
Zeit- und Frequenzbereichsanalyse. Die Ergebnisse ermoglichen die Charakterisierung des Re-
gimeverhaltens oder der Regimeiibergéange.

2.1 PIV - Particle Image Velocimetry

Die Particle Image Velocimetry ist eine bildbasierte, nicht-intrusive Messmethode von Partikel-
geschwindigkeiten. In der Messung werden bewegte Tracer-Partikel innerhalb einer beleuchteten
Ebene oder innerhalb eines Lichtschnitts mit der Aufnahme von Bildsequenzen festgehalten.
Aus den aufgezeichneten Bildinformationen lassen sich Partikelgeschwindigkeitsfelder bestim-
men. Die Auswertung erfolgt auf Basis der Signalverschiebungstheorie. Die Grundlagen der PIV
beruhen maBgeblich auf der Theorie von Adrian [3], Keane u. Adrian [78] und werden zusammen-
gefasst durch Westerweel [147]. Ein Kompendium iiber weiterentwickelte Auswertungstechniken
in der PIV geben Raffel u.a. [110]. Erstmals wurde die PIV erfolgreich durch Willert u. Gharib
[148], damals noch als DPIV (Digitale Particle Image Velocimetry) bezeichnet, verwendet. Rix
u. a. [116] setzten diesen messtechnischen Ansatz erstmalig im Bereich der Wirbelschichttechnik
zur Untersuchung des Austragsverhaltens von Partikeln in der Region des Freeboards ein. Im
Folgenden wird das grundlegende Messprinzip der PIV mit ausgewéhlten Gleichungen fiir dicht
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Abbildung 2.1: Zusammengefasste Darstellung des PIV-Auswertungsprinzips

besetzte Mehrphasenstromungen erldutert. Dabei wird im Speziellen nur auf das in den expe-
rimentellen Untersuchungen angewandte Auswerteprinzip der Kreuzkorrelation fiir einzeln be-
lichtete Doppelbilder eingegangen. Alternative Auswertemethoden mittels Autokorrelation oder
Mehrfachbelichtung werden nicht nidher beschrieben.

Der instantane Zustand einer optisch zugénglichen Partikelstromung wird mit der Aufnahme
eines Doppelbildes festgehalten. Der zeitliche Abstand zwischen den jeweils einzeln belichte-
ten Bildern der Doppelaufnahme, sowie die Belichtungszeit richten sich nach der vorliegenden
Partikelgeschwindigkeit. Wichtig ist, dass die Partikel auf den Bildern eindeutig und unver-
zerrt dargestellt sind. Fiir die aufgezeichnete Verschiebung der Partikel zwischen den Bildern
miissen weitere Kriterien innerhalb der Auswertung erfiillt sein, auf die im weiteren Verlauf ein-
gegangen wird. Die Beleuchtung der Partikelstromung wird tblicherweise mit einem gepulsten
Laserlichtschnitt vorgenommen. Dieser spannt innerhalb des Untersuchungsgebietes eine quasi
zweidimensionale Beleuchtungsebene auf. Orthogonal zur Beleuchtungsebene ist die Kamera po-
sitioniert, welche zweidimensionale Partikelbewegungen innerhalb des Lichtschnitts aufzeichnet.
Bei dichten Partikelstromungen ist ein Laserlichtschnitt aus Griinden der Undurchdringlichkeit
des Untersuchungsgebietes innerhalb einer Querschnittsebene nicht moglich. Deshalb kommt ge-
streutes Weifllicht im Auflichtprinzip zum Einsatz. Damit wird das Untersuchungsgebiet frontal
vollstandig ausgeleuchtet. Die Lampen sind meist neben oder hinter der Kamera angeordnet. Die-
ses Verfahren hat im Vergleich zum Laser verschiedene Nachteile. So kann oftmals die Lichtener-
giedichte eines Laser nicht erreicht werden. Blitzlichtquellen weisen hohe Lichtstérke auf, miissen
aber mit der Aufnahmefrequenz der Kamera synchronisiert werden. Bei konstanten Lichtquellen
muss die Frequenz des Wechselstroms und die damit verbundenen Lichtintensitdtsschwankungen
durch die Verwendung von Gleichstrom verhindert werden. Es zeigt sich weiter, dass Partikel
zur eindeutigen Identifikation aus mindestens drei zusammenhidngenden Pixeln innerhalb der
Bilder bestehen miissen. Mit der Verwendung von Auflicht findet keine Beleuchtung der Parti-
kelstromung innerhalb einer zweidimensionalen Schnittebene statt. Partikel die in der Stromung
vom Licht erreicht werden, kénnen in unterschiedlichen optischen Tiefen der Anlage belichtet,
detektiert und ausgewertet werden.

Die Doppelbilder werden anschlieffend dquivalent gerastert, in sogenannte ,Interrogation Areas”.
Eine Interrogation Area ist dabei ein Rechteckteilelement des Rasters, auf dem eine singulére
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2.1 PIV - Particle Image Velocimetry

PIV-Auswertung stattfindet. Alle Partikel, die innerhalb dieser Teilebene abgebildet sind, werden
zur Geschwindigkeitsbestimmung herangezogen. Es resultiert eine mittlere Partikelgeschwindig-
keit und Partikelstromungsrichtung fiir eine Interrogation Area. Die Partikelgeschwindigkeits-
bestimmung erfolgt fiir korrespondierende Interrogation Areas aus Bild 1 und Bild 2 unter An-
wendung der Kreuzkorrelation, sieche Abbildung 2.1. Die Kreuzkorrelationsfunktion R beschreibt
hierbei die Korrelation zweier Signale mit einer Zeitverschiebung At. Da die Zeitverschiebung
aus der Aufnahmefrequenz der Doppelbilder bekannt ist, wird die Verschiebung der Partikel
in den jeweiligen Interrogation Areas bestimmt. Die Partikeldarstellungen sind in den zweidi-
mensionalen Interrogation Areas der Grofle M x M Pixel durch ganzzahlige Intensitdtswerte
I; im 1. Bild und I im 2. Bild in einer 10-bit Grauwertskala dargestellt. Die Kreuzkorrela-
tion wird iiber einen zyklischen Standard-Fast-Fourier-Transformationsalgorithmus fiir die In-
tensitdtswerte berechnet. Die Kreuzkorrelation der Intensitdtswertverschiebung wird iiber die
raumliche Verschiebung der Partikeldarstellungen s(Z, ¢, t) zwischen I; und I mit

M M

R(s) =Y > L(Z§)2(Z + sz 5 + sy) (2.1)

i=1j=1

bestimmt. Die resultierende Kreuzkorrelationsfunktion R(s) setzt sich aus drei wesentlichen
Anteilen zusammen

R(S) = RC(S) + RF(S) + RD(S). (2.2)

R ist der Korrelationsanteil der mittleren Intensitdtswerte und Rp der Anteil der fluktuierenden
Rauschkomponente. Rc und Rp werden durch Abzug des mittleren Intensitdtswertes eliminiert.
Ubrig bleibt der Anteil Rp. Dieser ist der Anteil aus der Korrelation der Intensitéitsfluktuationen.
Nach Adrian [2] ist Rp der Verschiebungskorrelationspeak, dessen Verschiebung aus dem Ko-
ordinatenursprung mit der mittlere Phasen- beziehungsweise Partikelverschiebung sp(Z,9,t)
korreliert. Dieser hangt, vereinfacht dargestellt, von verschiedenen Bestandteilen innerhalb einer
Interrogation Area ab

RD(S) = N[F[(S)F()FT(S)FA<S>. (2.3)

Dabei ist N; die mittlere Partikelanzahl in der Interrogation Area, F7 ist ein Mafl des Korre-
lationsverlustes innerhalb der Interrogation Area, Fp der Korrelationsverlust der Partikel, die
sich wéhrend der Doppelbildaufnahme aus der Interrogation Area herausbewegen [2], Fr die
Partikel-Bild-Selbstkorrelation und Fa der Partikelgeschwindigkeitsgrandient in der Interroga-
tion Area. Der Faktor N;F;Fo beschreibt die effektive Anzahl der abgebildeten Partikelpaare.
Um trotz der Korrelationsverluste eine Mindestmessgenauigkeit von iiber 95 % zu erreichen,
muss nach Keane u. Adrian [77] das Verhéltnis

NiFiFp > T (2.4)

erfiillt sein. Innerhalb einer Interrogation Area gibt es lokale Unterschiede der Partikelgeschwin-
digkeiten |Av|. Existiert eine breite Geschwindigkeitsverteilung, sinkt die Amplitude des Korrela-
tionspeaks mit einer gleichzeitigen Peakverbreiterung. Die Verbreiterung des Korrelationspeaks
hat einen negativen Einfluss auf Rp, da die Geschwindigkeit in der Interrogation Area als ein-
heitlich angenommen wird und somit die Lésung nicht eindeutig ist. Wenn folgendes Kriterium
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Abbildung 2.2: (a) Einzelbildaufnahme in einer 10-bit Grauwertskala einer instantanen, dich-
ten Partikelstromung und (b) das mit der PIV berechnete Partikelgeschwin-
digkeitsvektorfeld

|Av|At << d, (2.5)

fiir die Partikelverschiebung gilt, so wird das Verschiebungsfeld in einer Interrogation Area als
lokal einheitlich angesehen. Aus der Position des Korrelationspeaks ergibt sich die Partikelver-
schiebung oder das 1. Moment fiir die mittlere, lokale Intensitdtswertverschiebung der Partikel
sp. Zur Bestimmung der Partikelgeschwindigkeit v muss die Intensitédtswertverschiebung mit
einem Skalierungsfaktor k, umgerechnet werden

v=—"T""k,. (2.6)

Der Skalierungsfaktor wird in einer Kalibrierung durch die Messung eines definierten Langenmafes
in der Untersuchungsebene bestimmt. Die Linge in Pixel wird mit der Lénge in Millimeter in
Korrelation gesetzt.

Die Abbildung 2.2 zeigt ein exemplarisches Bild einer dichten Mehrphasenstromung, aus wel-
cher unter Anwendung der PIV das Partikelgeschwindigkeitsfeld berechnet wurde. Die PIV-
Auswertungen der Bildaufnahmen werden im Rahmen dieser Arbeit anhand der Software DaVis
7.2 durchgefiihrt. Eine Ubersicht zu den verwendeten Kamera- und PIV-Einstellungen im Pro-
gramm gibt die Tabelle 3.2. Die PIV wird im Rahmen dieser Arbeit eingesetzt, um Partikel-
zirkulationsbewegungen in der Top-Spray Wirbelschicht zu untersuchen und um ortsaufgeltste
Partikelgeschwindigkeitsfelder bei unterschiedlichen Stromungszustdnden zu messen.
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2.2 DIA - Bildbasierte Feststoffvolumenfraktion

Der allgemeine Begriff DIA (Digital Image Analysis) steht fiir eine pixelbasierte Bildanalyse-
methode. Flacheninformationen aus digitalen Bildern werden zur rdumlichen Beschreibung von
Systemcharakteristika eingesetzt. Lim u.a. [90] verwendeten erstmals diese Methodik, um in
einer flachen Wirbelschicht Gasblasen zu detektieren und analytisch zu beschreiben. Aufgenom-
mene Bilder der Mehrphasenstromung untersuchte Lim anhand der Grauwerte, um zwischen
der Feststoffphase (dunkel bis schwarz) und den Gasblasen (hell, durchscheinendes Licht) zu
unterscheiden. Laverman u.a. [84] binarisierten diese Bilder, um so auf einzelne Gasblasen zu
schlieflen. In einer Kopplung korrigierte Laverman gemessene PIV-Geschwindigkeitsfelder mit
den lokalisierten Gasblasen. Neben der Untersuchung der Blasencharakteristik [7, 22, 121] wur-
de die DIA in der Wirbelschichttechnik fiir die Untersuchung von Mischungseffekten [5] oder des
Segregationsverhaltens [14, 54, 55] verwendet. Aus den Pixelinformationen eines Bildes lassen
sich jedoch mehr Informationen als nur die Unterscheidung zwischen hell und dunkel entnehmen.
Anhand der Grauwertabstufung in einem Bild ldsst sich auf die Partikelvolumenfraktion schlie-
Ben. Ein dunklerer Grauwert steht fiir eine héhere Partikelvolumenfraktion, weify steht fiir die
Gasphase. Diese Herangehensweise nutzten Link u.a. [91] aus und untersuchten die Partikelvo-
lumenfraktionsverteilung in einer Wirbelschicht in Bottom-Spray Konfiguration. Van Buijtenen
u. a. [20] optimierten den Algorithmus fir die Partikelvolumenfraktionsberechnung aus den
Pixelinformationen. Jong u. a. [74] zeigten spéter, dass in der Bildanalyse eine abweichende Kor-
relation bei der Verwendung von Produkten mit kleinen Partikeldurchmessern existiert. Auf der
Theorie von van Buijtenen wird im Folgenden auf den DIA Algorithmus eingegangen. In der
DIA-Auswertung werden dieselben digitalen Bilder wie in der PIV-Messung verwendet und in
einem eigenen MATLAB Programmecode verarbeitet.

Fiir die Anwendung der DIA sind bestimmte Voraussetzungen an den Stromungszustand einer
Mehrphasenstromung gekniipft. Eine ebene Partikelstromung muss durch ein optisches Fens-
ter betrachtbar sein, so dass die Partikelbewegungsmuster mit einer Bilderserie festgehalten
werden koénnen. Die Einzelaufnahmen werden anschliefend gerastert, identisch wie in der PIV.
In jedem Rasterelement, oder ebenso Interrogation Area genannt, sind die Partikel als Inten-
sitdtswerte iiber eine 10-bit Grauwertskala dargestellt. Die Analysemethode setzt auf Inten-
sitdtswertunterschiede innerhalb einer Interrogation Area und korreliert diese mit einem drei-
dimensionalen Partikelvolumenanteil. Der Partikelvolumenanteil bezieht sich auf das Untersu-
chungsvolumen, welches die Interrogation Area in die Anlagentiefe verlingert ist.

In der Vorgehensweise der Auswertung werden zuerst die Intensitdtswerte innerhalb einer In-
terrogation Area iiber eine Mittelung zu I zusammengefasst. Dieser Intensitidtsmittelwert ist
affektiert durch verschiedene Stoéreinfliisse in den Messungen. Diese Storeinfliisse konnen ander-
weitig abgebildete Objekte, wie zum Beispiel Staubablagerungen an der optisch zugénglichen
Apparatewand, sein. Uber eine Rauschminimierung mit einem Tiefpassfilter und einem kon-
stanten Offset-Wert I,,,;, werden diese minimiert. Weitere Storeinfliisse in den Bilderaufnahmen
resultieren aus der Beleuchtungseinrichtung. In der Ausleuchtung kommt es aufgrund von Licht-
spots zu lokalen Inhomogenitéten und somit zu unterschiedlichen Intensitédtswerten bei gleicher
Partikelvolumenfraktion. Einen Ausgleich schafft eine Intensitiats-Maximum-Filterung nach van
Herk [63]. Uber eine Normalisierung der Intensitétsmittelwerte auf den Intensititsmaximalwert
werden die Partikel im Wertebereich zwischen 0 und 1 ausgedriickt. Diese vorgenommenen Bild-
korrekturen veranschaulicht die Abbildung 2.3 anhand einer Wirbelschichtaufnahme. Der korri-
gierte Intensitatsmittelwert entspricht der zweidimensionalen Partikelflichenfraktion €,2p und
wird durch folgende Gleichung zusammenfassend ermittelt
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Abbildung 2.3: (a) Originalbildaufnahme und (b) korrigiertes Bild mit Rauschminimierung
und Maximalwertnormierung
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Die Partikelflichenfraktion wird mit einer Korrelationsfunktion in die Partikelvolumenfraktion
€, umgerechnet. Die Uberfithrung in den Volumenanteil erfolgt {iber eine gebrochenrationale
Funktion

€p,2D
€, = a——. 2.8
p b— €p2D ( )

Diese hat den Vorteil eines anfidnglich fast linearen Anstiegs, der anschlieBend asymptotisch
gegen einen Wert b strebt, dargestellt in Abbildung 2.4. Die hochste Partikelvolumenfraktion
monodisperser sphérischer Partikel ist 0,74 fiir die hexagonal dichteste Packung. Fir ruhende
Zufallsschiittungen (Festbetten) aus monodispersen kugeligen Partikeln liegt die Partikelvolu-
menfraktion bei €, ~ 0,6. Entsprechend ist der asymptotische Verlauf der Korrelationsfunktion
bei der maximalen Partikelvolumenfraktion begrenzt

a—220 iy € < 0,6
p=1—e={ b—&2p (2.9)
0,6 fiir ¢, > 0,6.

Der Parameter a in der Korrelationsfunktion ist eine Konstante, die den Funktionsverlauf be-
schreibt. Diese wurde aus synthetisch bewegten DEM-Simulationsbildern mit a = 0,0261 ge-
wonnen [19]. Der zweite enthaltene Parameter b ist die maximale Partikelflichenfraktion im
Wertebereich zwischen 0,8 < b < 0,95. Die Korrelationsfunktion verlauft asymptotisch gegen
diesen Wert b bis €, = 0,6. Die maximale Partikelflichenfraktion ist abhdngig von der System-
konfigurationen, wie zum Beispiel von der Anlagentiefe oder dem Verteilungszustand der Partikel
in der Schicht, und ist somit ein Optimierungsparameter fiir jeden Versuch. Die Bestimmung
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Abbildung 2.4: Gebrochenrationale Korrelationsfunktion zur Umrechnung der Partikel-
flichenfraktion €, 2p in die Partikelvolumenfraktion e,
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Abbildung 2.6: Umrechnung der Intensitiatswerte in (a) die Partikelflichenfraktion €,2p und
in (b) die Partikelvolumenfraktion e,

erfolgt {iber eine Nullstellensuche des Bettmassenfehlers. Der Bettmassenfehler beschreibt die
Abweichung der abgeschétzten Bettmasse aus den Partikelvolumenfraktionen verglichen mit der
tatsdchlichen, gravimetrisch bestimmten Bettmasse

B — Mdia — Mbed (2.10)
Mped

Dabei ergibt sich die abgeschéitzte Bettmasse my;, aus der Mittelung der Partikelvolumenfrak-
tionen in der gesamten Schicht mit

pp‘/bed al
Mdia = > e (2.11)
N 3

Die Abbildung 2.5 verdeutlicht die Nullstellensuche zur Parameterbestimmung unter Verwen-
dung der gesamten Bildsequenz einer Messreihe. Die Abbildung A.2 im Anhang zeigt, dass mit
zunehmender Bildanzahl einer Messreihe der Parameter b gegen einen konstanten Betrag lduft.
Grund hierfiir sind unterschiedlich verteilte Partikelvolumenfraktionen in den jeweiligen Einzel-
bildern der Messreihe, die sich mit zunehmender Anzahl beriicksichtigter Einzelbilder zu einem
mittleren Schichtzustand entwickeln. Die Umrechnung des rauschminimierten Bildes aus Ab-
bildung 2.3 (b) in die Partikelflichenfraktion und anschlieBend in die Partikelvolumenfraktion
anhand der Korrelationsfunktion zeigt die Abbildung 2.6. Eine Ubersicht zu den verwendeten
Kamera- und DIA-Einstellungen gibt die Tabelle 3.2. Die DIA wird im Rahmen dieser Arbeit
eingesetzt, um das ortsaufgeloste Partikelverteilungsverhalten, sowie Partikelvolumenfraktionen
innerhalb des Wirbelschichtprozesses zu messen. Eine Kopplung zur PIV-Messmethode wird
prasentiert zur Bestimmung von Partikelmassenstromfeldern. Aus den Partikelmassenstromfel-
dern lassen sich im Wirbelschichtprozess bestimmte Bereiche und Zonen bilanzieren.
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2.3 Faseroptische Sonde

Zur Erfassung lokaler Stromungszustidnde in Mehrphasenstromungen wurde Anfang der 1980
iger Jahre eine faseroptische Sonde im Lichtreflektionsprinzip [70, 107] entwickelt. Messgrofen
solcher faseroptischer Sonden sind vor allem Partikelvolumenfraktionen, sowie Blasen- und Par-
tikelgeschwindigkeiten. Insbesondere in instationdren, heterogenen Feststoffsystemen mit teils
hohen, lokalen Partikelvolumenfraktionen zeichnet sich dieses Messsystem als eine schnelle, ro-
buste und einfache Untersuchungsmethode aus. Weitere Vorteile sind ein hohes Signal-Rausch-
Verhéltnis und eine geringe Beeinflussung des Gesamtsystems [97]. Die Messmethodik basiert
auf der Detektion und Auswertung eines reflektierten Lichtanteils. Als Lichtquelle dienen in
dem verwendeten System des Herstellers BASF LED-Lampen mit einem Spektralbereich in der
Infrarotstrahlung zwischen 800 bis 1400 nm. Das erzeugte Licht wird mittels Glasfasern, so-
genannten Emitterfasern, zur Sondenspitze geleitet. Der reflektierte Lichtanteil, der von den
im Messvolumen befindlichen Objekten zuriickgestrahlt wird, wird iiber Empfangerfasern von
der Sondenspitze auf eine Fotodiode am Ende der Glasfasern geleitet und dort detektiert. In
Abhéngigkeit der riickgestrahlten Lichtintensitdt wird die Lichtinformation in der Fotodiode
in ein entsprechendes Spannungssignal zwischen 0 und 12 Volt gewandelt. Anschliefend wird
das analoge Spannungssignal mit einem A/D Wandler digitalisiert. Fiir die Transformation der
Spannungssignale besitzt der Wandler einen 8-bit und einen 16-bit Kanal.

Die Anordnung der Emitter- und Empfiangerfasern in der Sonde ist in Abbildung 2.7 darge-
stellt. Bei der hier verwendeten Messsonde, mit einem Auflendurchmesser von 6 mm, befinden
sich zwei Messstellen mit je zwei Empfiangerfaserpaaren in paralleler Ausfithrung zueinander. Ein
Empféngerfaserpaar ist systemintern verbunden und kann somit messtechnisch als eine Detek-
tionsstelle betrachtet werden. Zwischen den Empfiangerfasern sind die Emitterfasern angeordnet.
Der kiirzeste Abstand zwischen zwei Empfangerpaaren einer Messstelle betrdagt 180 pm. Wahl-
weise besteht die Moglichkeit der Einbeziehung beider Messstellen. Dadurch kann ein gréflerer
Abstand zwischen den Empfingerfasern ermoglicht werden. Der gréflere Abstand betrdgt dann
2250 pm.

In der Literatur ist eine Vielzahl an Untersuchungen zu finden, in denen ein faseroptisches
Messsystem zur Beschreibung eines Mehrphasensystems verwendet wird. Insbesondere sind ex-
perimentelle Untersuchungen zu zirkulierenden Wirbelschichten [62, 72, 146, 153], klassischen
Wirbelschichten [30, 155] und Strahlschichten [119, 142] zu finden. Hierbei wurden verschiedene
Faseranordnungen im Sondenkopf [132, 162], unterschiedliche Kalibrieralgorithmen [66, 95, 155],
sowie altnative Lichtquellen [58] fiir eine verbesserte Messgenauigkeit aufgezeigt.

Das Messprinzip der Lichtreflektion weist zu den Moglichkeiten nicht zu vernachlassigende Ein-
schrankungen auf. Louge [97] zeigte, dass Lichttransmission und Lichtriickstreuung in der Mes-
sung miteinander in Abhéangigkeit der Partikelvolumenfraktion konkurrieren. Die Lichttransmis-
sion nimmt mit der Entfernung von der Sonde exponentiell mit limitierender Auswirkung auf
die Grofle des Untersuchungsvolumens vor der Sonde ab. Hingegen weist die Riickstreuung keine
Entfernungsabhéngigkeit auf. Der Einfluss der Riickstreuung héngt jedoch stark vom Partikel-
durchmesser ab [10, 113]. Des Weiteren kommt es zur Ausbildung von sogenannten Blind Spots.
Dies sind nicht erfassbare Bereiche, in denen keine Beleuchtung durch die Emissionsfaser oder
keine Detektion durch die Empfangerfasern erfolgt. Durch die Verwendung von Faserpaaren,
wie in dem eingesetzten Sondentyp, kann die Gefahr einer Mehrdeutigkeit ausgehend von Blind
Spots verhindert werden [25]. Rensner u. Werther [114] zeigten anhand eines mathematischen
Modells den Lichtreflektionsvorgang. Renser bewies, dass die Messtiefe von der Partikelvolu-
menfraktion abhéngt. Bei dichten Schiittungen nahe dem Festbett geht die Messtiefe auf bis
zu 0,2 mm zuriick. Ebenso ist ein intrusiver Einfluss der Sonde auf die Strémung vorhanden.
Partikelkollisionen mit der Sonde kénnen zu einem abweichenden Stromungsprofil fithren.
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Abbildung 2.7: Aufbau der faseroptischen Sonde

Neben der Partikelvolumenfraktionsmessung bedarf vor allem die Partikelgeschwindigkeitsmes-
sung einer prazisen Vorbetrachtung. Diese hidngt stark von der Faseranordnung, Messeinrichtung
und den Partikelstromungseigenschaften ab. Basierend auf falschen Ansétzen in der Versuchs-
durchfithrung koénnen schnell physikalisch unrealistische Ergebnisse entstehen, veroffentlicht in
[92, 105, 120]. Einen Nachweis tiber die Fehlerhaftigkeit der Messungen von San José u.a. [120]
zeigten Wu u. Berrouk [151] durch das Aufstellen einer Kréftebilanz. Diese Schwierigkeiten in der
Partikelgeschwindigkeitsmessung haben zur Folge, dass fiir die eingesetzte faseroptische Sonde
in dieser Arbeit die Messmethodik hinterfragt und tiberpriift werden muss.

In den folgenden Abschnitten wird fiir den beschriebenen Sondentyp eine Kalibriermethode fiir
Partikelvolumenfraktionen gezeigt. Diese Kalibrierung basiert auf Hartge u. a. [59] und zeichnet
sich fiir eine grofie Spannweite von Partikelvolumenfraktionen in Robustheit und Einfachheit aus.
Fiir die Messung der Partikelgeschwindigkeiten wird eine neue Methodik dargelegt, um zweidi-
mensionale Partikelgeschwindigkeiten zuverldssig bestimmen zu kénnen. Es wird bewiesen, dass
die Richtung des Partikeldurchflugs entlang der Detektionsstellen einen erheblichen Einfluss auf
die Partikelgeschwindigkeitsbestimmung hat. In der Vorgehensweise der Signalauswertung muss
aufferdem eine klare Differenzierung zwischen Blasen- und Partikelgeschwindigkeiten garantiert
werden. Die folgenden Auswertungen der Messergebnisse wurden anhand eines eigenen Pro-
grammcodes auf Basis von MATLAB durchgefiihrt. Die Untersuchungen mit der faseroptischen
Sonde werden fiir einen Systemvergleich zwischen zwei Wirbelschichtbauformen eingesetzt. Hier-
bei wird die Messgréfie Partikelvolumenfraktion mit DIA-Messungen und die Messgrofie Parti-
kelgeschwindigkeit mit PIV-Messungen verglichen. Einschrdnkungen der Messmethoden sowie
bauliche Einfliisse der Versuchsanlagen auf das Partikelstromungsverhalten werden herausgear-
beitet.

2.3.1 Bestimmung von Partikelvolumenfraktionen

Der reflektierte Lichtanteil von Partikeln vor der Sondenspitze, gewandelt in ein Spannungssignal
in der Fotodiode, kann mit der Messgrofle Partikelvolumenfraktion in Korrelation gesetzt wer-
den. Aufgrund verschiedener Lichtreflektionseigenschaften der Partikel, beeinflusst durch Far-
be, GroBle und Form des Versuchsmaterials, ist das erhaltene Spannungssignal nicht nur von
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der Partikelvolumenfraktion, sondern ebenso von den Produkteigenschaften abhingig. In einer
Kalibrierung werden die Produkteigenschaften bei bekannten Partikelvolumenfraktionen zum
Spannungssignal in einen funktionalen Zusammenhang gebracht. Die Vorgehensweise in der Ka-
librierung wird in der Literatur stark diskutiert. So existieren verschiedene Herangehensweisen,
Algorithmen und Kalibriereinrichtungen. Hartge u. a. [59] schlugen eine zweistufige Kalibrierme-
thode vor. In einem ersten Schritt wird das Versuchsmaterial in verschiedenen Partikelvolumen-
fraktionen in Wasser dispergiert und gemessen. Anschlieend folgt eine Zweipunktmessung in
Luft. Hartge zeigte, dass die Vorgehensweise fiir eine grofle Bandbreite der Partikelvolumenfrak-
tion von diinn und dicht besetzten Partikelstromungen giiltig ist. Den Zusammenhang zwischen
Spannungssignal und Partikelvolumenfraktion beschrieb er mit einer Exponentialfunktion

U = Uy + ke, (2.12)

in der Uy ein Grundrauschen, m der Exponent, abhidngig vom Partikelmaterial, und &k die Suspen-
sionsmediumkonstante ist. Zhang u. a. [156] beschrieben ebenfalls den Zusammenhang zwischen
Spannungssignal und Partikelvolumenfraktion als ein nicht-lineares Problem. Zhang schlug ein
Polynom n-ten Grades (n > 1) vor. Spéter verglichen Zhang u.a. [155] verschiedene lineare
und nicht-lineare Kalibrieransétze. Zhang kritisierte mafigeblich den Einfluss des Refraktions-
index auf die Messgenauigkeit, wenn ein alternatives Fluid in der Kalibrierung im Vergleich zur
spateren Messung verwendet wird. Um dem entgegen zu wirken, beschrieb er eine verbesserte
Fallapparatur als reines Gas-Feststoffsystem. In der Bestimmung der Kalibrierkurve prézisierte
er die Kalibrierfunktion mit einer iterativen Korrektur. Entgegen den Behauptungen von Zhang
zeigten Nieuwland u. a. [103], dass der Exponent m unabhéngig vom Suspensionsmedium ist und
nur von den Eigenschaften des Partikelmaterials abhéngt. Lischer u. Louge [95] bekréftigten diese
Aussage. Sie bewiesen in einer Monte-Carlo Simulation, dass fiir Partikelmaterialien mit nahezu
identischen Reflektionscharakteristiken, dispergiert in unterschiedlichen Fluiden, zum Beispiel
Metallkugeln in Wasser (Refraktionsindex x = 1,33) oder in Luft (x = 1), nur ein sehr geringer
Messfehler in der Partikelvolumenfraktion verursacht wird. Materialien mit hoher Transparenz,
wie zum Beispiel Glaskugeln, lassen sich aufgrund verdnderter Akzeptanzwinkel in der Licht-
reflektion mit signifikanten Auswirkungen auf den Exponenten m nicht mit der zweistufigen
Methode von Hartge kalibrieren.

Basierend auf der einfachen experimentellen Umsetzung des Ansatzes von Hartge wurde dieser in
der weiteren Vorgehensweise verwendet. Eine Kalibrierung wurde fiir das Partikelsystem v-AloO3
mit einem Durchmesser von 1,8 mm durchgefiihrt. Die Partikeleigenschaften sind in der Tabelle
E.1 aufgefiihrt. Im ersten Schritt der Kalibrierung wurde das Partikelmaterial in einem 500 ml
grofien Versuchsbehilter dispergiert. Ein Riihrer mit einer Drehzahl von 200 min~! unterstiitzte
die gleichméafige Dispersion. Als Dispersionsmedium wurden 150 ml Glycerin (k = 1,47) an
Stelle von Wasser verwendet. Glycerin wurde eingesetzt, da starke Adsorption und Segrega-
tionseffekte des sehr pordsen Aluminiumoxids in Wasser zu einer inhomogenen Verteilung im
Versuchsbehélter fithren. Glycerin weist hingegen ein Dichteverhéltnis von 1,2 zum Versuchsma-
terial auf und diffundiert nicht in das Partikelinnere. Somit kann das Partikelmaterial homogener
dispergiert werden. Die faseroptische Sonde wurde senkrecht von oben in den Versuchsbehélter
eingetaucht. Im zweiten Kalibrierschritt wird eine Zweipunktmessung in Luft durchgefiihrt. Die
Messungen werden an den zwei eindeutig definierten Partikelvolumenfraktionen in einem Gas-
Feststoffsystem durchgefiihrt, bei €, = 0 ohne Partikel und im zuvor gemessenen Festbett mit
ey = 0,6. Die Kalibrierungsmessung zur Identifikation der Parameter von m und % in Gleichung
(2.12) ist in Abbildung 2.8 dargestellt.
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Abbildung 2.8: Bestimmung der Kalibrierparameter der Partikelvolumenfraktionsmessung
mit der faseroptischen Sonde (a) Bestimmung von k& = 1,48 V und m = 0.65
fiir das System in 7-AlsO3 - Glycerin und (b) Korrektur von k auf &k = 1,65
V fiir das System «-AlsOg - Luft

Zur Verbesserung der statistischen Sicherheit wurden nicht die Einzelwerte einer Messung be-
trachtet. Die Partikelvolumenfraktionen wurden fiir die Messung innerhalb einer Zeitspanne
zusammengefasst

ep:NZ< - ) : (2.13)

=1

Es resultiert ein mittlerer Wert fiir die Partikelvolumenfraktion an der jeweiligen Messstelle. Der
Abschnitt E.2 im Anhang befasst sich hierzu mit der Bestimmung der notwendigen Messzeit.
Es wird eine Vorgehensweise gezeigt, um reproduzierbare Ergebnisse mit hohen statistischen
Sicherheiten zu erhalten.

2.3.2 Bestimmung zweidimensionaler Partikelgeschwindigkeiten
2.3.2.1 Partikelgeschwindigkeitsmessung

Die Messung der Partikelgeschwindigkeit unter Einsatz der faseroptischen Sonde erfolgt verein-
facht mit dem Prinzip einer Lichtschranke. Durchquert ein Partikel nacheinander beide Detek-
tionsstellen, so werden zwei eindimensionale Signale der Lichtriickstreuung mit einem zeitlichen
Versatz von At aufgezeichnet. Die Bestimmung der zeitlichen Verschiebung beider Signale kann
in der Signaltheorie mittels der Kreuzkorrelation berechnet werden

Sl

R@Q(T) = lim .@(t)g(t + T)dt. (2.14)
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Abbildung 2.9: (a) Signal Z(t), (b) Signal §(¢) und (c) Korrelationsplot Rz;(n) mit der Mess-
wertverschiebung An aus dem Koordinatenursprung

Die Verschiebung des Korrelationspeaks aus dem Ursprung ergibt den zeitlichen Versatz beider
Signale. Wird der Faserabstand s als zuriickgelegter Weg des Partikels innerhalb der Zeitspanne
At angenommen, ergibt sich die Partikelgeschwindigkeit mit

_ 5f
CAVE (2.15)
Die Abbildung 2.9 verdeutlicht die Vorgehensweise der Signalauswertung. Fiir beide Messstel-
len sind die aufgezeichneten Spannungssignale dargestellt. Fiir diese Signale resultiert der in
Abbildung 2.9(c) gezeigte Kreuzkorrelationsplot mit entsprechender Peaklokalisierung und der
Messwertverschiebung An aus dem Koordinatenursprung. Die Messwertverschiebung An kann
anhand der Aufnahmefrequenz f.. in die zeitliche Verschiebung beider Signalen 1 und 2 umge-
rechnet werden

An

At = .
f’I"EC

(2.16)

Fiir die dargestellten Beispielsignale ergibt sich eine zeitliche Differenz von At =4 -107% s und
somit eine Partikelgeschwindigkeit von v = 0,45 m/s. Die Messung der Partikelgeschwindigkeit
unterliegt bestimmten Storeinfliissen. So kann ein Detektionsverlust, keine eindeutige Peaklokali-
sierung in der Kreuzkorrelation oder die Existenz von Gasblasen die Partikelgeschwindigkeitsbe-
stimmung beeinflussen. Ein Detektionsverlust entsteht, wenn ein Partikel bei der Durchquerung
nur eine Detektionsstelle passiert. Die zwei Signale kénnen nicht in Korrelation gebracht werden.
Ein schlechter Korrelationsplot mit keinem eindeutigen Maximum kann durch ein stark schwin-
gendes oder vor der Sonde verharrendes Partikel entstehen. Entsprechend dieser Storeinfliisse
werden die Ergebnisse einer Nachbearbeitung unterzogen. Unrealistische Extremwerte in der
Messreihe werden durch die Eingrenzung eines Giiltigkeitsintervalls mit —5 < v < 5 m/s elimi-
niert. Dabei wird ein Partikelgeschwindigkeitsbetrag grofier als 5 m/s fiir nicht erreichbar fiir
das betrachtete System angenommen. Neben einer Tiefpassfilterung des Ausgangssignals wird
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zusétzlich ein 1-D Medianfilter verwendet. Der Medianfilter ist ein nichtlinearer Rangordnungs-
filter. In der Signalfilterung wird eine Signall&inge von fiinf aufeinanderfolgenden Signalwerten
der GroBe nach sortiert. Der in der Filterung betrachtete Signalwert wird mit dem mittleren
Wert des groflensortierten Intervalls tiberschrieben. Der Medianfilter verhindert starke Ausreifier
in den Messergebnissen.

Die Aufnahmefrequenz in der Partikelgeschwindigkeitsmessung bestimmt sich aus der zu er-
wartenden maximalen Partikelgeschwindigkeit und ist begrenzt durch die Leistung des A/D
Wandlers. In der zu untersuchenden Wirbelschicht mit einer maximalen Fluidisation von 3 -,
ist aus Abschatzungen einer PIV-Messung die Partikelgeschwindigkeit nicht gréfier als 2,5 m/s.
Entsprechend des Faserabstandes ergibt sich eine Durchflugzeit von ¢t = 7,2 - 107° s und eine
minimal notwendige Frequenz mit f,;, = 1/t. Aus dem Nyquist-Shannon Abtasttheorem er-
gibt sich die Nyquist Frequenz als minimale Abtastrate und somit als Aufnahmefrequenz in den
Messungen mit

frec =2 fmin- (217)

Betragsméafig ergibt sich eine verwendete Aufnahmefrequenz von fr.. = 30 kHz. In den nach-
folgenden Abschnitten wird auf die Methodik zur Messung zweidimensionaler Partikelgeschwin-
digkeiten eingegangen.

2.3.2.2 Winkelabhangigkeit der Partikelgeschwindigkeit

Die parallele Anordnung der Empfangerfaserpaare in der Sonde hat einen entscheidenden Nach-
teil in der Messung von Partikelgeschwindigkeiten. Es kann nur die Partikelgeschwindigkeitskom-
ponente senkrecht zur Faseranordnung eindimensional akkurat und prazise gemessen werden.
Fiir den Fall eines schridgen oder parallel zur Faseranordnung durchquerenden Partikeldurch-
flugs ist der zuriickgelegte Weg eines Partikels von der ersten bis zur zweiten Detektion inner-
halb einer Messstelle unbekannt. In der Geschwindigkeitsberechnung in Gleichung (2.15) wird
jedoch der zuriickgelegte Weg des Partikels als konstant betrachtet. Dieser Weg ist der direkte
Abstand zwischen den Empfangerfasern. Fithrt man eine Messung innerhalb einer ungerichteten
Partikelstromung durch, so durchqueren die Partikel die Faseranordnung in unterschiedlichen
Richtungen. Eine Messung mit diesem Ansatz liefert grundlegend falsche Partikelgeschwindig-
keitswerte. Verfolgt man den Ansatz eines kontanten Durchflugweges mit dem Wert des Fa-
serabstands weiter, so muss die Durchflugzeit in fiktive Komponenten eines senkrechten und
waagerechten Partikeldurchflugs zerlegt werden. Damit ergibt sich die Modellvorstellung einer
winkelabhéngigen Durchflugzeit, um folglich auf die Partikelgeschwindigkeitskomponenten zu
schlieflen

_ _5f
Y= Rila) (2.18)

Abbildung 2.10 verdeutlicht diese beschriebene Komponentenaufteilung. Entsprechend berech-
net sich die senkrechte Durchflugzeit ¢, in Abhéngigkeit des Durchflugwinkels «.. Die senkrechte
Geschwindigkeitskomponente v, ergibt sich tiber die ebene Trigonometrie mit

Sf Sf
_°2F _ ) 2.19
Yy ty tcos o ( )

Die waagrechte Geschwindigkeitskomponente v, resultiert mit
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Abbildung 2.10: Darstellung der Komponentenaufteilung der Partikelgeschwindigkeit und der
Partikeldurchflugzeit eines schrig zur Faseranordnung durchquerenden Par-
tikeldurchflug innerhalb einer Messstelle.

vy = vsina = vy tan o (2.20)

Fiir den Fall einer festen Sondenausrichtung innerhalb einer Partikelstromung ist, fiir eine Parti-
kelgeschwindigkeitsmessung mit beliebiger Partikelbewegungsrichtung, der Durchflugwinkel ei-
ne notwendige Information. Folglich muss der Durchflugwinkel im Rahmen der Messung mit-
bestimmt werden. In diesem Zusammenhang muss erwdhnt werden, dass dies insbesondere fiir
Partikel mit groBem Durchmesser im Verhéltnis zum Faserabstand gilt (d, > s). Um den Einfluss
des Durchflugwinkels auf die Partikelgeschwindigkeit aufzuzeigen, sind fiir eine Partikelgeschwin-
digkeit von 1 m/s die theoretischen Winkelabhéngigkeiten der Geschwindigkeitskomponenten fiir
Winkel von 0 — 90° in der Abbildung 2.11 dargestellt. Es zeigt sich, dass fiir grofiere Durchflug-
winkel o die Geschwindigkeitskomponente v, gegen unendlich strebt. Dies ldsst sich mit dem
Extremfall erkldren, wenn ein Partikel im 90° Winkel die Faseranordnung durchquert. Es kommt
zu einer gleichzeitigen Detektion des grofien Partikels in beiden Faserpaaren und die Zeitdifferenz
zwischen beiden Signalen strebt gegen null. Der Quotient in Gleichung (2.19) geht entsprechend
gegen unendlich. Da in einer winkelunabhéngigen Betrachtung v, als die scheinbare Partikel-
geschwindigkeit angenommen wird, wird der Messfehler bei grofieren Partikeldurchflugwinkeln
sehr schnell sehr grof.

Zur Validierung der aufgezeigten Theorie wurde die Winkelabhédngigkeit mit Messungen in einer
einfachen Fallapparatur nachgewiesen. Hierzu wurde die faseroptische Sonde in eine Vorrichtung
eingespannt. Ein Einzelpartikel wurde in einer Héhe von 100 mm iiber der Sonde positioniert.
Zur Erzeugung eines definierten Falls wurde das Partikel am Ende eines unter Unterdruck ste-
henden Rohrchens befestigt. Nach einem Druckausgleich im Rohrchen 16st sich die Bindung
und das Partikel féllt. Bei dem senkrechten Fall erreichte das Partikel eine Geschwindigkeit
von 1,4 m/s direkt an der Messstelle vor der faseroptischen Sonde. Begonnen wurde mit einer
senkrechten Faseranordnung zur Uberpriifung der Messgenauigkeit der Sonde. In drauffolgenden
Messungen wurde die Sonde um jeweils 5° gedreht, um somit verschiedene Durchflugwinkel nach-
zustellen. Abbildung 2.12 zeigt die aufgenommen Messwerte mit der faseroptischen Sonde in der
Fallapparatur im Vergleich zu berechneten Werten. Die Messwerte bestétigen die theoretischen
Voriiberlegungen. Bei hoheren Durchflugwinkeln gibt es jedoch eine grofiere Messunsicherheit,
verdeutlicht durch die Fehlerbalken in Abbildung 2.12. Grund hierfiir ist die Tendenz der de-
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Abbildung 2.11: Theoretisch berechnete Partikelgeschwindigkeitskomponenten in Abhéngig-
keit des Durchflugwinkels der Partikel bei konstanter Partikelgeschwindigkeit
und unverénderter Faserausrichtung

tektierten Geschwindigkeit gegen unendlich. Kleinere Abweichungen verursachen dabei grofiere
Auswirkungen auf den Messfehler.

In den ersten Voriiberlegungen konnte gezeigt werden, dass die Kenntnis iiber den Durchflugwin-
kel essentiell ist, um verlassliche Partikelgeschwindigkeitswerte messen zu kénnen. Die Informa-
tion iiber den Durchflugwinkel ist fiir eine beliebige Partikelstromung in der Regel unbekannt,
kann jedoch durch eine Rekonstruktion einer Partikelgeschwindigkeitskomponentenmessung be-
stimmt werden. Dazu miissen an einer Messstelle zwei separate Messungen vorgenommen werden.
In der ersten Messung wird mit einer iibereinanderliegenden, senkrechten Faseranordnung die
Partikelgeschwindigkeitskomponente v, gemessen. Dies veranschaulicht die Abbildung 2.13 (a).
Fiir die zweite Messung wird die Sonde um 90° gedreht. Mit der waagerechten Faseranordnung
wird die Partikelgeschwindigkeitskomponente v, bestimmt, dargestellt in Abb. 2.13 (b). Sind
die beiden Komponenten bekannt, lasst sich der Durchflugwinkel o rekonstruieren

a = arctan -2 (2.21)
Uy
mit den Geschwindigkeitskomponenten
s
= 2.22
Yy tcos o ( )
d i (2.23)
und v, = . .
T tsina

Die Winkelrekonstruktion l&sst sich mit den Partikelgeschwindigkeitsmessungen an der Fallap-
paratur iiberpriifen. Der eingestellte Neigungswinkel der Sonde wurde mit den rekonstruierten
Durchflugwinkeln verglichen. Die Abbildung 2.14 zeigt diesen Vergleich. Dieser bestétigt eine
hinreichende Genauigkeit rekonstruierter Durchflugwinkel
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Abbildung 2.12: In einer Fallapparatur gemessene Partikelgeschwindigkeitskomponente v, in
Abhéngigkeit der Durchflugwinkel; Vergroflerter Ausschnitt zeigt den Feh-
lerbalken der Messabweichung von v, fiir den Fall der senkrechten Faseran-
ordnung mit av = 0° und bekannter Partikelfallgeschwindigkeit von 1,4 m/s
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Abbildung 2.13: (links) Schematische Darstellung der Sondenausrichtung zur Messung der
Partikelgeschwindigkeitskomponenten v, mit (a) senkrechter Faserausrich-
tung und zur Messung der Partikelgeschwindigkeitskomponente v, mit (b)
waagerechter Faserausrichtung. Das Empfingerfaserpaar ist zur Vereinfa-
chung mit nur einem Punkt abgebildet. (rechts) Die Partikelgeschwindig-
keitskomponenten v, und v, in Abhéngigkeit des Durchflugwinkels
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Abbildung 2.14: Rekonstruktion der Durchflugwinkel aus Einzelmessung von v, und v, in der
Fallapparatur im Vergleich zu den eingestellten Neigungswinkel der faser-
optischen Sonde

mit einem mittleren Fehler von 17,2 %. Die groten Unsicherheiten in den hier durchgefiihrten
Messungen resultieren aus der Winkeleinstellung der Sonde in der Vorrichtung und aus der
Vermessung von Einzelpartikeln. Die Fehlerbalken in Abbildung 2.14, bestimmt durch drei Wie-
derholungsmessungen, verdeutlichen die Messunsicherheiten.

In der praktischen Umsetzung sollen die Partikelgeschwindigkeitskomponenten in einer ungerich-
teten Mehrphasenstromung gemessen werden. Das System einer Wirbelschicht bietet mit starken
Richtungsédnderungen der Partikel die besten Voraussetzungen, um die dargelegte Winkelrekon-
struktion fiir die Berechnung der Partikelgeschwindigkeitskomponenten der Sondenmessungen zu
validieren. Durch das Zirkulationsverhalten der Partikel finden permanente Richtungswechsel im
oberen und unteren Bereich der Wirbelschicht statt. Eine starke Blasenbildung intensiviert die
Unstetigkeiten der Partikelstromungsrichtung. Zur Validierung der gemessenen Stromungswinkel
unter Einsatz der faseroptischen Sonde werden die Ergebnisse mit der anerkannten Messme-
thode der PIV verglichen. Diese liefert neben den Partikelgeschwindigkeitsvektoren ebenfalls
die Information zur Partikelstromungsrichtung. Zum Einsatz kommen beide Messmethoden in
einer flachen, rechteckigen Wirbelschicht, in welcher eine zweidimensional ausgebildete Parti-
kelstromung erzeugt werden kann. Der Aufbau der gesamten Versuchsanlage ist im Abschnitt
3.1.1 detailliert beschrieben. Wahrend in der PIV-Messmethodik mit einem Kamerasystem die
gesamten Zirkulationsbewegungen der Partikel zweidimensional gemessen werden kénnen, wird
die faseroptische Sonde iiber eine Lochstellenmatrix an Messstellen in die Riickwand der Wirbel-
schicht eingebracht, siehe Abbildung 3.4. Als Prozesszustand in den Untersuchungen wird das
Partikelsystem -AlyO3 in der Wirbelschicht mit der Gasgeschwindigkeit von u = 3-u,,; in einen
durchmischten Zustand versetzt. Weitere ergénzende Informationen zu der Prozesskonfiguration
in den Validierungsversuchen zeigt die Tabelle 3.3.

In den Messungen mit beiden Systemen muss beriicksichtigt werden, dass der Durchflugwinkel
zeitlich verdnderlich sein kann. Deshalb werden die jeweiligen gemessenen Partikelgeschwindig-
keitskomponenten iiber eine definierte Zeitspanne gemittelt. Die dabei notwendige Gesamtmess-
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Abbildung 2.15: (a) Definition des Stromungswinkels 8 und (b) Vergleich der gemittelten
Partikelstromungswinkel in einer Wirbelschicht, bestimmt durch die Winkel-
rekonstruktion der Sondenmessung und aus den PIV-Messungen; Vermessene
Schichthohe betragt y = 100 mm.

zeit zum Erhalt reproduzierbarer Mittelwerte wird im Anhang E.2 gezeigt. Folglich resultiert
die Information eines zeitlich gemittelten Durchflugwinkels.

Die PIV liefert in den ortsaufgelosten Messungen den Verlauf der Stromungswinkel 5 iiber die
gesamte Anlagenbreite sowie iiber die gesamte Anlagenhéhe. Die faseroptische Sonde hinge-
gen wurde in drei verschiedenen Schichthéhen mit je fiinf horizontalen Messstellen durch die
Riickwand in die Anlage eingebracht. Der Sondenkopf schlieffit dabei mit der Anlagenriickwand
biindig ab. Die in den Versuchen gemessenen Stromungswinkel 8 ergeben sich aus dem Durchflug-
winkel o und den Stromungsrichtungen der Partikel. Die Abbildung 2.15 (a) zeigt die Definition
des Stromungswinkels 8 aus den Partikelgeschwindigkeitskomponenten.

Die Abbildung 2.15 (b) zeigt den Vergleich fiir beide Messsysteme in der Schichthéhe y = 100
mm oberhalb des Verteilerbodens. Die Abbildung A.3 im Anhang zeigt ergénzende Darstellungen
der Stromungswinkel § fiir die Schichthéhen y = 200 und 300 mm. Zum besseren Verstédndnis
zeigt die Abbildung 2.16 das Partikelstromungsfeld mit den ausgewerteten Schichthohen. Fiir die
beiden unteren Messhohen (y = 100 und 200 mm) kann eine hinreichend gute Ubereinstimmung
zwischen beiden Messmethoden gefunden werden. Unterschiede zwischen beiden Messmetho-
den zeigen sich in hoheren Schichtbereichen. Im oberen Partikelbett diinnt die Partikelvolu-
menfraktion stark aus. In dinn besetzten Bereichen bewegt sich ein nicht unerheblicher Teil
der Partikel mit einem gewissen Abstand zur Apparatewand. Die bildbasierte PIV kann un-
abhingig von diesem Abstand die Partikelstromung auswerten. Die Sonde hingegen besitzt nur
eine eingeschrankte Messtiefe von wenigen Millimetern. Dadurch wird ein gewisser Anteil an
Partikeln nicht erfasst. Folglich kann ein zuverldssiger Vergleich der Messmethoden aufgrund
der unterschiedlichen optischen Messtiefen nur in Bereichen dichter Partikelstromung durch-
gefiihrt werden, in denen sich die Partikel mit Wandkontakt aufhalten. In diesen Bereichen
gibt es nachweislich eine Ubereinstimmung der Messergebnisse beider Messmethoden. Dieses
bestétigt die aufgestellte Vorgehensweise in der Winkelrekonstruktion zur Bestimmung des Par-
tikelstromungswinkels und der daraus resultierenden Berechnung zweidimensionaler Partikelge-
schwindigkeitskomponenten unter Anwendung der faseroptischen Sonde. Einen weiterfithrenden
Vergleich der Messmethoden, weitere Messergebnisse der Partikelgeschwindigkeitskomponenten
sowie die Uberpriifung der Einsetzbarkeit der flachen Wirbelschicht enthilt das Kapitel 3.
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Abbildung 2.16: Mit PIV gemessenes Partikelgeschwindigkeitsvektorfeld der Wirbelschicht

y = 300mm
y = 200mm
y = 100mm

mit einer Fluidisationsgeschwindigkeit von v = 3 - up, ¢

2.3.2.3 Differenzierung zwischen Blasen- und Partikelgeschwindigkeit

In der Messung von Partikelgeschwindigkeiten unter Verwendung der faseroptischen Sonde ist die
nachtrigliche Signalbeurteilung absolut wichtig. Das Gesamtsignal enthélt Bestandteile resultie-
rend aus Partikelquerungen und Leersignale mit Rauschiiberlagerung bei passierenden Gasbla-
sen. Abbildung 2.17 zeigt ein Messsignal mit entsprechenden Signalcharakteristiken verursacht
von Gasblasen und Partikeln. Per se kann aus der Auswertung des gemessenen Gesamtsignals
nicht eindeutig differenziert werden, ob es sich bei dem Ergebnis um die Partikel- oder die
Blasengeschwindigkeit handelt. Bei einer ungefilterten Verwendung des Gesamtrohsignals in der
Auswertung ergibt sich nach der Kreuzkorrelation ein nicht differenzierbarer Mischwert zwischen
der Blasen- und der Partikelgeschwindigkeit. Die Tendenz in dem Mischwert geht in Richtung der
mittleren Blasengeschwindigkeit. Diese Tendenz lasst sich schlussfolgern aus den langen Signal-
bestandteilen der Gasblasen, die in der Signalauswertung der Kreuzkorrelation stiarker gewichtet

werden.

Um aus dem kontinuierlichen Signal die Bestimmung von Blasengeschwindigkeiten ausschlieflen
zu kénnen und nur die Geschwindigkeitsinformation der Partikel zu erhalten, miissen aus dem
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Abbildung 2.17: Signalausschnitt der Geschwindigkeitsmessung mittels der faseroptischen
Sonde; Differenzierung zwischen Signalbestandteilen aus Partikelquerungen
und Gasblasen

Messsignal die charakteristischen Signalbestandteile der Gasblasen eliminiert werden. Ahnlich
wie die Vorgehensweise von Hartge u.a. [58] und in dem Aufnahmemechanismus der PIV ist
eine Unterteilung des gesamten Signals in einzelne Sequenzen mit einer diskreten Anzahl von
Messwerten N; moglich. Durch diese Signalzerlegung wird das Signal in einzelne Teilintervalle
unterteilt. Ein Teilintervall 1asst sich spezifischer hinsichtlich der Partikel- oder Blasencharak-
teristik mit hoherer Genauigkeit verarbeiten als vergleichsweise ein vollstandiges Messsignal.
Abbildung 2.9 (a) zeigt ein entsprechendes Teilintervall entnommen aus einer Messreihe, wel-
ches zur Geschwindigkeitsbestimmung herangezogen wird. Die Lénge dieses Teilintervalls ist
abhéingig von verschiedenen Systemfaktoren, wie zum Beispiel vom Betrag der gemessenen Par-
tikelgeschwindigkeit selbst oder von den Produkteigenschaften. Eine prézise Abschétzung ist
schwierig, da beeinflussende Faktoren sich wédhrend der Messungen dndern. Prinzipiell darf das
Teilintervall nicht zu kurz gewahlt werden, da sonst zu wenig Messwerte zur Bestimmung der Si-
gnalverschiebung vorliegen und sich folglich die Messunsicherheit stark erhoht. Andernfalls darf
das Signal eine bestimmte Lénge nicht iiberschreiten, da die Haufigkeit steigt, dass Teilintervalle
aufgrund von Blasenbestandteilen eliminiert werden.

Die Abbildung 2.18 zeigt die berechnete Partikelgeschwindigkeit fiir steigende Teilintervalllingen
N;. Fur grofiere Teilintervalllingen strebt die Partikelgeschwindigkeit gegen einen festen, verléss-
lichen Wert. Aus der Betrachtung verschiedener Messreihen wurde eine Teilintervalllinge von
500 Messwerten als ausreichend gewéhlt. Zur Verbesserung der statistischen Sicherheit kénnen
die Teilintervalle iiberlappen. Bei einer Uberlappung von 50 % verdoppelt sich somit die Ge-
samtanzahl der Auswertungsintervalle, die zur Partikelgeschwindigkeitsbestimmung herangezo-
gen werden.

Ein weiterer wichtiger Beurteilungsschritt des Signals ist das Identifizierungskriterium einer
Gasblase. Ab welcher Signalldnge liegt innerhalb eines Teilintervalls eine Gasblase vor? Blasen-
bestandteile in Form charakteristischer Signalflacken oder Signalrauschen verfélschen die Par-
tikelgeschwindigkeitsbestimmung. Eine Blasenidentifikation ist dahingehend schwierig, da bei
niedrigen Signalwerten nicht eindeutig zwischen einer Gasblase oder Partikelgeschwindigkeiten
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Abbildung 2.18: Auswertung des Partikelgeschwindigkeitssignals mit steigenden Teilinter-
valllingen N; in der Sequenzierung des Gesamtsignals, gemessen in der
flachen, rechteckigen Wirbelschicht an fiinf horizontalen Messstellen der
Schichthohe 100 mm

unterschieden werden kann. Niedrige Signalamplituden werden teilweise durch héhere Partikel-
entfernungen von der Sonde verursacht, da der Anteil des reflektierten Lichts und somit der
resultierende Spannungsmesswert abnimmt. Die Aussage 'niedriger Signalwert’ definiert sich fiir
Signalwerte unterhalb eines Cut-off Wertes U,, der vom Betrag geringfiigig grofler ist als das
Signalrauschen. Die entscheidende Frage stellt sich, ab welcher Signallinge, beziehungsweise ab
welcher Anzahl an Messwerten in einem Intervall, die aufeinanderfolgend unterhalb von U, liegen,
eine Gasblase vorliegt oder Partikel mit einem weiten Abstand queren? In den Untersuchungen
hat sich ein Grenzwert von 100 Signalwerten etabliert. Liegen mehr als 100 aufeinanderfolgende
Signalwerte in einem Teilintervall unterhalb von U,, wird das gesamte Teilintervall einer Gasbla-
se zugeordnet. Dieses blasenidentifizierte Teilintervall wird aus dem Messsignal geloscht, damit
ausschliefllich Partikelinformationen im Messsignal enthalten bleiben. Fiir den Fall von weniger
als 100 Messwerten unterhalb der Grenze U., wird von Partikelgeschwindigkeiten ausgegangen.
Das Teilintervall bleibt unverdndert erhalten und wird zur Geschwindigkeitsbestimmung heran-
gezogen.

2.4 Zeit- und Frequenzanalyse der Schichtdruckschwankungen

Eine Erfassung der Wirbelschichtdynamik kann durch die Messung der Schichtdruckschwankun-
gen erfolgen. Dieses Messverfahren eignet sich zur indirekten Beurteilung der Dynamik und des
damit verbundenen Systemzustands der Wirbelschicht. Im Detail wird in der Differenzdruck-
messung die Dynamik eines Zweiphasensystems, genauer die Bewegungsédnderungen der flui-
den Phase erfasst. Insbesondere durch das heterogene Fluidisationsverhalten, verursacht durch
Blasenbildung und Blasenausbreitung innerhalb der durchstromten Partikelschicht, kommt es
lokal zu nicht-periodischen Druckdnderungen. Anhand einer statistischen Drucksignalauswer-
tung lasst sich die Stromungsdynamik des Fluids als charakteristisches Regime bestimmen. Bei
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2.4 Zeit- und Frequenzanalyse der Schichtdruckschwankungen

klassischen Wirbelschichten gibt es typische Regime, wie blasenbildendes, schlagendes, turbu-
lentes oder transportierendes Schichtverhalten. Die Druckschwankungsmessungen ermdéglichen
die Identifikation von Fluidisationsregimen sowie das Feststellen von Regimednderungen.

Grundsétzlich gibt es drei verschiedene Methoden Drucksignale auszuwerten. Eine Analyse kann
im Zeit-, Frequenz- oder im Zustandsbereich erfolgen. Analysen im Zeitbereich sind meist einfach
zu berechnende Methoden wie Mittelwert, Standardabweichung oder Rescale Range Analysen
wie Hurst, V- oder P-Statistiken. Im Frequenzbereich werden oftmals Spektralanalysen oder
Wavelets angewandt. Alternativ gibt es die Moglichkeit der Analyse im Zustandsraum, wie zum
Beispiel die Kolmogorov Entropie. Eine Zusammenfassung mit Definitionen géngiger Verfahren
verschiedenster statistischer Analysemethoden der Druckschwankungssignale in Wirbelschich-
ten, sowie eine kritische Diskussion der komplexen Signalauswertung geben Bi [13] und van
Ommen u. a. [106].

Im Folgenden soll auf drei Auswertungsmethoden eingegangen werden, welche sich fiir die An-
wendung eines Wirbelschichtsystemvergleichs besonders eignen. Im Zeitbereich wird zur ers-
ten Beurteilung der Druckschwankungsintensitit die Standardabweichung o des Drucksignals
p verwendet. In einem Systemvergleich mit unterschiedlichen Bauformen muss das Drucksignal
und folglich die Standardabweichung von apparativen Einfliissen gelost werden. Hierzu wird das
Drucksignal auf den Mittelwert y einer Messreihe bezogen. Dieser Ausdruck wird als empirischer
Variationskoeffizient v definiert

(2.24)

Vergleicht man den Variationskoeffizienten bei einer Abfolge unterschiedlicher Fluidisationsge-
schwindigkeiten, so lasst sich in einem gewissen Bereich der Fluidisationsgeschwindigkeit ein Ma-
ximum identifizieren. Dieses Maximum ist ein Indiz auf einen Wechsel von einem blasenbildenden
in ein turbulentes Regime. Diese Extremwertbeziehung mit dem Ort des Maximums muss jedoch
differenziert behandelt werden. Es existieren ungekldrte Kopplungen zwischen der Hydrodyna-
mik, der Bettmassenverteilung und der mittleren Suspensionsdichte [106]. Eine bessere Mess-
grofe in diesem Zusammenhang ist die Taktzeit, welche auch als Alternative zur Frequenzanalyse
zu betrachten ist [18]. Die Taktzeit des Drucksignals beschreibt die Anzahl der Signalquerun-
gen durch den Signalmittelwert und ist ein Mafl des Regimezustands. Bei einer entsprechenden
Tiefpassfilterung des Ausgangsignals eignet sich diese Auswertungsmethode, neben der Identifi-
zierung des Fluidisationsregime, ebenfalls zur Feststellung der Defluidisation in Wirbelschicht-
agglomerationsprozessen [8]. In Abhéngigkeit der Taktzeit von der Fluidisationsgeschwindigkeit
sind im Funktionsverlauf typische Merkmale, wie zum Beispiel ein Maximum, vorhanden. Ein
solches Maximum liegt bezogen auf die Fluidisationsgeschwindigkeit tiblicherweise vor dem Ma-
ximum resultierend aus der Standardabweichungsanalyse. Die Taktzeit ist ein préaziseres Indiz
fiir einen Regimeiibergang. Ein Nachteil der Taktzeitberechnung liegt in der Rauschanfilligkeit.
Mit einer Tiefpassfilterung des Signals unter Verwendung einer Cut-off Frequenz bei der Hélfte
bis ein Drittel der Aufnahmefrequenz kénnen jedoch verléssliche Werte bestimmt werden.

Die Auswertung der Drucksignale im Frequenzbereich unter der Verwendung von Spektralana-
lysen kann ein anderes und detailliertes Abbild des Wirbelschichtzustands geben. Eine iibliche
Methode die Frequenzen der Wirbelschicht zu bestimmen ist, die Dichte des Leistungsspektrums
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Das Leistungsdichtespektrum S wird aus dem Fourier-transformierten Signal (FFT) mit der
allgemeinen Form

o0

P(w) = / p(t)e 9 dt (2.26)

—00

bestimmt. Der grofite Informationsgehalt aus dem Leistungsspektrum liegt in der H&ufigkeit
der Hauptfrequenzen der globalen Schichtdruckschwankungen. In klassischen Wirbelschichten
liegen diese Hauptfrequenzen tiblicherweise in der Bandbreite zwischen 1 - 10 Hz. Aus den Peaks
des Leistungsdichtespektrums ldsst sich insbesondere fiir die Geldart Klassen A und B spezielles
Fluidisationsverhalten identifizieren [53, 76]. Frequenzen kénnen so blasenbildenden, natiirlichen
oder blasenzerplatzenden Ursprungs zugeordnet werden. FEine durchgefiihrte Frequenzanalyse ist
jedoch immer subjektiv, da diese abhingig von dem Aufnahmeintervall, der Aufnahmefrequenz
oder der Anzahl gemittelter Spektren ist [71].

Im Rahmen dieser Arbeit werden die Differenzdruckmessungen zur Charakterisierung der Fluidi-
sationszusténde in zwei verschiedene Wirbelschichtbauformen eingesetzt. Ziel ist eine Beantwor-
tung der Frage, inwiefern hydrodynamische Unterschiede zwischen beiden Anlagenbauformen
vorliegen und diese die Zirkulationsbewegungen der Feststoffphase beeinflussen.
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3 Anwendbarkeit einer flachen Wirbelschicht
zur Stromungsanalyse

Die Wirbelschicht ist ein typisches Beispiel einer hochkomplexen Mehrphasenstromung. Auf-
grund der verschiedenen strémenden Phasen in der Wirbelschicht sind bestimmte Bedingungen
an eine messtechnische Untersuchung gekniipft. Insbesondere bei dichten Partikelstromungen mit
Partikelvolumenfraktionen bis zu ~ 60 % wird eine spezielle Beriicksichtigung in der apparati-
ven Versuchsplanung gefordert. Sind statt lokal begrenzter Messuntersuchungen zum Beispiel die
Feldinformationen von Interesse, so kann bei dichten und opaken Wirbelschichtstrémungen eine
flache Konstruktion mit transparenten Wénden eingesetzt werden. Ziel soll die Extraktion von
ortsaufgelosten Stromungsfeldern und Partikelverteilungen innerhalb einer Schnittebene durch
das System sein. In der Schnittebene miissen Fluidblasenbildung oder Partikelzirkulationsbewe-
gungen zweidimensional wiedergegeben werden und diirfen nicht in Bewegungsabhéingigkeit mit
der Tiefe der Apparatur stehen.

Die Konstruktion einer flachen Wirbelschicht basiert auf einer rechteckigen Grundfliache. Die
Anlagentiefe ist signifikant kleiner als die Anlagenbreite. Durch diese Geometrie entsteht ei-
ne zusammengedriickte Partikel- und Gasstromung, die als pseudo-zweidimensional bezeichnet
werden kann. Diese spezielle Konstruktion steht im absoluten Gegensatz zu industriellen Pro-
duktionsanlagen, welche entweder zylindrisch geformt sind oder als Rinnenapparatur mit recht-
eckiger Grundfléiche ein deutlich kleineres Seitenverhiltnis besitzen. Die flache Wirbelschicht
wird ausschlieflich in der Wissenschaft verwendet. Hauptgrund fiir den Einsatz dieser Spezial-
konstruktion ist die fehlende Moglichkeit Stromungsvorgénge in Produktionsanlagen zu untersu-
chen. Mit der flachen Wirbelschicht wird ein Einblick in die Austauch- und Interaktionsprozesse
fiir ein verbessertes Prozessverstdndnis ermdoglicht. Die Austauschprozesse beziehen sich auf
die beteiligten Phasen. Entscheidende Vorgénge sind die Blasenbildung des Fluids, sowie das
Zirkulationsverhalten und die ortliche Verteilung der Partikel. Daraus folgt der Wéarme- und
Stoffiibergang zwischen Fluid und der Feststoffphase und somit die Effizienz des Prozesses. Die
Verwendung einer flachen Wirbelschicht kann in den vergangenen wissenschaftlichen Arbeiten
auf vier verschiedene Themenschwerpunkte zuriickgefithrt werden. Die wissenschaftlichen Arbei-
ten beschéftigen sich mit der Charakterisierung von Gasblasen, Segregations- und Mischeffekten,
Partikelbewegungsverhalten innerhalb der Wirbelschicht und mit dem Vergleich von Messungen
zu numerischen Berechnungsmodellen. Die Tabelle 3.1 gibt eine ausfiihrliche Ubersicht zu den
wichtigsten Verdffentlichungen auf den vier Themengebieten.

Dieses Kapitel soll sich mit der Beantwortung der Frage beschéaftigen, ob solche speziellen fla-
chen Wirbelschichtkonstruktionen dquivalentes Verhalten zu dreidimensional gepriagten Anla-
gen widerspiegeln konnen. Es gibt verschiedene Aussagen in der Wissenschaft und Literatur,
dass systemrelevante Unterschiede vorliegen. Aussagen in der Literatur findet man vor allem
tiber abweichende Formfaktoren von Gasblasen [52, 84]. Ein kritischer Nachweis zu detaillierten
Unterschieden in den Partikelzirkulationsbewegungen fehlt jedoch. Um einen Nachweis zur Ein-
setzbarkeit zu erbringen, wird eine flache Wirbelschicht mit einer halbtechnischen, zylindrischen
Wirbelschichtanlage verglichen. Die gemessenen Systemeigenschaften Partikelvolumenfraktions-
verteilung, Partikelgeschwindigkeit und die Hydrodynamik werden fiir beide Anlagenbauformen
gegeniibergestellt.
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Tabelle 3.1: Ubersicht zu Verdffentlichungen zum Themenschwerpunkt flacher, rechteckiger Wirbelschichten zur Strémungsanalyse

Schwerpunktsthema Veroffentlichung PIV DIA  Gegenstand der Forschung
Pyle u. Harrison [109], 1967 e Blasenaufstiegsgeschwindigkeit in einer Wirbelschicht
Geldart [52], 1970 e Untersuchung der Gasblasen in 2D und 3D geprigten
Characterisierung Anlagen
der Gasblasen in der e Gasblasen im 2D System sind kleiner ausgepréigt als
Wirbelschicht in rdumlich ausgedehnten Anlagen
Lim u.a. [90], Lim u. Agarwal [88, X e Erstes DIA unter Verwendung von Auf- und Durch-
89], 1990, 1992, 1994 licht

e Blasencharakterisierung mit und ohne Einbauten
e Mischungsverhalten monodisperser Partikel

Kage u.a. [76], 2000 e Vergleich von Leistungsspektrumsdichten der Druck-
schwankungen fiir Geldart Klasse A Partikel
e Gegeniiberstellung flache-zylindrische Wirbelschicht

Caicedo u.a. [22], 2003 X e DIA fiir Formfaktor- und Seitenverhéltnisanalyse von
Gasblasen in Abhéngigkeit der Gasgeschwindigkeit

Santana u.a. [122], 2005 X e PIV-Untersuchungen des Blaseneruptionsmechanis-
mus

Laverman u. a. [85, 84], 2007, 2008 X X e PIV-Analyse des Partikelzirkulationsverhaltens

e DIA zur Blasenidentifikation, Blasenaufstiegsge-
schwindigkeit und Blasendurchmesser
e Blasenverhalten abhéingig von der Anlagenbreite

Sénchez-Delgado u. a. [121], 2010 X X e PIV und DIA Untersuchung zur Unterscheidung zwi-
schen Blasen und Feststoffphase
e Storungen auf die Feststoffphase verursacht durch Bla-
senaufstieg

Asegehegn u.a. [7], 2011 X e DIA zur Blasencharakterisierung in der Wirbelschich-
ten mit und ohne eingebauten Rohren




Tabelle 3.1: Ubersicht zu Verdffentlichungen zum Themenschwerpunkt flacher, rechteckiger Wirbelschichten zur Strémungsanalyse

Schwerpunktsthema Veroffentlichung PIV DIA  Gegenstand der Forschung
] ~ Goldschmidt u.a. [54, 55], 2003, X e DIA fiir Segregationsdynamik in Wirbelschichten
Segregation und  Mi- 2004 e Vergleich und Validierung eines DPM (Discrete Par-
schung ticle Model)
van Bokkers u.a. [14], 2004 X e PIV Untersuchung des Misch- und Segregationsverhal-

tens einer bidispersen Schiittung
e Vergleich zu einem DPM mit Verwendung verschiede-
ner Widerstandsmodelle

Zhang u.a. [157], 2010 e Mischvorgénge von zwei unterschiedlichen Partikelty-
pen in einer Bottom-Spray Wirbelschicht
e Vergleich mit DEM Simulationen

Link u. a. [94], 2005 e Erstellung einer Regime-Karte fiir das Wirbelschicht
Bottom-Spray Verfahren
Partikelbewegungsver-  Liu u. a. [96], 2008 X e PIV-Partikelgeschwindigkeitsmessung, Spektralanaly-
halten se und granulare Temperatur in einer Strahlschicht
van Buijtenen u.a. [20], 2011 X X e Untersuchung der Auswirkung des Restitutionskoeffi-

zienten auf das Partikelbewegungsverhalten im Wir-
belschicht Bottom-Spray Verfahren

e DIA zur Bestimmung der Partikelvolumenfraktion

e Kopplung zwischen DIA und PIV

van Buijtenen u.a. [21], 2011 X X e PIV und DIA zur Untersuchung der Interaktionen
mehrerer Spouts/ Diisen im Wirbelschicht Bottom-
Spray Verfahren

Borner u. a. [15], 2011 X X e Kopplung zwischen PIV und DIA zur Bestimmung von
Partikelverweilzeiten fiir verschiedene Wirbelschicht-
granulationstypen

Agarwal u.a. [4], 2012 X e PIV-Untersuchung mehrer Jets/ Spouts im Bottom-

Spray Verfahren




Tabelle 3.1: Ubersicht zu Verdffentlichungen zum Themenschwerpunkt flacher, rechteckiger Wirbelschichten zur Strémungsanalyse

Schwerpunktsthema Veroffentlichung PIV DIA  Gegenstand der Forschung
Jong u.a. [74], 2012 X X e Uberarbeitung der DIA-Auswertung (cDIA/ nDIA)
unter Verwendung eines DPM’s
Link u.a. [93], 2004 X X e Erste Verwendung von DIA zur Bestimmung von Par-
tikelvolumenfraktionen in einer Bottom-Spray Wirbel-
Validierung von CFD/ schicht
DEM Simulationen e Vergleich mit DPM unter Verwendung eines Hard-
Sphere Ansatzes
Taghipour u.a. [131], 2005 e Vergleich von CFD Simulationen unter Verwendung

verschiedener Widerstandsmodelle mit Schichtdruck-
messungen an einer 2D Wirbelschicht
Zhao u.a. [158], 2008 X e PIV-Untersuchung der Partikelstromung in einer
Strahlschicht mit eingebautem Steigrohr
e Vergleich mit DEM Simulationen

Schreiber u. a. [128], 2011 X e Blasencharakterisierung in einer Wirbelschicht mit
eingebauten Rohren
e Vergleich der Messungen aus [7] mit CFD Simulatio-
nen

Cloete u.a. [24], 2013 X e Vergleich von PIV-Messungen mit einem Standard 2D-
TFM in CFD Berechnungen




3.1 Versuchstechnik
3.1 Versuchstechnik

3.1.1 Flache Wirbelschicht

Fiir die experimentellen Untersuchungen der Stromungscharakteristika wurde eine flache Wir-
belschicht im Eigenbau angefertigt. Die Abmafle der Wirbelschichtkammer betragen 300 x 20 x
1000 mm3 (Breite x Tiefe x Hohe). Die Vorder- und die Riickseite der Anlage bestehen aus
Einscheibensicherheitsglas. Dieses Material ist weniger sprode als handelsiibliches Floatglas,
verschleifit weniger und ldsst sich besser in die Anlage einspannen. Die Glasscheiben wurden
von innen mit einer Schutzfolie beklebt. Diese Schutzfolie verhindert das Eintriiben der Glas-
scheiben durch Korrosion und Oberflichenabrieb. Dieser wird verursacht durch die Bewegungen
des hérteren Versuchsmaterials auf der Oberfliche. Weiterhin verringern die Folien das An-
haften von Schmutz und Partikeln aufgrund elektrostatischer Aufladung. Eingefasst sind die
Glasscheiben in einen Rahmen aus Aluminiumprofilen, der zusédtzlich elektrostatische Aufla-
dungen ableiten kann. Das Bodensegment der Wirbelschicht besteht aus einem hohlgefrasten
Aluminiumblock. Dieser besitzt einen seitlichen Einlass fiir die Luftversorgung. Als Bodenplat-
te/ Anstromboden wurde ein Sintermetallfilter aus Edelstahl mit der Dicke von 3 mm und einer
mittleren Porengréfle von 100 pum gewahlt. Dieses pordse Sintermaterial ermoglicht bei einem
akzeptablen Druckverlust eine homogene Anstromung in die Wirbelschicht. Die Luftversorgung
erfolgt iber das Druckluftnetz mit 5 bar Vordruck. Die Regelung der einstromenden Luftmen-
ge wird mit einem MFC (Mass Flow Controller) der Gréfie 700 In/min vom Typ Bronkhorst
Mattig (F-203AV-M50-ABD-44-V) eingestellt. Wahlweise ist es moglich, die Eintrittsluft in die
Wirbelschicht vorzuheizen. Hierzu kann ein 1 kW Luftheizer vorgeschaltet werden, um Luft-
eintrittstemperaturen bis 80°C einzustellen. Das Bodensegment der Anlage ist so konzipiert,
dass es fiir die Einstellung verschiedener Wirbelschichtkonfigurationen gewechselt werden kann.
Zur Realisierung der Top-Spray Wirbelschicht wurde eine auflenmischende Zweistoffdiise vom
Modell Schlick 970-S8 verbaut. Die Diisenluftversorgung erfolgte ebenfalls iiber das Druckluft-
netz, geregelt tiber einen 50 In/min grofien MFC (Bronkhorst Mattig F-201AC-RAA-G22-V).
Wahlweise wurde mit und ohne Eindiisung einer Fliissigkeit gearbeitet. Bei der Eindiisung lasst
sich der Fliissigkeitsmassenstrom mit einer Mikrometerschraube an der Diise unabhéngig vom
Diisendruck prézise einstellen. Der minimal einstellbare Fliissigkeitsstrom betrégt dabei 28 ml/h.
Die Spriiheigenschaften lassen sich an der Zweistoffdiise durch die Kappeneinstellung beeinflus-
sen. So kann ein Sprithwinkel zwischen 20-40° eingestellt werden. Die Einbauhohe der Diise
lasst sich stufenlos variieren. In den Versuchen, zusammengefasst in der Tabelle D.1 im Anhang,
wurden zwei verschiedene Diisenhéhen, 320 mm und 420 mm oberhalb des Anstrémbodens, ver-
wendet. Die Abbildung 3.1 zeigt schematisch die beschriebene Konfiguration der flachen Wir-
belschicht.

Um die Feststoffbewegungen in dieser Anlage analysieren zu kénnen, werden die Bewegungs-
muster mit einem Hochgeschwindigkeitskamerasystem digital aufgezeichnet. Bei dem System
handelt es sich um ein LaVision 2D Flow Master PIV Messsystem mit einer HighSpeedStar 3-
1K Kamera, siche Abschnitt 2.1, welches zentral vor die Wirbelschichtanlage positioniert wurde,
siehe Abbildung 3.2. Die Hochgeschwindigkeitskamera besteht aus einem 10-bit monochromen
CMOS-Sensor mit einer maximalen Auflésung von 1024 x 1024 Pixeln bei einer maximalen Auf-
nahmerate von 1 kHz. Zur Speicherung der Bilddaten ist im Kamerasystem ein 12 GB grofier
RAM-Datenspeicher eingebaut. Dieser ermoglicht die Aufnahme von maximal 9600 Bildern in
Folge, bevor die Daten auf der Systemfestplatte abgespeichert werden miissen. Zur Verldngerung
von Aufnahmezeiten der Kamera bei gegebener Speichergréfie wurde die Aufnahmerate durch
eine externe Trigger-Steuerung, erzeugt mit einem Frequenzgenerator, verringert. Durch die
TTL-Ausloseansteuerung konnte die Aufnahmerate bis auf 10 Hz reduziert werden. Um dabei
zusétzlich eine moglichst kurze Belichtungszeit
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3 Anwendbarkeit einer flachen Wirbelschicht zur Strémungsanalyse
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Abbildung 3.1: Schematischer Aufbau der flachen, rechteckigen Wirbelschichtanlage in Top-
Spray Konfiguration; Alle Mafle sind in mm.
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Abbildung 3.2: Gesamtauftbau der flachen Wirbelschichtanlage zur Aufnahme von Partikelbe-
wegungen mit einem Kamerasystem
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3.1 Versuchstechnik

Paramete Einstellung/ Wert Einheit
Kameraaufnahmen

Aufnahmerate Doppelbilder 10 [H z]
zeitl. Bildabstand At 0,001 [s]
Belichtungszeit 1/25.000 [s]
Blendenéffnung 4,2 [—]
Brennweite des Objektivs 85 [mm]
Kamerabstand zur Anlage 2,5 [m]
Belichtung 8x50 (W]
Bildauflosung 1024 x 1024 [px]
Skalierungsfaktor &, 0,524 [px /mm]
PIV-Auswertung

Interrogation Area Grofie 16 x 16 [px]
BildgroBe 125 x 72 [Interogation Areal
Uberlappung der Interrogation Areas 50 (%]
Sliding Background Filter 800 [—]
Intensitats-Offsetwert 10 [—]

Kreuzkorrelation
Iterationsmethode

Post-processing

DIA-Auswertung

Standard-FFT, no zero-padding

Single-Pass-Mode
Median-Filter

Interrogation Area Grofle 16 x 16 [px]
Uberlappung der Interrogation Areas 50 [%]
Offset Iin 100 [—]
Min/ Max Filtergrofie 11x11 [pz]
Tiefpassfiltergrofie 20 x 20 [px]
Stdabw. des Gaufischen Tiefpassfilters 0,1 [—]
Totvolumen der Diise 9,6-107° [m?]

Tabelle 3.2: Aufnahme-,

PIV und DIA Einstellungen

in den Kameraaufnahmen zur

Partikelgeschwindigkeits-und Partikelvolumenfraktionsmessung

in den Kameraaufnahmen realisieren zu koénnen, notwendig um schnelle Partikelbewegungen
scharf abzubilden, muss die Anlage lichtintensiv ausgeleuchtet werden. Dazu wurden acht 50 W
Niedervolthalogenscheinwerfer vor der Anlage montiert. Die Lampen lassen sich in allen drei Ach-
sen verstellen, um die kreisférmigen Spots zu einer moglichst gleichméafigen Beleuchtungsflache
auf der Anlage auszurichten. Zur Elimination von Lichtfluktuationen in den Beleuchtungen, ver-
ursacht durch das 50 Hz Wechselstromnetz, wurden die Lampen mit einem Gleichstromgenerator
mit einer maximalen Leistung von 400 W versorgt. Eine Ubersicht zu den verwendeten Kamera-
und Programmeinstellungen zur PIV und DIA-Auswertung in der Aufnahme von Partikelbewe-
gungsmustern und zur Bestimmung von Partikelgeschwindigkeit und Partikelvolumenfraktion
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Abbildung 3.3: Schematischer Aufbau der zylindrischen Wirbelschichtanlage in Top-Spray
Konfiguration; Alle Mafle sind in mm.

gibt die Tabelle 3.2. Details zu den Anlagenparametern der flachen, rechteckigen Wirbelschicht
sind in der Tabelle 3.3 dargelegt.

3.1.2 Zylindrische Wirbelschicht

Fiir den Vergleich der flachen Wirbelschicht mit einem dreidimensional geprigten System wur-
de eine halbtechnische, zylindrische Wirbelschichtanlage gebaut und eingesetzt. Die Wirbel-
schichtanlage, deren Aufbau in Abbildung 3.3 dargestellt ist, wurde hauptséchlich aus PMMA
gefertigt und besitzt zur direkten Vergleichbarkeit der Messergebnisse einen dquivalenten Ver-
suchsaufbau wie die flache Wirbelschicht. Das heifit, der Anlagendurchmesser betragt 300 mm,
korrespondierend zur Anlagenbreite des flachen Systems. Der Anstrémboden wurde mit identi-
schem Material, Edelstahlfilter mit 3 mm Dicke und 100 um Porendurchmesser, gewéhlt. Zur
Realisierung einer gleichméfig verteilten Einlassstréomung in die Schicht wurde unterhalb des
Anstrombodens der seitliche Lufteinlassbereich in die Anstromkammer mit einem perforierten
Einlasskanal verldngert. Neben dem Druckverlust iiber den Anstromboden wird dadurch eine
gleichméaflige Anstromung garantiert.

Die Luftversorgung der Wirbelschicht erfolgt iiber zwei Luftversorgungseinheiten. Die eine Ein-
heit ist ein Saugventilator oberhalb der Schicht kombiniert mit einem Luftfilter zur Absaugung
und Reinigung der Abluft aus der Anlage. Die zweite Einheit ist eine Reihenschaltung zwei-
er Druckventilatoren mit angeschlossener Blendenmessstrecke zur Luftdurchsatzmessung. Die

40



3.2 Vergleich angewandter Messtechnik

Eigenschaft flache Wirbelschicht zyl. Wirbelschicht Einheit
Versuchsprodukt v-Al O3 v-Al, O3

Produktgroe d,, 0,0018 0,0018 [m)]
Schichtmasse mpeq 0,515 6.65 [kg]
Festbetthohe h g, 0,15 0,15 [m]
Anlagenhdhe h 1 1,5 [m]
Breite/ Durchmesser d/b 300 300 [m]
Anstromflache Apeq 6-103 0,07069 [m?]
max. Fluidmassenstrom (4 - u,f) 58,1 684 [kgh™!]
Luftdurchsatzmessung MFC Blende

max. Diisenluftmassenstrom My 3,6 3,6 [kgh™Y]
Eingediiste Wassermenge M,, - 0,228 [1h=1]

Tabelle 3.3: Gewéhlte Einstellungen und Anlagenparameter in den experimentellen Untersu-
chungen

Regelung und Datenerfassung der Luftmassenstrome erfolgt iiber die SPS der zweiten Versor-
gungseinheit. Zur Einstellung der Top-Spray Konfiguration kann die zylindrische Wirbelschicht
mit derselben Zweistoffdiise aus der flachen Anlage erweitert werden. Die Diise wird ebenfalls in
den Hohen 320 mm und 420 mm oberhalb des Anstrémbodens, mittig und nach unten strémend
eingebaut. Die Luftversorgung der Diise erfolgt iiber das Druckluftnetz mit 5 bar. Der Durchsatz
wird tiber einen MFC der Gré8e 50 In/min geregelt. Die Tabelle 3.3 zeigt eine Gegentiberstellung
der Anlagenparameter zwischen der zylindrischen und der flachen Wirbelschichtbauform.

3.2 Vergleich angewandter Messtechnik

In einem Vergleich verschiedener Anlagensysteme mit der Verwendung von zwei grundlegend
verschiedenen Messtechniken muss sichergestellt sein, dass die zu vergleichenden Messgrofien
dquivalent wiedergegeben werden konnen. Nur so kann ein entsprechender Systemvergleich her-
ausgearbeitet werden. Im besonderen Maf3 gilt dies fiir die Messung der Partikelvolumenfraktio-
nen und der Partikelgeschwindigkeit. Des Weiteren muss sichergestellt werden, welches System
fiir eine spitere Anwendung zur Untersuchung der Partikelstromungsvorgéinge und in der Par-
tikelverweilzeitanalyse am besten geeignet ist.

Betrachtet man beide eingesetzten Messtechniken, bildbasierend mit der Kamera und die fa-
seroptische Sonde, so unterscheiden sich diese mafigeblich in der Intrusivitdt der Strémung,
sowie im eigentlichen Messprinzip. Ein direkter Vergleich der beiden Messsysteme innerhalb
derselben Anlage soll deshalb die Einsetzbarkeit validieren. Eine entsprechende Untersuchung
wurde in der flachen Wirbelschicht durchgefiihrt. Hierzu wurde die Riickwand der Wirbelschicht
mit einer Messstellenmatrix versehen, deren Messstellenpositionen in Abbildung 3.4 dargestellt
sind. In den Messstellen wird die faseroptische Sonde in die Schicht eingebracht. Der Kopf
der Sonde schliefit mit der Innenwand der Anlage biindig ab. Dies minimiert den intrusiven
Einfluss auf die Partikelstromung und erhéht die Messgenauigkeit. Neben den Sondenmessun-
gen an der Riickwand wurden Bildaufnahmen der Partikelstromung mit dem Kamerasystem
von der Anlagenvorderseite durchgefiihrt. Eine Gegeniiberstellung der erfolgten Auswertungen
der Partikelvolumenfraktion ist in der Abbildung 3.5 dargestellt. Aus den Ergebnissen lassen
sich verschiedene Einschriankungen der Messmethoden ableiten. Grundsétzlich zeigt sich, dass
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Abbildung 3.4: Messstellenmatrix in der Riickwand der flachen Wirbelschicht zur Einbringung
der faseroptischen Sonde; Alle Mafle sind in mm.

die Messwerte der Partikelvolumenfraktion der faseroptischen Sonde systematisch hoher liegen
als in der DIA Bildauswertung. Dies variiert jedoch zwischen den einzelnen Fluidisationenge-
schwindigkeiten. Bei niedrigeren Fluidisationsgeschwindigkeiten wird die Abweichung zwischen
den Systemen gréfler. Grund ist die verringerte Mobilitdt des Partikelbettes. Dadurch steigt die
Héufigkeit statisch verharrender Partikel vor der Sondenspitze an. Folglich werden der Informati-
onsgewinn und die Messgenauigkeit der Partikelvolumenfraktion in wenig bewegten Schiittungen
verschlechtert. Der Extremfall ist eine ruhende Schiittung vor der Sonde. Anders als in der Bild-
auswertung kann unter diesen Bedingungen eine Partikelvolumenfraktion nicht mehr gemessen
werden. Je nach Partikelanordnung vor der Sonde, kénnen physikalisch unrealistische Werte mit
€p > 0,6 entstehen.

Ein weiterer Messbereich mit pragnanter Abweichung existiert fiir niedrige Partikelvolumen-
fraktionen. Insbesondere dinn besetzte Partikelstrome sind in der DIA-Bildauswertung durch
Korrekturen der Rauschminimierung affektiert. Dies betrifft vor allem die notwendige Korrektur
mit dem konstanten Offset-Wert I,,,;,. Dabei werden teilweise Partikelbestandteile aus den Bil-
dern herausgefiltert mit einem Informationsverlust fiir die Partikelvolumenfraktionsbestimmung.
Die Partikelvolumenfraktion wird zu niedrig prédiktiert. Weitere Unterschiede in den Partikel-
volumenfraktionswerten zeigen sich in grofileren Messhohen in der Wirbelschicht. Im oberen
Bereich der Anlage diinnt die Schicht mit niedrigen Partikelvolumenfraktionen aus. Partikel be-
wegen sich verstiarkt in der Anlagenmitte mit geringen Wandkontakten. Die unterschiedlichen
optischen Messtiefen beider Systeme verursachen dabei abweichende Messergebnisse. Wéahrend
die faseroptische Sonde mit einer eingeschriankten Messtiefe von maximal 4 mm nur wandna-
he Partikel erfasst, kann das Kamerasystem unabhéngig von der Tiefe Partikel detektieren.
Voraussetzung ist, dass die Partikel im sichtbaren Bereich liegen und nicht von anderen Par-
tikeln tiberdeckt werden. Dadurch kénnen grundlegend unterschiedliche Messergebnisse entste-
hen. Dies verdeutlicht besonders die Messung der Partikelgeschwindigkeiten unter Einsatz beider
Messmethoden, dargestellt in Abbildung 3.6 fiir zwei unterschiedliche Messhéhen. Wahrend im
dichten Stréomungsbereich der Schichthéhe 200 mm gute Ubereinstimmung der Messergebnis-
se vorliegt, weichen diese bei 300 mm stark voneinander ab. Dieses konnte ebenfalls im vor-
angegangenen Abschnitt 2.3.2.2 in der Rekonstruktion des Stromungswinkels beobachtet wer-
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Abbildung 3.5: Vergleich der Partikelvolumenfraktion gemessen mit der faseroptische Sonde
und der DIA-Bildausauswertung in der flachen Wirbelschichtanlage fiir ver-
schiedene Fluidisationszustdnde des Partikelmaterials «v-AlsOg

den. In der Schichthéhe 300 mm zeigt sich besonders, dass unterschiedliche Partikelanzahlen
je Stromungsrichtung gemessen werden. Das fiihrt dazu, dass schnelle herabfallende Partikel in
geringen Partikelvolumenfraktionen, die sich vor allem in der Mitte der Anlage bewegen, von
der PIV haufiger gemessen werden, als von der faseroptischen Sonde. Die Folge ist ein negati-
ves Partikelgeschwindigkeitsprofil in der PIV-Messung. In diesem Zusammenhang ist darauf zu
verweisen, dass die Messgrofle Partikelgeschwindigkeit keine Erhaltungsgrofle ist und dieses Mes-
sergebnis aus der zeitlichen Mittelung resultiert. Die Abbildung A.4 im Anhang zeigt anhand des
Partikelmassenstroms, dass trotz des negativen Geschwindigkeitsprofils ein dquivalenter Massen-
transport nach oben beziehungsweise unten mit der Bilanzsumme My, — Mgom, ~ 0 gegeben
ist.

Eine kritische Beurteilung zur Messgenauigkeit der angewandten Messtechnik beziehungsweise
zu baulichen Einfliisse der Versuchsanlagen kann tiber die SchlieBung einer Massenbilanz erfol-
gen. Hierzu werden Massenstrombilanzen des Feststoffs in der zylindrischen und in der flachen
Anlage in horizontalen, eindimensionalen Schnittgeraden ausgewertet. Zur Bilanzierung wird die
zeitlich gemittelte, vertikale Komponente des Partikelmassenstroms M, verwendet. Der zeitlich
gemittelte Partikelmassenstrom resultiert aus der Kopplung zwischen der Partikelvolumenfrak-
tion und der vertikalen Partikelgeschwindigkeitskomponente und ergibt fiir eine Interrogation
Area oder fiir eine Messstelle mit der faseroptischen Sonde mit

| N
M, = N prvm(x, Y, t)epi(x,y,t). (3.1)
i

N ist die Anzahl aufeinanderfolgender Messwerte einer Messung korrespondierend zu den je-
weiligen Aufnahmezeiten in der Tabelle E.2. Die Abbildung 3.7 (b) zeigt einen Konturplot des
zeitlich gemittelten, vertikalen Partikelmassenstroms, gemessen in der flachen Wirbelschicht. Die

43



3 Anwendbarkeit einer flachen Wirbelschicht zur Strémungsanalyse

0.6 i . - . R . - 0.6} . | | Vy Sonde
ol vy PIV
|
— = 0.2}
z ~
E) H -
S S 0t J.:'

y=200mm -7

-0.4

0 100 200 300 0 100 200 300
X [mm)] X [mm)]

Abbildung 3.6: Vergleich der zeitlich gemittelten Partikelgeschwindigkeitskomponente v, ge-
messen mit der faseroptische Sonde und mit PIV-Auswertung in der flachen
Wirbelschichtanlage fiir die Fluidisationsgeschwindigkeit u = 3wy, r; Verdeut-
lichung unterschiedlicher optischer Messtiefen beider Messmethoden

Bilanzierung des Partikelmassenstroms erfolgt iiber die gesamte Schichtbreite von 0 bis z = 300
mm fiir die jeweiligen Schichthéhen mit

0= /Mydx (3.2)
0

Im Idealfall eines geschlossenen Systems bewegt sich bei praziser Messung der gleiche Massen-
anteil nach oben sowie nach unten und das Integral in Gleichung (3.2) ist null. Die Abwei-
chung vom Idealfall wird iiber den Massenbilanzfehler FE definiert, der die Differenz zwischen
dem auf- und abwartsbewegenden Partikelmassenstrom bezogen auf die Partikelmassenstrom-
aufwértskomponente. Fiir die Messungen in einer Schichthdhe ergibt sich der Massenbilanzfehler
mit

Z My,uz) - Z |My,down|
Z My up .
3

E=-

(3.3)

mit My > 0= My, und M, <0 = M, ioun (3.4)

Der Massenbilanzfehler zeigt sich als ein Werkzeug, um Messabweichungen der eingesetzten
Messmethoden und um Einsatzgrenzen der Versuchstechnik zu verdeutlichen. Der Vergleich des
Massenbilanzfehlers wird im Folgenden zwischen der flachen Wirbelschicht unter Anwendung der
Bildauswertung mit der zylindrischen Anlage unter Einsatz der faseroptischen Sonde prasentiert.
Die Abbildung 3.7 (a) zeigt den Massenbilanzfehler beider Messmethoden in beiden Anlagen-
systemen fiir die Fluidisationsgeschwindigkeit u = 3 - u,,y. Die Abbildung A.5 im Anhang zeigt
den Massenbilanzfehler fiir die Fluidisationsgeschwindigkeit u = 4 - w,,f.
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3.2 Vergleich angewandter Messtechnik

Im spéteren Teil dieser Arbeit wird zur Bestimmung von Partikelverweilzeiten eine Sprithzone als
ortlich begrenzter Teilbereich der Wirbelschicht bilanziert. Die Spriihzone liegt in den Schicht-
héhen zwischen y = 150 bis 420 mm. Die Massenbilanzfehler der Kopplung zwischen PIV und
DIA liegt bei u = 3 - wy,s bei 51 % und bei u = 4 - Uy, bei 39 %. In Schichthohen iiber
300 mm kommt es zu gréfleren Fehlerwertschwankungen. Ein positiver Bilanzfehler bedeutet
in dieser Auswertung, dass die Aufwartsbewegungskomponente der Partikel im Vergleich zur
Abwirtsbewegung iiberbewertet wird. Die grofieren Messunsicherheiten begriinden sich in der
DIA-Auswertung durch niedrige Partikelvolumenfraktionswerte, wie zuvor beschrieben. Diinn
verteilte, sich abwértsbewegende Partikelstrome werden im Vergleich zu dichter gepackten,
aufwéartsbewegten Partikeln massenméaflig unterschétzt. Die unterschiedlichen Partikelvolumen-
fraktionen zwischen Auf- und Abwirtsbewegungen der Partikel resultieren aus den Blasenerup-
tionsmechanismen im Freeboard-Bereich.

Ein weiterer Einfluss auf den Bilanzfehler ergibt sich durch niedrige Partikelgeschwindigkei-
ten. Geringe Partikelgeschwindigkeiten existieren meist zusammen mit dicht gepackten Parti-
kelschiittungen. In diesen dichten Schiittungen kommt es zur Ausbreitung der Schicht {iber die
gesamte Anlagentiefe. Partikel werden verstiarkt gegen die Apparatewand gedriickt. Die Folge
ist eine hohere Beeinflussung der Stromung durch Partikel-Wand-Reibung. Die Partikel an der
Wand bewegen sich folglich langsamer als die Kernstromung in der Mitte der Wirbelschichtanla-
ge. Der Betrag der Wandreibung lisst sich nicht quantifizieren. Grund sind ungeklarte Einfliisse,
wie der Wandkontakt in Abhéngigkeit der Partikelvolumenfraktion, Kontaktflichen, Reibungs-
beiwerte und Normalkréfte der Partikel auf die Wand. Langsame Partikelgeschwindigkeiten bei
hohen Partikelvolumenfraktionen finden sich in dem linken und rechten Rand der flachen Wirbel-
schicht wieder, siehe in den spéteren Abbildungen 5.2 und 5.3. Dort bewegen sich die Partikel fast
ausschliefllich nach unten. Aufgrund der hier vorliegenden, signifikanten Wandreibungsverluste,
im Vergleich deutlich hoher als in der Schichtmitte, wird der abwartsbewegte Partikelmassen-
strom unterschitzt und der Massenbilanzfehler ist darauthin nahezu durchgéngig positiv.

Weiterhin auffillig ist ein negativer Bilanzfehler in den untersten Schichthohen. Dieser resul-
tiert einerseits aus Partikel-Wand-Reibung und andererseits durch die fehlende Ausbildung ei-
nes vollstdndig turbulenten Gasgeschwindigkeitsprofils iiber die gesamten Anlagentiefe direkt
iiber dem Verteilerboden. Deutlich niedrigere Gasgeschwindigkeiten an der Apparatewand im
Vergleich zur Anlagenmitte verursachen, dass hauptséchlich nach unten segregierende und nicht
aufwéartsbewegte Partikel sichtbar sind. Der aufwértsgerichtete Partikeltransport findet in der
optisch unzugéinglichen Anlagenmitte statt. In den Kameraauswertungen ist folglich nur die
Abwértsbewegung sichbar, wodurch dieser extreme Massenbilanzfehler hervorgerufen wird. Die-
ser Extremwertfehler ist in der Versuchsanlage und in der Messauswertung nicht zu verhindern
und findet sich in allen Messergebnissen wieder. Entsprechend wird dieser Bereich von y = 0 bis
50 mm in der Bilanzierung des Systems nicht beriicksichtigt.

Die grofiten Einfliisse auf die vermessenen Partikelbewegungen finden im unteren Teil der An-
lage, sowie an den seitlichen Réndern statt. Diese Bereiche miissen bei der Bilanzierung von
betrachteten Zonen, wie zum Beispiel die Spriithzone, ausgeschlossen werden. Einschrankungen
und Abweichung im Bereich der Anlagenmitte sind hier ebenfalls vorhanden. Jedoch sind die-
se hinnehmbar und ermdglichen eine akzeptable Bilanzierbarkeit der Spriithzone. Eine explizite
Betrachtung der BilanzschlieBung einer Sprithzone zeigt der Abschnitt 5.2.

Fiir die faseroptische Sonde zeigt sich im Vergleich zur Bildauswertung eine andere Charakte-
ristik. Fiir niedrige Schichthohen existieren hohe, positive Massenbilanzfehler, welche sich mit
zunehmender Schichthohe relativieren. Im Mittel liegt der absolute Bilanzfehler bei 73 % fiir
die Fluidisationsgeschwindigkeit « = 3 - u,,f. Ab einer Schichthohe von iiber 220 mm schla-
gen die Bilanzfehler in extrem negative Werte um. Das Verhalten ldsst sich mit diversen Ein-
schrankungen des Messsystems erkldren. Durch die diskrete Messung aller 20 mm vertikal iiber
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3 Anwendbarkeit einer flachen Wirbelschicht zur Strémungsanalyse
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Abbildung 3.7: (a) Vergleich des Massenbilanzfehler in Abhéngigkeit der Schichththe fiir den
Stromungszustand bei v = 3-u,,; gemessen mit der faseroptischen Sonde in der
zylindrischen Wirbelschicht und unter Auswertung von PIV und DIA in der
flachen Wirbelschicht und (b) Konturplot des vertikalen Partikelmassenstroms
in der flachen Wirbelschicht

die Anlagenhohe sowie horizontal in die Tiefe der Anlage, siche Abbildung 3.13, ist die o6rtliche
Auflésung der Partikelvolumenfraktion und Partikelgeschwindigkeit relativ gering. Der Randbe-
reich mit hohen Partikelvolumenfraktionen und permanenter Partikelabwértsbewegung wird zu
grob erfasst. Partikelaufwirtsbewegungen werden im Vergleich zu den Aufwirtsbewegungen in
der Anlagenmitte unterschétzt. Weitere Einfllisse auf die Messung sind gegeben durch die In-
trusivitit der Sonde, hdufige Richtungsinderungen der Partikel, intensive Durchmischung und
ungleichméflige Blasenbildung. Vor allem durch die letztgenannten Einfliisse intensiviert sich
eine dreidimensional ausgebildete Partikelstromung. Problematisch ist hierbei die Erfassung der
rdumlich ausgedehnten Partikelstromungen. Die Einsetzbarkeit der faseroptischen Sonde zur
Partikelgeschwindigkeitsmessung zeigt Abschnitt 2.3.2, jedoch nur fiir die erfolgreiche Anwen-
dung einer ebenen Partikelstromung. In der zylindrischen Wirbelschicht gibt es Partikel, die sich
auf die Sonde hinzu- oder wegbewegen. Mit der Zweikomponentenmessung und der Winkelrekon-
struktion innerhalb einer Ebene wird die Bewegungsrichtung der dritten Dimension nicht erfasst.
Da diese Komponente ebenfalls einer Winkelabhdngigkeit unterliegt, bedarf es einer gesonder-
ten Betrachtung mit Erweiterung der Auswertungsmethodik zur Bestimmung dreidimensionaler
Partikelgeschwindigkeiten. Die Bilanzierung einer Sprithzone kann entsprechend mit Einsatz
der faseroptischen Sonde innerhalb der zylindrischen Wirbelschicht nicht durchgefithrt werden.
Ortliche Auflésung und Messgenauigkeit sind nicht ausreichend. Diesbeziiglich wird die Bilan-
zierung einer Sprithzone iiber Messungen in der flachen Wirbelschicht unter Anwendung der
Bildmessmethoden durchgefiihrt.

Zieht man jedoch die zuerst prasentierten Vergleiche beider Messmethoden heran, so konnte
gezeigt werden, dass beide Messmethoden in einem bestimmten Einsatzbereich vergleichbare
Einzelergebnisse liefern. Dies trifft fiir die Einzelmessung der Partikelvolumenfraktion und der
Partikelgeschwindigkeit innerhalb einer Messstelle zu. Die Messung der Partikelgeschwindigkeit
ist auf den Sonderfall einer ebenen Partikelstrémung beschréankt. Innerhalb des Systemvergleichs
zwischen der flachen mit der zylindrischen Wirbelschicht werden die einzelnen Messgrofien im
nachfolgenden Abschnitt 3.3 miteinander verglichen. Partikelmassenstrome sowie eine Zonen-
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3.3 Vergleichsanalyse zwischen flacher und zylindrischer Wirbelschicht

bilanzierung wird ausschliellich iiber die bildbasierten Messungen mit der Kopplung zwischen
PIV und DIA absolviert.

3.3 Vergleichsanalyse zwischen flacher und zylindrischer
Wirbelschicht

Vor der expliziten Anwendung der flachen, rechteckigen Wirbelschichtanlage soll die Frage ge-
klart werden, ob die Partikelzirkulationsbewegungen innerhalb der Anlage addquat zu denen
in zylindrisch geformten Wirbelschichten sind. Prinzipiell kann dieses angezweifelt werden, da
verschiedene Einflussfaktoren, wie ein abweichendes Oberflichen-Volumenverhéltnis der geome-
trischen Anlagengrundformen, unterschiedliche Bettmassen oder eingeschréankte Freiheitsgrade
der Partikelbewegung existieren. Um zu tberpriifen, ob die gewahlte Anlagenkonfiguration der
flachen Wirbelschicht fiir eine Parameteranalyse der Partikeldynamik einsetzbar ist, wurden ver-
schiedene messtechnische Herangehensweisen angewandt, beschrieben in Kapitel 2. Die Gren-
zen und Einschrdnkungen der eingesetzten Messtechnik wurden im vorherigen Abschnitt 3.2
erldutert. Im nachfolgenden Kapitel werden die stromungsmechanischen Unterschiede zwischen
den beiden Anlagenbauformen sowie die Ursachen hierfiir beschrieben.

3.3.1 Vergleich der Schichtdruckschwankungen

Mit der Analyse von Schichtdruckschwankungen wird die hydrodynamische Ahnlichkeit des Sys-
temzustands beziehungsweise des Fluidisationsregimes zwischen beiden Wirbelschichtanlagen
bei gleichen Anstrémbedingungen gepriift. Eine hinreichende Ubereinstimmung ist die Grund-
voraussetzung fiir eine generelle Einsetzbarkeit der flachen Wirbelschicht. Das Fluidisationsre-
gime wird {iber die Schichtdruckschwankung identifiziert. Diese wurden in beiden Wirbelschicht-
anlagen mit einem digitalen Differenzdrucksensor mit einem Messbereich von 0 - 25 mbar in einer
Schichthéhe von 30 mm oberhalb des Verteilerbodens gemessen, siehe Abbildung 3.8. Der Diffe-
renzdrucksensor misst die Druckdifferenzschwankungen zwischen der fluidisierten Partikelschicht
mit dem konstanten Umgebungsdruck. Die Abbildung 3.9 zeigt ein aufgenommenes Differenz-
drucksignal. Die Druckaufnahmerate betrug 40 Hz. Mit dieser Aufnahmefrequenz lassen sich
vor allem die globalen Schichtdruckschwankungen der aufsteigenden Gasblasen erfassen. Diese
liegen in klassischen Wirbelschichten in einem Frequenzspektrum zwischen 1 - 10 Hz.

Im Zeitbereich werden die Druckmessreihen einer Amplitudenanalyse unterzogen, beginnend
mit dem Variationskoeffizienten. Der Variationskoeffizient in Abhéngigkeit der Fluidisationsge-
schwindigkeit ist fiir beide Anlagenbauformen in der Abbildung 3.10 dargestellt. In verschiede-
nen Druckmessreihen mit ansteigenden Fluidisationsgeschwindigkeiten kénnen aus den Verldufen
beider Variationskoeffizienten keine signifikanten Unterschiede zwischen den Anlagenbauformen
abgeleitet werden. Kurvenverlauf und Anstieg sind nahezu identisch. Fiir den oberen Fluidi-
sationsbereich kiindigt sich in beiden Messreihen ein Maximum an. Dieses kann jedoch nicht
eindeutig identifiziert werden. Um hierzu ein genaueres Abbild zu bekommen, wird die Taktzeit
der Druckmessreihen ermittelt, dargestellt in Abbildung 3.11. Die Taktzeit liefert hierbei ein
préaziseres Abbild unterschiedlicher Systemzustinde beziehungsweise Regimewechsel. Die Ma-
xima der Kurvenverldufe sind eindeutig vorhanden mit einer ausgepragten Differenz zwischen
den Fluidisationsgeschwindigkeiten. Die Positionen der Maxima geben Riickschliisse auf eine
Regimeverschiebung. Der Ubergang von einem blasenbildenden zu einem turbulenten Fluidisa-
tionsregime setzt fiir die zylindrische Wirbelschicht bei einer niedrigeren Fluidisationsgeschwin-
digkeiten ein. Grund fiir den Regimeversatz ist eine verringerte Mobilitdt der Partikel in der
flachen Wirbelschicht. Aufgrund eines achtmal gréfleren Verhéltnisses von Wandoberflache zu
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3 Anwendbarkeit einer flachen Wirbelschicht zur Strémungsanalyse
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Abbildung 3.8: Messung der Schichtdruckschwankungen in der Wirbelschicht
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Anlagenvolumen in der flachen Wirbelschicht im Vergleich zur zylindrischen Anlage, sind Parti-
kel deutlich intensiver von Wandreibung affektiert. Mit hdufigeren Partikelwandkontakten fithrt
der Wandreibungsverlust zu einem Abbau kinetischer Bewegungsenergie und somit zu einem
verzogerten Regimewechsel.

Werden die Druckmessreihen im Frequenzbereich mittels der Spektralanalyse ausgewertet, er-
gibt sich ein differenzierbares Abbild der Unterschiede zwischen flacher und zylindrischer Wir-
belschicht. Fiir ansteigende Fluidisationsgeschwindigkeiten sind die Leistungsdichtespektren fiir
beide Anlagentypen in Abbildung 3.12 dargestellt. Geht man beziiglich der Verteilung der Fre-
quenzen in den Spektren nach der Theorie von Kage u.a. [76], so kann den Maxima (lokale
und globale Maxima) unterschiedliches Blasenverhalten zugeordnet werden. Kage beschrieb fiir
die Geldart Klasse D, die Klasse des verwendeten Produkts v-Al,Ogs, dass im Leistungsdichte-
spektrum ein Hauptmaximum und zusétzlich ein bis zwei lokale Maxima charakteristisch sind.
Das Hauptmaximum resultiert aus dem schlagenden Blasenverhalten und kann den hydrody-
namischen Mechanismen der Blasenbildung und Blaseneruption zugeordnet werden. Das von
Kage beschriebene Hauptmaximum ist in den Messergebnissen beider Anlagenbauformen deut-
lich zu finden. Der Unterschied zwischen beiden Anlagenbauformen sind zwei lokale Maxima,
die ausschlieflich in den Leistungsdichtespektren der zylindrischen Wirbelschicht enthalten sind.
Diese werden insbesondere in der doppeltlogarithmischen Darstellung erkennbar. Ein weiterer
signifikanter Unterschied zwischen beiden Anlagenbauformen ist die Frequenz an der Stelle des
Hauptmaximums. Diese Differenz ergibt sich mit

Afmaw = ’f(szl,mam) - f(Pfl,max)‘ (35)
unter der Bedingung
dP. dP
—zt =0 und —1 =0 (3.6)
df szyl,mam df fpfl,mam

Uiber alle betrachteten Fluidisationsgeschwindigkeiten existiert im Mittel eine Differenz von
Afae = 0,9 Hz. Die Abbildung A.7 im Anhang zeigt die einzelnen Differenzen der Haupt-
maximafrequenzen fiir alle Fluidisationsgeschwindigkeiten.

Unterschiede in den Leistungsspektren resultieren mafigeblich durch unterschiedliche Blasenfor-
men. Die rdumliche Ausbreitung der Gasblasen wird durch die Bauform der Anlage beeinflusst.
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Abbildung 3.9: Differenzdrucksignal der Schichtdruckschwankungen gemessen in 30 mm
Schichthohe bei einer Fluidisationsgeschwindigkeit von u = 3 - u,,y in der
zylindrischen Wirbelschicht
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Abbildung 3.10: Vergleich des Variationskoeffizienten in der Amplitudenanalyse der Druck-
messreihen im Zeitbereich
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Abbildung 3.11: Vergleich der mittlere Taktzeit der Druckmessreihen im Zeitbereich
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Abbildung 3.12: Leistungsdichtespektren fiir zunehmende Fluidisationsgeschwindigkeiten v =
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{1,25;1,5;1,75;...; 3,75} - wy, s (ftr Kurvenverlaufe von unten nach oben an-
steigend) fiir (a) die flache und (b) fiir die zylindrische Wirbelschicht; Die
Abbildung A.6 im Anhang zeigt eine lineare Achsenskalierung



3.3 Vergleichsanalyse zwischen flacher und zylindrischer Wirbelschicht

So koénnen sich Gasblasen in der zylindrischen Anlage weitestgehend frei im Raum ausdehnen.
In der flachen Anlage hingegen ist die Ausdehnung in alle drei Raumrichtungen durch die eng
aneinander stehenden Wénde begrenzt. Die Gasblasen in der flachen Anlage besitzen durch die
rdumliche Limitierung weniger eine sphérische Form, sondern haben iiber die Anlagentiefe eine
konstante Ausdehnung. Die Information aus den Leistungsdichtespektren sind Frequenzen, in
denen die hochsten Energiedichten auftreten. Die hoheren Energiedichten entsprechen in der
Differenzdruckmessung den Druckwellen der Gasblasen. Folgernd aus den Unterschieden bei-
der Spektren ldsst sich ableiten, dass in der zylindrischen Wirbelschicht hadufiger Gasblasen den
Drucksensor passieren. Die gestiegene Haufigkeit in der Messung kann mit der Gréfle der Blasen
in Korrelation gesetzt werden. Geldart [52] fithrte eine Untersuchung zu GroSenunterschieden
der Gasblasen in zwei- und dreidimensionalen Wirbelschichten durch. Dabei stellte Geldart fest,
dass Gasblasen im dreidimensionalen System grofler geformt sind, gegeniiber dem 2D System.
Dieses Verhalten beobachtete er mafigeblich bei hoheren Fluidisationgeschwindigkeiten. Das 2D
Wirbelschichtsystem in den Untersuchungen von Geldart war 12,7 mm tief, gefiillt mit dem
Partikelmaterial Sand, Durchmesser 0,127 mm. Das Verhéltnis zwischen Anlagentiefe und Par-
tikeldurchmesser liegt somit bei 100. Das hier verwendete 2D System ist deutlich extremer
ausgefithrt. Das Verhéltnis zwischen Anlagentiefe und Partikeldurchmesser liegt bei 11,1. Das
deutlich geringere Verhéltnis fiihrt zu einer stirkeren Beeinflussung der Gasblasen durch die
Apparatewéinde. Gasblasen sind tiber die gesamte Anlagenbreite ausgedehnt. Man kann bei auf-
steigenden Gasblasen durch die Anlage hindurchschauen. Damit sind die Gasblasen deutlich
mehr 2D mit konstanter Ausdehnung tiber die Anlagentiefe als in dem System von Geldart.

Die groflere Haufigkeit der Blasendetektion in der zylindrischen Anlage impliziert, dass Gasbla-
sen im Durchmesser kleiner sind als im 2D System. Dagegen spricht die Art der Druckmessung
in der Wirbelschicht. Druckwellen der passierenden Gasblasen werden aufgrund der lokalen
Messung eindimensional erfasst. In der eindimensionalen Messung wird jeweils nur {iber die Seh-
nenlidnge einer Gasblase ein Drucksignal detektiert. In der flachen Wirbelschicht liegt eine andere
Sehnenlédnge vor, da Gasblasen den Drucksensor mittig passieren mit der Ausdehnung iiber die
gesamte Anlagentiefe. In der zylindrischen Anlage kénnen bei heterogener Blasenbildung seitli-
che Auslaufer der Gasblase gemessen werden. Folgt darauf eine weitere Gasblase, ebenfalls mit
ihrem Randbereich, resultiert iiber die gesamte Messzeit eine hohere Blasenhédufigkeit. Dieses
Verhalten steht nicht zwangsweise mit dem Vorhandensein kleiner Gasblasen im Zusammen-
hang. Die Haufigkeit der Gasblasendetektion ist somit abhédngig von der Sehnenldnge der Gas-
blasen wahrend des Passierens am Drucksensor. Ein Unterschied in den Leistungsdichtespektren
zwischen beiden Anlagenbauformen ist somit systembedingt immer vorhanden. Van der Schaaf
u. a. [123] versuchten iiber die Messmethode der Schichtdruckschwankungen auf Langenskalen
von Blasen zu schlieBen. Van der Schaaf wertete die Drucksignale mittels des inkoh&renten
Kreuzleistungsspektrums aus. Uber die Standartabweichung der Inkohirenz konnte er jedoch
nur einen Proportionalitdtsfaktor zum mittleren Blasendurchmesser ableiten. Die Information
zu einer Blasengrofienverteilung fehlt, um anhand der Schichtdruckschwankungen detailliert auf
Groflenunterschiede der Blasen zwischen den beiden Anlagen eindeutig einzugehen.

Aus der Frequenzanalyse lasst sich zusammenfassend zeigen, dass Gasblasen in der flachen und
in der zylindrischen Wirbelschicht eine unterschiedliche rdumliche Ausdehnung besitzen. Ablei-
tungen zur Blasengréfie lassen sich nicht eindeutig vornehmen. In den neuesten Untersuchungen
wird versucht, die faseroptische Sonde zur Messung von Sehnenléngen der Gasblasen einzuset-
zen. Uber eine Transformation lisst sich die Blasengrofenverteilung bestimmen. Somit wére
eine Aussage zu GroBenunterschieden moglich. Das Messprinzip der Sehenldngenverteilung ist
in Anlehnung an die Messung von Partikelgrofenverteilungen von Fischer u. a. [45].
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Abbildung 3.13: Vermessung der zylindrischen Wirbelschicht mittels der faseroptischen Son-
de; 24 Messstellen von 20 mm oberhalb des Verteilerbodens beginnend alle
20 mm bis zur Hohe 500 mm; 7 Einschubtiefen von 10 mm bis 150 mm alle
20 mm

3.3.2 Vergleich der Partikelvolumenfraktionen und -geschwindigkeiten

Der Vergleich von Partikelvolumenfraktionen und Partikelgeschwindigkeiten gibt ein 6rtlich bes-
ser aufgelostes Abbild interner, dynamischer Verteilungsvorgénge in den beiden Wirbelschicht-
anlagen. Hierzu wurde die flache Wirbelschicht mit den bildgebenden Messverfahren untersucht,
wie beschrieben in den Abschnitten 2.1 und 2.2. Die zylindrische Wirbelschicht wurde mit der
faseroptischen Sonde in verschiedenen Schichthéhen und Schichttiefen vermessen. Die Vorgehens-
weise zur Vermessung einer vertikalen Schnittebene durch die Anlagenmitte der zylindrischen
Anlage verdeutlicht die Abbildung 3.13.

Die Abbildungen 3.14 und A.8 im Anhang zeigen die gemessenen Partikelvolumenfraktionspro-
file fiir ansteigende Schichthdhen in der flachen Wirbelschicht verglichen mit der zylindrischen
Anlage. Qualitativ zeigen die Verliufe beider Messungen eine ziemlich gute Uberstimmung.
Wandnahe Bereiche mit hoheren Partikelvolumenfraktionen, sowie eine ausgediinnte Partikel-
stromung im mittleren Schichtbereich aufgrund des zentralen Blasenaufstiegs, werden in beiden
Profilen wiedergegeben. Betragsméaflig zeigt sich jedoch, dass die Partikelvolumenfraktionswer-
te in mittleren bis hoheren Schichtbereichen in der zylindrischen Anlage hoher ausfallen. Ein
Grund hierfiir ist das dreidimensional ausgepréigte Schichtverhalten in der zylindrischen An-
lage. Partikel aus der Tiefe kénnen in den Messbereich der Sonde eintreten und erhéhen die
Menge an detektiertem Feststoff. Partikelcluster und Partikelstrahnen bilden insbesondere zwi-
schen den Gasblasen einen hoher verdichteten Feststoffanteil aus. Diese passieren aufgrund der
rdumlich uneingeschrankten Stromung héufiger die Messsonde. Ebenso entscheidend ist die Tie-
fenausbreitung von Blasen. Passieren Gasblasen die Sonde nicht mittig, so ist der Blasenanteil
im Messsignal geringer. Uber die gesamte Messzeit werden hohere Partikelvolumenfraktionen
gemessen. Hinzu, wie schon in Abschnitt 3.2 dargelegt, existieren Differenzen zwischen beiden
angewandten Messmethoden insbesondere fiir geringe Partikelvolumenfraktionen. Entsprechend
sind betragsméfig hohere Partikelvolumenfraktionswerte nicht zwangsweise systemcharakteris-
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Abbildung 3.14: Vergleich der zeitlich gemittelten Partikelvolumenfraktionen dargestellt fiir
drei unterschiedlichen Schichthéhen fiir die Fluidisationszustande (a) 3 s
und (b) 4 wp,r; Profile in Zwischenhéhen sind im Anhang A.8 dargestellt

tisch, sondern eine Abhéngigkeit der Messtechnik. Der dominierende Einfluss auf die erhohten
Partikelvolumenfraktionen ist nicht abschéatzbar.

Ein detaillierteres Abbild ortlicher Partikelverteilung liefert die Konturdarstellung der Parti-
kelvolumenfraktion, dargestellt in Abbildung 3.15. Gegeniibergestellt sind die Messergebnisse
der Fluidisationsgeschwindigkeiten v = 3 und 4 - w,,;. Innerhalb der Gegeniiberstellung der
Konturplots verdeutlicht sich der ungleiche Blasenaufstieg und Blasenkoaleszenzmechanismus
in beiden Anlagen. Dieser ldsst sich in den zentralen Schichtbereichen mit einer Partikelvolu-
menfraktion um 0,2 ausmachen. Gasblasen in der flachen Wirbelschicht werden durch einen
breiteren Randbereich beim Aufstieg in der Schicht deutlich eher in die Schichtmitte gedriickt.
Blasenvereinigung und Koaleszenz setzen in niedrigeren Schichthdhen ein als vergleichsweise in
der zylindrischen Anlage. Durch die frithe Blasenkoaleszenz sind in der flachen Wirbelschicht in
groferen Schichthéhen zahlenméfig weniger aber dafiir gréflere Blasen vorhanden. In dem seit-
lichen Riickstrombereich bilden sich in der flachen Wirbelschicht aufgrund des gréfleren Rand-
einflusses hohere Partikelvolumenfraktionen aus. Dieser Bereich wird selten bis gar nicht von
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Abbildung 3.15: Gegeniiberstellung der Konturabbildungen der zeitlich gemittelten Partikel-
volumenfraktion aus der flachen (links) und der zylindrischen Wirbelschicht
(rechts) bei den Fluidisationsgeschwindigkeiten u = 3 - u,,s (oben) und
u=4"Upys (unten)

Gasblasen passiert. Insbesondere die Partikelwandreibung intensiviert die Ausbildung der dich-
teren und gréfleren Riickstromzone.

Dariiber hinaus bestétigt sich aus der Konturdarstellung eine Diskrepanz in der Schichthéhe.
Definiert man die Schichthohe iiber das Volumen, in welchem iiber die gesamte Messzeit 95 %
der Schichtmasse enthalten sind, so ergibt sich bei u = 3 - u,, fiir die flache Wirbelschicht eine
Schichthéhe von 252 mm und fiir die zylindrische Anlage eine um 15 % groflere Schichthohe
mit 290 mm. Die Hauptursache hierfiir ist ebenfalls die ausgeprigtere Partikelwandreibung im
flachen System. Ein Teil der kinetischen Energie, welche vom stromenden Fluid auf die Partikel
iibergeht, geht an Stelle einer Schichthéhenzunahme durch Reibung verloren. Partikelbewegun-
gen und das Zirkulationsverhalten sind dadurch gehemmt.

Zieht man die Partikelgeschwindigkeit als zu vergleichende Eigenschaft hinzu, ergibt sich ein Ein-
blick in die Dynamik beider Prozesse. Die Abbildung 3.16 zeigt gemessene Profile der vertikalen
Partikelgeschwindigkeitskompente v, in horizontalen Querschnitten. Ein besser ortsaufgelostes
Bild der Partikelgeschwindigkeiten geben die Konturplots in Abbildung A.1 im Anhang. Ver-
gleicht man die gemessenen Partikelgeschwindigkeiten beider Referenzanlagen, so kénnen kei-
ne hinreichenden Ubereinstimmungen gefunden werden. Die Form der Profile stimmt teilweise
iiberein, betragsméfig liegen sie aber deutlich auseinander. Der Grund fiir diese Abweichung
liegt vor allem, wie bereits in Abschnitt 3.2 dargelegt, in der fehlerhaften Partikelgeschwindig-
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Abbildung 3.16: Vergleich der vertikalen Partikelgeschwindigkeitskomponente v, dargestellt
fiir horizontale Profile in unterschiedlichen Schichthéhen fiir die Fluidisati-
onszusténde (a) u = 3 - Uy und (b) u = 4 - Uy, r; Geschwindigkeitsmessung
der faseroptischen Sonde ist symmetrisch zur Achse z = 150 mm

keitsmessung mit der faseroptischen Sonde. Aktuell eignet sich der Auswertungsalgorithmus nur
fiir die zweidimensionale Geschwindigkeitskomponentenmessung einer ebenen Partikelstrémung.
In der zylindrischen Wirbelschicht liegen jedoch Partikelbewegungen in allen drei Raumkoordi-
naten vor, welche die angewandte Geschwindigkeitsmessung der zwei einzelnen Komponenten
verfilscht. Generell ldsst sich bestétigen, dass die hochsten Partikelgeschwindigkeiten in der Mit-
te der Anlage vorliegen. Sich mittig aufwartsbewegende Partikel werden durch die Gasblasen
nach oben getragen und segregieren am seitlichen Randbereich in Richtung des Verteilerbodens.
Dieses Zirkulationsverhalten der Partikel findet man in beiden Anlagen dquivalent wieder.

Aus den gezeigten Untersuchungen und Erfahrungen aus dem Betrieb der Versuchsanlage las-
sen sich Gestaltungshinweise fiir die Verwendung einer flachen Wirbelschicht ableiten. Negative
Effekte einer zweidimensional geprégten Stromung kénnen minimiert werden, wenn Produktei-
genschaften und Anlagenparameter in Zusammenhang stehen. Eines der wichtigsten Parameter
in der Versuchsgestaltung ist das bereits erwidhnte Verhéltnis von Anlagentiefe zum Partikel-
durchmesser. Fiir das gewéhlte Partikelmaterial v-AloO3 mit dem Durchmesser 1,8 mm liegt
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3 Anwendbarkeit einer flachen Wirbelschicht zur Strémungsanalyse

das Dimensionsverhéltnis bei 11,1. Fiir das Produkt v-AlyO3, Durchmesser 600 pm und ein
Dimensionsverhéltnis von 33,3 konnte beobachtet werden, dass sich das Zirkulationsverhalten
iiber die Anlagentiefe ausbreitet. Das heifit, Partikel bewegten sich zentral nach oben und zir-
kulierten am vorderen und hinteren Rand nach unten. Aufgenommene Partikelbewegungen sind
in den Massenstrombilanzen abwérts dominiert und entsprechen nicht dem tatsédchlichen Zir-
kulationsverhalten. In einer weiteren Messung wurde ein Partikeldurchmesser von 3,0 mm und
ein Dimensionsverhéltnis von 6,67 getestet. Tatsdchliches zweidimensionales Stromungsverhalten
konnte nachgewiesen werden. Jedoch ist das Produkt so grof}, dass die Blasenbildung und das
Schichtverhalten nicht mehr dquivalent zu typischen Wirbelschichten mit dem Anwendungs-
bereich von Granulationsprozessen sind. Aus diesen Erfahrungen leitet sich zur Realisierung
einer nahezu zweidimensionalen Partikelstromung ein empfohlener Bereich fiir das Dimensions-
verhéltnis zwischen 10 bis 20 ab. Innerhalb des definierten Bereiches breiten sich Gasblasen
iiber die gesamte Anlagentiefe aus und sind im Maximaldurchmesser messbar. Des Weiteren
bildet sich keine Kernstromung in der Anlagenmitte aus, in der sich die Partikel mit ande-
ren Stromungseigenschaften ausbreiten als im Wandbereich, welcher in bildbasierten Messungen
tatsdchlich ausgewertet wird.

Weitere Gestaltungsregeln an die Produkt- und Anlageneigenschaften werden durch die PIV-
Auswertemethodik gegeben. Aufgenommene Partikel miissen innerhalb der digitalen Bilder min-
destens aus 3 zusammenhédngenden Pixeln bestehen. Dies ist die untere Grenze fiir die Un-
tersuchung von dichten Mehrphasenstromungen, wenn in den PIV-Aufnahmen eine Frontalbe-
leuchtung mit einer inkohédrenten Lichtquelle verwendet wird. Weiterhin muss ein ausreichender
Farbkontrast zwischen den Partikeln und dem Hintergrund vorliegen, um Partikel in den Aus-
wertungen eindeutig identifizieren zu koénnen.

Schlussfolgerernd aus den durchgefiihrten Untersuchungen lésst sich zeigen, dass die flache Wir-
belschichtanlage trotz gewisser Grenzbereiche einsetzbar ist. Auszuschlielende Bereiche betreffen
die Wirbelsichtrander direkt iiber dem Verteilerboden und nahe den Seitenwidnden. Massenbi-
lanzen und hohe Partikelvolumenfraktionen geben hier ein abweichendes Partikelstromungsbild
wieder, als es in der zylindrischen Anlage vorliegt. Entgegen dieser Randbereiche konnten in
der Schichtmitte sowie iiber die Schichtdruckschwankungsmessung gute Ubereinstimmungen ge-
funden. Dies zeigt sich an einem niedrigen Massenbilanzfehler, eine geringe Regimeverschiebung
und gleiche Partikelvolumenfraktionsverteilungen. Aufgrund dieser Bestdtigungen werden im
spéteren Teil dieser Arbeit detaillierte Auswertungen in der Schichtmitte mit der Definition
prozesscharakteristischer Zonen durchgefiihrt. Bei der Anwendung der gewéhlten Messtechnik
konnte innerhalb der Messungen der Partikelgeschwindigkeit, aufgrund mangelnder Messgenau-
igkeit der faseroptischen Sonde, kein iibereinstimmender Vergleich durchgefiithrt werden. Um mit
der faseroptischen Sonde rdumliche Mehrphasenstrémungen, wie innerhalb der Wirbelschicht,
durchfithren zu kénnen, muss eine Dreikomponentenmessung der Partikelgeschwindigkeiten eta-
bliert werden. Messungen mit der faseroptischen Sonde wurden entsprechend nicht weiter ver-
folgt.
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4 DEM-CFD Simulationen zur Untersuchung
der Wirbelschichtdynamik

Numerische Berechnungen erfahren zusehends mehr Bedeutung in der Analyse und Optimierung
verfahrenstechnischer Prozesse. Mit Hilfe verschiedener Berechnungsmethoden kann das Sys-
temverhalten analysiert werden, welches sich experimentell nur mit intensivem Aufwand oder in
manchen Féllen iiberhaupt nicht erfassen ldsst. Mit den erzielten Erkenntnissen kann das gene-
relle Prozessverstiandnis erhoht werden. Zusétzlich kann durch vielfaltige Parametervariationen
eine Prozessoptimierung durchgefiihrt werden mit dem Ziel einer Verbesserung des Gesamtver-
fahrens. Betrachten wir eine Mehrphasenstromung mit einer Feststoff- und einer Fluidphase, wie
die Wirbelschicht, so gibt es grundsétzlich zwei verschiedene Ansétze, die Stromungsvorginge
zu simulieren. Eine in der Vergangenheit sehr héufig eingesetzte Methode ist das Two-Fluid-
Modell (TFM) in der CFD (Computational Fluid Dynamics). Hierbei wird die Gasstromung
als Kontinuum betrachtet. Die disperse Feststoffphase wird in dieser Modellvorstellung ebenfalls
als eine kontiniuerliche fluide Phase abstrahiert. In der Kontinuumstheorie zweier interpenetrie-
render Fluide werden iiber die KTGF (Kinetic Theory of Granular Flow) unter Anwendung
des Euler-Granular Modells in einer gitterbasierten, finiten Volumenmethode die Interaktionen
beider fluider Phasen mit einer Druck-Geschwindigkeitskopplung berechnet. In der Anwendung
dieses Modellansatzes gibt es jedoch verschiedene Probleme in Schliefungstermen des granula-
ren Stresses und fiir diverse Austauschkréfte [86]. Problematisch ist vor allem die Berechnung
der Widerstandskraft beziehungsweise die Wahl des Modells fiir das zu untersuchende System
[42]. Die Widerstandskraft ist in Wirbelschichtsystemen die entscheidende Beschleunigungskraft
auf die Feststoffphase und somit mafigebend fiir den Simulationserfolg. Weiterhin gibt es in
den Two-Fluid-Modellen Probleme in den Mechanismen der Energiedissipationen unelastischer
ZusammenstoBe, insbesondere bei hohen Partikelvolumenfraktionen. Dadurch kann eine Genau-
igkeit, wie in der Naviar-Stokes Gleichung fiir eine reine Fluidstromung, niemals erreicht werden
[82]. Wesentlicher Vorteil in dieser Simulationsmethodik ist die Moglichkeit der Berechnung
grofler Systeme in vergleichsweise geringen Rechenzeiten [57].

Mit steigenden Rechenleistungen in den letzten Jahren wird die Betrachtung von Mehrpha-
senstromungen mit einer Kopplung zwischen CFD und DEM (Diskrete Elemente Methode)
zu einer etablierten Untersuchungsmethode. Hierbei wird die disperse Feststoffphase element-
weise diskret berechnet. Die Fluidphase wird weiter als Kontinuum betrachtet. Eine Kopp-
lung kann je nach Mehrphasensystem unterschiedlich durchgefiihrt werden. Eine Variante ist
die Lagrange-Kopplung bei maximalen Festvolumenanteilen unter 10 %. Die Kopplung erfolgt
iiber einen Impulsaustausch zwischen Fluid und Feststoff ohne Beriicksichtigung von interpar-
tikuldren Kollisionsereignissen. Bei hohen Partikelvolumenfraktionen haben Partikelkollisionen
einen deutlich grofleren Einfluss und die Feststoffphase wird als zusétzliche, interpenetrierende
Phase beriicksichtigt. Mit der Euler-Kopplung unter Einsatz des Euler-Granular Modells werden
beide Phase in einem Impuls- und Massenaustausch, und falls erforderlich zusétzlich in einem
Energieaustausch, berechnet. Die mathematischen Grundlagen der Euler-Kopplung basieren auf
den Multi-Partikelmodellen von Kuipers u. a. [80], Tsuji u. a. [136] und Hoomans u. a. [67]. Ein si-
gnifikanter Nachteil dieser Simulationsmethodik ist die Einschréinkung auf die zu untersuchende
Systemgrofle. Eine hohe Anzahl von diskreten Partikeln in der DEM verursacht einen sehr hohen
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4 DEM-CFD Simulationen zur Untersuchung der Wirbelschichtdynamik

Rechenaufwand. Simulationen sind meist auf zwei Dimensionen oder auf eine Anlagengréfie im
Labormafstab beschrankt.

Aus Griinden der Einschrankungen der TFM-Simulationen beschéftigt sich das vorliegende Ka-
pitel mit den gekoppelten DEM-CFD Berechnungen, welche die besondere Moglichkeit der
Einzelpartikeluntersuchung innerhalb durchstromter Partikelkollektive, wie die Wirbelschicht,
ermoglicht. In der Anwendung wird auf kommerzielle Rechenprogramme zuriickgegriffen. Fiir
die DEM-Berechnung wird das Programm EDEM 2.3.1 verwendet, welches ein Kopplungsmo-
dul zu der CFD Software Ansys, Fluent 12.1.16 besitzt. Unter der Systemvereinfachung eines
Skalierungsansatzes auf Basis der Ahnlichkeitstheorie werden partikeldynamische Eigenschaften
fiir das Wirbelschichtsystem in Top-Spray Ausfithrung simuliert.

4.1 Grundlagen gekoppelter DEM-CFD Simulationen

Ein Wirbelschichtsystem wird im DEM-CFD Ansatz in einer Euler-Kopplung simuliert. Dabei
wird die partikuldre Phase mittels der DEM berechnet. Die DEM basiert auf dem Lagrange-
Systembeobachter. Dabei werden in einer mechanistischen Herangehensweise Partikel oder Par-
tikelkollektive in einer gitterlosen Betrachtung untersucht. Alle angreifenden Kréfte werden auf
die im dreidimensional aufgespannten Raum befindlichen, diskreten Partikel berechnet. Wir-
kende Krifte sind die Schwerkraft, Fluidkréifte oder Kréfte aus Interaktionen der Partikel un-
tereinander. Die DEM entstammt von Cundall u. Strack [27] mit der Entwicklung eines ersten
Programmcodes namens ,Ball fiir sphéirische Partikel. Das Einsatzgebiet der DEM Simulati-
onstechnik ist primér die Untersuchung des Schiittgutverhaltens in Lagerungs-, Transport oder
Dosierprozessen in der feststoffverarbeitenden Industrie. Mafligeblich steht das Verhalten des
Partikelkollektives in technischen Apparaten im Fokus. Zhu u. a. [160, 161] geben hierzu einen
Uberblick iiber theoretische Entwicklungen zum Stand der Technik, sowie iiber mégliche An-
wendungen und deren Resultate.

Der Berechnungsvorgang in der DEM kann in drei wesentliche Berechnungsschritte: die Nach-
barschaftsanalyse, die Krafteberechnung und die zeitliche Integration, unterteilt werden. In der
Nachbarschaftsanalyse wird nach Partikeln, die im direkten Kontakt zueinander stehen, gesucht.
In der Nachbarschaftsanalyse kann eine Art Gitter verwendet werden. Dieses Analysegitter hilft,
das Untersuchungsgebiet in einzelne Subdomains zu unterteilen. Drei verschiedene Bereiche las-
sen sich separieren: Bereiche ohne Partikel, Bereiche mit vereinzelten Partikeln ohne Kontakt-
stellen und Bereiche mit in Kontakt stehenden Partikeln. Eine effiziente Vorunterteilung des
Prozessraums kann mafgeblich zu einer beschleunigten und effektiveren Berechnung fiihren.
Dies geschieht, in dem Bereiche ohne in Kontakt stehende Partikel vom Berechnungsschritt zwei
ausgenommen werden. Der zweite Berechnungsschritt ist die Krafteberechnung der im Kontakt
stehendenden Partikel. Basierend auf dem Kraftverschiebungsgesetz werden die Kontaktkréfte
berechnet. Im Kraftverschiebungsgesetz gehen die Materialeigenschaften und die Relativbewe-
gungen der Kontaktpartner ein. Das Kontaktverhalten wird mit fallspezifischen Kontaktmodellen
beschrieben. Im dritten Berechnungsschritt werden die Bewegungséinderungen aus den wirken-
den Kriften berechnet. Dies erfolgt mit der zweiten Newtonschen Bewegungsgleichung

dUi dzci

mit v; der Geschwindigkeit und ¢; der Position des Elementes i. Werden die Kréfte einzeln nach
Deen u. a. [29] aufgelost, ergibt sich die Bewegungsgleichung mit
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dv; szﬁm
i— = ViV
" P €p

(u—v)+mig+ Fei+ Fppi. (4.2)

Die wesentlichen, einflussnehmenden Kréfte resultieren aus dem Druckgradienten der Fluid-
stromung, der Widerstandskraft, der Gewichtskraft, den Kontaktkréften Ft; und den kontakt-
losen interpartikuldren Kréften F,, ;, wie zum Beispiel elektrostatische Kréfte. Neben den trans-
latorischen Bewegungsidnderungen wird des Weiteren der Drehimpuls der Partikel beriicksichtigt

= = M. (4.3)

Hierbei ist M das Drehmoment und J das Tragheitsmoment. Fiir den besonderen Fall sphérischer
Partikel ergibt sich das Tragheitsmoment mit

5
Ji = §m,7“22

(4.4)
Die Widerstandskraft, die auf ein Partikel wirkt, wird durch ein umstrémendes Fluid hervorge-
rufen. In der Literatur werden verschiedene Modelle vorgeschlagen. Modelle, die besonders fiir
die Berechnung durchstrémter und bewegter Partikelkollektive geeignet sind, wurden fiir mono-
disperse Systeme von Ergun [44], Wen u. Yu [145] und Di Felice [36] und fiir bi- beziehungsweise
polydisperse Schiittungen von Beetstra u.a. [11] aufgestellt. Das Widerstandsmodell nach Di
Felice wurde mit Hinblick auf Wirbelschichtsysteme ausgearbeitet. Es enthélt eine verbesser-
te Korrektur der Widerstandskraft fiir unterschiedlich hohe Partikelvolumenfraktionen in Form
einer Leerraumfunktion. Die korrigierte Widerstandskraft ergibt sich mit

Fq= Fao9(ep). (4.5)

Fy ist die Widerstandskraft auf ein sphérisches Einzelpartikel ohne Einfluss benachbarter Par-
tikel

md - 2 d2
Fd70 = 6 P — Cd7 pg(u U) D (46)
2 4
mit
4,8 \2
cqo= (0,63 + — ) . 4.7
o= (0.63+ 2 (4.7
und
d (u —
Re = Wlu=v) (4.8)
Vg

Die Leerraumfunktion g(e,) ergibt sich mit Bezug auf die empirischen Grundlagen von Richard-
son u. Zaki [115] und Rowe [118] zu

9le) = 6. (4.9)
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Der Exponent § folgt aus der Anpassung eines weiten Arbeitsbereiches von Betriebszustinden
des Wirbelschichtprozesses mit folgender empirischer Gleichung

2
B=23,7—0,65 exp (_(1,5105(36))) . (4.10)

Innerhalb der DEM sind Interaktionen der Partikel untereinander eines der komplexesten Vor-
ginge in der Berechnung. Neben dem einfachen Kollisionsvorgang mit normaler und tangentialer
Kraftverschiebung findet Energieabsorption durch Reibung oder durch Démpfung eines elasto-
plastischen beziehungsweise plastischen Stofiverhaltens statt. Es konnen Anziehungskréfte, wie
van der Waals und elektrostatische Kréfte, oder weitere Bindungs- sowie Abstoflungskrifte vor-
liegen. Diese interpartikulédren Wechselwirkungen werden mit fallspezifischen Kontaktmodellen
beschrieben. Diese Modelle beeinflussen mafigeblich die Genauigkeit der Kollisionsberechnung
und haben folglich eine grofie Auswirkung auf die Nachbildung des Gesamtprozesses. Es wird
zwischen linearen und nicht-linearen Modellen unterschieden, die nicht unbedingt aufgrund ihrer
Komplexitit eine bessere Beschreibung des Stofivorgangs ermoglichen [37]. Grundsitzlich las-
sen sich zwei Klassifikationen in der Stoflbeschreibung definieren. Im sogenannten Hard-Sphere
Ansatz [68] werden Stofle zwischen Partikeln auf impulsbasierten Austauschkriften bestimmt.
Dieser Ansatz eignet sich besonders bei hohen Kollisionsgeschwindigkeiten mit sehr kleinen Kon-
taktzeiten zwischen den Stofipartnern und bei weniger dichten Partikelsystemen. Gleichzeitige
Mehrfachkollisionen kénnen mit diesem Ansatz nicht beriicksichtigt werden. Der Soft-Sphere
Ansatz, entwickelt von Cundall u. Strack [27], hingegen erméglicht die Berechnung langsamer
Stofle durch das Erlauben einer Uberlappung der Partikelvolumina. Diese Uberlappung simuliert
eine Schubwelle, die durch beide Partikel hindurchgeht. Der Rayleigh Zeitschritt beschreibt die
Ausbreitung dieser Schubwelle und wird tiber eine quasi-statische Auflésung des StoBvorgangs
mit

1/2
t = %dp <pG”> /(0.1631v + 0.8766) (4.11)

bestimmt [1, 104]. Der DEM-Zeitschritt sollte zwischen 0, 2-t, und 0,4-¢, gewéhlt werden. Diese
Modellbeschreibung eignet sich aufgrund einer besseren und detaillierten Stoauflésung beson-
ders bei langsamen Stofligeschwindigkeiten mit elastisch-plastischen oder plastischen Verform-
ungen. Wihrend der Kollision existiert eine gewisse Kontaktzeit zwischen beiden Stofipartnern.
Da in Wirbelschichten, insbesondere bei niedrigen Fluidisationsgeschwindigkeiten, langsameres
Stofverhalten vorliegt, wird dieser Ansatz zur Stofbeschreibung eingesetzt.

Fir die Berechnung des einfachen Stofles zwischen Kontaktpartnern ohne kontaktlose inter-
partikulare Krifte gibt es zwei konkurrierende Modelle: Das Modell ,Linear Spring* [27] und
das nicht-lineare Hertz-Mindlin Modell [102]. Das Hertz-Mindlin Modell basiert auf der Elasti-
zititstheorie eines normalgerichteten Kontaktproblems nach Hertz [64] mit der Vereinfachung
einer no-slip Bedingung der tangentialen Kontaktausrichtung. Der Kontakt in Normalrichtung
wird beschrieben iiber eine Parallelschaltung einer Feder mit einem Dampfungselement. Die
tangentiale Richtung wird mit einer Reihenschaltung von Feder-/ Dédmpfungselementen mit ei-
nem Reibungsgleiter definiert. Die Abbildung 4.1 zeigt den Aufbau dieses Kontaktmodells. Im
Vergleich der Kontaktmodelle untereinander konnten Di Renzo u. Di Maio [37] zeigen, dass
kein wesentlicher Unterschied in der Berechnung der Verschiebungskrifte zwischen den beiden
genannten Modellen vorliegt. Aufgrund der physikalischen Grundlage der Beschreibung nach
Hertz-Mindlin wurde dieses Modell verwendet, dessen vereinfachte Grundlagen auf Mindlin [101]
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zuriickzufithren sind. Dieses Hertz-Mindlin Modell wird nachfolgend anhand der mathematischen
Grundlagen des verwendeten Berechnungsprogramms [1] zusammengefasst.

Die Normalkraft zwischen beiden in Kontakt stehenden Partnern ergibt sich als eine abhéngige
Grofle der gegenseitigen Uberlappung 9§, zwischen zwei Kontaktpartnern ¢ und b mit

E, = gE*\/R*éf’/Q, (4.12)

v entspricht der Querkontraktionszahl, R* dem Medianradius und E* dem &dquivalenten Elasti-
zitdtsmodul mit

1 1 1
S 4.13
R R, R, (4.13)
und
11— 1-

4.14
D E, + Ly ( )

Die Normaldampfungskraft zwischen beiden Kontaktpartnern folgt mit
5
Fn,d = _2\/;ﬂs \% knm*v;;el- (415)
ky und S5 beschreiben hierbei die normale Steifigkeit

Ine,
b= Jite 102 (4.16)

kn = 2E*\/R*5,,. (4.17)

m* die dquivalente Masse der Partikel und v7¢ die normale Komponente der relativen Geschwin-
digkeit beider Kontaktpartner. Es ist

m* — (1 + 1>_1 (4.18)

Die Tangentialkraft mit der no-slip Bedingung, welche Mikrorutschphdnomene vernachlissigt,
folgt mit einer linearen Beschreibung der tangentialen Uberlappung d;

Ft = —k:tét (419)

mit der entsprechenden tangentialen Steifigkeit

ke = 8G*/R*5,,. (4.20)

Hierbei ist G* das dquivalente Schubmodul beider Kontaktpartner mit
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Abbildung 4.1: Kontaktmodell fiir die Beschreibung von normaler und tangentialer Kontakt-
verschiebung anhand eines Feder-Dampfer System

1 _2_Va+2_7/b
G G, Gy

(4.21)

Die Tangentialdimpfungskraft berechnet sich mit

)
Fiq = —2\/;33\/ A (4.22)

Die Tangentialkraft ist begrenzt durch die Coulomb’sche Reibung in Abhéngigkeit vom stati-
schen Reibungskoeffizienten p. Des Weiteren wird die Rollreibung mit dem Rollreibungskoeffi-
zienten p, als wichtige Grofle eingefiihrt. Die Rollreibung wird als Moment auf die in kontakt-
stehenden Oberflichen aufgetragen.

Die zweite, fluide Phase im Wirbelschichtsystem wird mit der gitterbasierten, finite Volumen-
methode der Standard-CFD berechnet. Die Losung erfolgt iiber die diskretisierte, volumenge-
mittelte Navier-Stokes Gleichung fiir jedes finite Volumenelement des CFD-Gitters

0

5t (€Pg) TV (epgu) = 0. (4.23)
Innerhalb des CFD-Gitters ist jede Variable separat definiert. Neben der Massenerhaltung der
Fluidstromung muss ebenso die Impulserhaltung erfiillt werden

0

g (epgu) + V (epguu) = —eVp + V1, + €pgg — Sp. (4.24)
Die Turbulenz der Fluidstromung wird mit dem k-e—Modell fiir kleine Reynolds-Zahlen, abge-
leitet durch Jones u. Launder [73], beschrieben.

Beide berechneten Phasen, diskret und kontinuierlich, miissen in einer Kopplung zusammen-
gefiihrt werden. In der Kopplung muss bertiicksichtigt werden, dass beide beteiligten Phasen
sich gegenseitig beeinflussen. Dies begriindet sich vor allem mit Partikelvolumenfraktionen bis
€p ~ 0,6 innerhalb der Wirbelschichtstromung. Es muss ein vollstdndiger Massen- und Impuls-
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Abbildung 4.2: Grundschema der gekoppelten DEM-CFD Simulation

austausch stattfinden. Der Warmeiibergang mit einem Energieaustausch wird in der Kopplung
nicht beriicksichtigt. In der Kopplung wird in dem verwendeten CFD-Programm das Euler-
Granular Modell in der iterativen Losung der Druck-Geschwindigkeitskopplung nach dem Pha-
senkopplungsschema ,,Simple* verwendet. Dieses Modell definiert eine Impulssenke S, in ei-
nem Gitterelement der Fluidstromung, mit welcher der Impulseinfluss der diskreten Phase
beriicksichtigt wird. Im Gegenzug werden Informationen der Fluidstromung fiir die Berechnung
von Widerstands- und Auftriebskriften bereitgestellt. Die Abbildung 4.2 zeigt eine vereinfach-
te Darstellung des Kopplungsmechanismus. Die Impulssenke S, innerhalb eines Gitterelements
resultiert aus der Summe aller Partikelkréifte bezogen auf das Zellvolumen [29]

S, = — / > Yibum (oD (r — r3)dV. (4.25)

Eine wichtige Grofle dabei ist der eingenommene Anteil der Partikel beziehungsweise die Parti-
kelvolumenfraktion innerhalb einer Gitterzelle

N,
Ng &
¢ Z V;
€ — Npi (4.26)
b Veel! .

Diese wird iiber eine diskrete Anzahl von Priifstellen N, sogenannten ,Sample Points*, ausge-
wertet.

Die instationdre Kopplung findet mit einem permanenten Wechsel zwischen beiden Berech-
nungsalgorithmen statt. Die berechnete Fluidstrémung eines CFD-Zeitschritts wird an die DEM
iibertragen zur Berechnung der Partikelbewegungsinderung mit Beriicksichtigung aktualisierter
Fluidkréfte. Die neuen Partikelpositionen werden nach der zeitlichen Integration der DEM-
Berechnung an das CFD Programm als lokale Impulssenken zuriickgegeben. Wissenschaftliche
Anwendungen dieser DEM-CFD Kopplung in der Wirbelschichttechnik beschéftigten sich mit
dem Zirkulationsverhalten in Strahlschichten [112, 159], mit Partikelmischeffekten [38, 39], sowie
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mit dem systematischen Vergleich verschiedener Wirbelschichttechnologien fiir die Granulation
[49, 50, 51]. Die Tabelle 4.1 zeigt zusammenfassend die gewéahlten Einstellungen und Partikelei-
genschaften in den Simulationen.

Parameter Wert/ Einstellung Einheit
CFD Zeitschritt t.¢q 2-107* [s]
DEM Zeitschritt tgepm, 1-1076 [s]
Rayleigh Zeitschritt ¢, 6,85 1076 [s]
Sample Points IV, 20 [—]
Gittergrofle fiir Nachbarschaftsanalyse dp [mm]
Geometrie flach 500 x 300 x 20 [mm3]
Gitteranzahl flach 6.370 [—]
Geometrie zylindrisch h = 500, d=300 [mm?]
Gitteranzahl zylindrisch 27.850 [—]
Zeit Instationére Losung

Energiegleichung Unberiicksichtigt, inkompressibles Gas
Kopplungsmodell Euler-Modell, Euler-Granular
Druck-Geschwindigkeitskopplung Phase-Coupled Simple

Solver Pressure-based, inkompressibles Gas
Turbulenzmodell k-e Realizable

Widerstandsmodell Di Felice

Auftriebsmodell -

Partikeldurchmesser d, 0,0018 [m]
Partikeldichte p, 1040 [kgm=3]
Schubmodul G 5,8-108 [Nm ™2
Querkontraktionszahl v 0,25 [—]
Restitutionskoeff. Partikel-Partikel e, 0,735 [—]
Restitutionskoeff. Partikel-Wand e 0,735 [—]
Reibungsbeiwert Partikel-Partikel 0,3 [—]
Reibungsbeiwert Partikel-Wand " 0,3 [—]
Rollreibkoeff. Partikel-Partikel zi, 0,01 [—]
Rollreibkoeff. Partikel-Wand % 0,01 [—]

Tabelle 4.1: Einstellungen und gewéhlte Modelle in den DEM-CFD Simulationen, Partikelei-
genschaften von v-AlyO3 nach [6]
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4.2 Beurteilung der DEM-CFD Simulationen und Vergleich zu
Messungen

In der Anwendung der DEM-CFD muss sichergestellt sein, dass die verwendeten Modelle das
Wirbelschichtverhalten addquat wiedergeben kénnen. Die Validierung angewandter Modelle er-
folgt mit dem Vergleich zu den bildbasierten Messungen der PIV und DIA. Hierzu wird die
flache Wirbelschicht mit gleichen Dimensionen des Versuchstandes nachgerechnet. Die Grofie
der flachen Wirbelschicht und des Partikelmaterials ermdoglicht es, das Versuchssystem 1:1 in
hinnehmbaren Rechenzeiten zu simulieren. In den Simulationen wurde das Partikelsystem ~-
AlsO3 mit einer Gesamtanzahl von 165.000 Partikeln berechnet.

In den DEM-CFD Simulationen wurde eine Realzeit von 5 Sekunden nachgebildet. Hinzu kommt
eine Einlaufzeit von 1,5 Sekunden. In der Einlaufzeit wurden die Partikel gleichméfig innerhalb
der Geometrie verteilt und die Gasgeschwindigkeit wurde mit einer linearen Rampe sukzessive
gesteigert. Erst nach dem Erreichen einer stationdren Fluidisation wurden die Ergebnisse aus
den Simulationen extrahiert. Die Materialeigenschaften des Partikelsystems, sowie die gewédhlten
Einstellungen und Modelle in den Simulationen zeigt die Tabelle 4.1.

Zum Vergleich der Simulationen werden die Messgrofien Partikelgeschwindigkeit und Partikel-
volumenfraktion herangezogen. Als Referenz dient der Fluidisationszustand bei u = 2 - s
fiir den Vergleich zwischen Messungen und DEM-CFD Simulationen. Zur Auswertung der Si-
mulationsrechnungen und fiir einen direkten Vergleich werden die Simulationsergebnisse in ei-
nem Gitter der Gitterelementgrofie 4 x 4 mm? mit identischer Struktur, wie in der PIV und
DIA Analyse, ausgegeben. Die Abbildung 4.3 (a) zeigt hierzu die Partikelvolumenfraktion aus
der DIA-Messung verglichen mit den Gitterwerten der DEM-CFD Simulation als Profil in den
Schichthéhen y = 100, 200 und 300 mm. In den verschiedenen Schichthéhen lédsst sich eine
hinreichend gute Ubereinstimmung im Verlauf und im Betrag feststellen. Der Randbereich mit
hoheren Partikelvolumenfraktionen sowie der betragsmaéfig erniedrigte, blasengepréigte mittlere
Schichtbereich besitzen Konformitit. Die ortsaufgeloste Partikelverteilung innerhalb der beweg-
ten Partikelschicht kann in den Simulationen gleichermaflen zu den Experimenten wiedergegeben
werden. Das iibereinstimmende Verhalten kann dariiber hinaus mit der Konturdarstellung der
Partikelvolumenfraktion, dargestellt in Abbildung B.1 im Anhang, bestétigt werden. Dennoch
sei innerhalb des Vergleiches darauf hingewiesen, dass die DIA-Messungen hinsichtlich gewisser
Messbereiche Einschrankungen aufweisen, ausfithrlich dargelegt im Abschnitt 3.2.

Die Gegeniiberstellung der Partikelgeschwindigkeiten als zweidimensionaler Vektorbetrag mit

v =/vZ+ vl (4.27)

zeigt die Abbildung 4.3 (b). Die Abbildung verdeutlicht, dass Partikelgeschwindigkeiten in der
Simulation betragsméfig grofler sind als in den PIV-Messungen. Diese Abweichung bestétigt sich
ebenfalls fiir die gemittelten Geschwindigkeitsbetridge innerhalb der Zeitschritte beziehungsweise
der Messung je 0,001 Sekunde fiir die Gesamtzeit von 5 Sekunden, dargestellt in Abbildung B.2
im Anhang. Die Diskrepanz der Geschwindigkeitswerte hat verschiedene Ursachen. Modellsei-
tig kann in den DEM-CFD Simulationen die Widerstandskraft nach dem Modell von Di Felice
iiberschatzt worden sein. Im Vergleich zu anderen Alternativmodellen, zum Beispiel die Modell-
kombination von Ergun [44] und Wen u. Yu [145] mit stark unterschétzten Widerstandskréften,
zeigte das Di Felice Modell die beste Ubereinstimmung mit den durchgefithrten Messungen.
Weitere Ursache ist die Art der PIV-Messung. In der PIV-Messung werden mafigeblich die
wandnahen Partikel aufgezeichnet und vermessen. Diese unterliegen bei Wandkontakt einem
Reibungseinfluss und weisen aufgrund des Energieverlustes eine niedrigere Partikelgeschwindig-
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Abbildung 4.3: (a) Profil der Partikelvolumenfraktion der DEM-CFD Simulationen und der

keit als vergleichsweise Partikel ohne Wandkontakt auf. In den DEM-CFD Simulationen hinge-

bildbasierten DIA Messung (b) Profil des Partikelgeschwindigkeitsbetrages
der DEM-CFD Simulation verglichen mit der PIV Messung; Fluidisations-

geschwindigkeit betragt u = 2 - w,,y

gen werden alle Partikel fiir die Geschwindigkeitsauswertung herangezogen. Dazu gehoren auch

Partikel, die sich in der Anlagenmitte bewegen und keinen Wandreibungsverlust aufweisen. Dem-

nach miissen auswertungsbedingt die Partikelgeschwindigkeiten in den DEM-CFD Simulationen

grofler sein als in den PIV-Messungen. Abgesehen von der betragsméfligen Geschwindigkeitsab-
weichung kann der Verlauf der Partikelgeschwindigkeiten hinreichend gut wiedergegeben werden.

Besonders in den Geschwindigkeitsauswertungen der DEM-CFD Simulationen in héheren Schicht
bereichen (bei y = 200 und 300 mm) fillt ein asymmetrisches und schwankendes Geschwindig-
keitsprofil auf. Der Grund ist eine nicht ausreichende Simulationszeit, um einen vollstdndigen,
mittleren Stromungszustand der Schicht wiederzugeben. Prinzipiell wird eine ldngere Simulati-

onszeit bendtigt, um verléssliche, reproduzierbare Geschwindigkeitsprofile zu erhalten. Der hohe
Rechenbedarf von 170 h, um eine Sekunde Simulationszeit zu erreichen, schrankt jedoch die
Rechnung ldngerer Prozesszeiten massiv ein.
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In den Simulationen der flachen Wirbelschicht wurde ein strukturiertes, hexagonales Gitter
verwendet. Solche Gitter besitzen exzellente numerische Eigenschaften mit niedriger numerischer
Diffusion. Die notwendige Bedingung aus der DEM fiir die Gitterelementgrofle ist, dass die
Kantenldnge ungefdhr dem Partikeldurchmesser entsprechen sollte. Idealerweise ist das Git-
terelement grofler als ein Partikel. Die Bedingung ist gefordert, um eine prizise Bestimmung
der Partikelvolumenfraktion entsprechend der Gleichung (4.26) innerhalb einer Gitterzelle zu
erreichen. Weiterhin gewéhrleistet die Bedingung Stabilitdt und angemessene Geschwindigkeit
der Simulation [26]. Fiir die flache Geometrie 500 x 300 x 20 mm? wurden 6.370 Gitterzellen
verwendet.

Problematisch ist die Vernetzung der Geometrie fiir die Simulation einer zylindrischen Wir-
belschicht unter Berticksichtigung der oben genannten notwendigen Bedingung. Zusatzlich wird
spater in der zylindrischen Wirbelschicht eine Top-Spray Diise mit einer Fluidstromung, die stei-
le Druck- und Geschwindigkeitsgradienten aufweist, realisiert. Um die Gradienten akkurat auf-
zulGsen, ist ein entsprechend feines Gitter eine Voraussetzung. Hinzu kommt, dass strukturierte,
hexagonale Gitter nicht fiir komplexe zylindrische Geometrien mit variierenden internen Durch-
messern geeignet sind. Zur Anwendung kommt ein tetragonales Gitter. Dieser Gittertyp weist
eine hohere Gitterelementanzahl als vergleichbare hexagonale Gitter auf. Qualitdtsmerkmale,
wie Schiefheit oder Seitenverhéltnis, sind in der Regel deutlich schlechter konstituiert. Grofler
Vorteil der tetragonalen Gitter ist die Anpassung an gekriimmte Geometrieoberflichen. Um der
notwendigen Bedingung der ungefahren Gitterelementgréfie nachzukommen, wurde die Geome-
trie der zylindrischen Wirbelschicht im ersten Schritt mit einem tetragonalen Gitter vernetzt. In
einem zweiten Schritt wurde dieses Gitter in ein polyhedrales Netz iiberfiihrt. Polyhedrale Netze
basieren auf den Grundlinien der tetragonalen/ hybriden Netze. Entscheidende Vorteile polyhe-
draler Netze sind, neben der reduzierten Elementanzahl und verbesserten Qualitdtsmerkmalen,
eine schnelle Konvergenz in der zeitlichen Iteration mit gleichzeitig hoher Genauigkeit in der
Berechnung [137]. In der Umgebung des Diisenauslasses wird aufgrund steiler Gradienten ein
sehr feines Gitter durchgesetzt. Um Fehlerquellen der Volumenfraktionsberechnung in dem fein-
vernetzen Bereich zu verhindern, werden Partikel aus diesem Bereich bis 10 mm unterhalb des
Auslasses ausgeschlossen. Insgesamt besitzt das Netz 27.850 Gitterelemente. Eine vollstdndig
netzunabhingige Losung kann aufgrund der notwendigen Bedingung nicht erreicht werden. Die
Abbildung B.3 im Anhang verdeutlicht dies bei unterschiedlichen Gitteranzahlen in einem ho-
rizontalen Querschnitt mit der Darstellung des Geschwindigkeitsbetrages der Fluidkomponente.
Eine Gegeniiberstellung beider verwendeten Gitter fiir die flache und fiir die zylindrische Wir-
belschicht zeigt die Abbildung B.5 im Anhang.

Neben der Gitterauflosung ist das verwendete Modell der inkompressiblen Stromung, insbe-
sondere aufgrund hoher Geschwindigkeitsgradienten in der Fluidstrémung aus der Diise, zu
hinterfragen. Abbildung B.4 im Anhang verdeutlicht, dass im Vergleich zum kompressiblen
Modell “Ideales Gas* kein signifikanter Unterschied besteht. Um den Berechnungsaufwand der
zusétzlichen Energiegleichung in dem Kontinuumsmodell zu sparen, wird die Gasstromung als
inkompressibel behandelt.

4.3 Skalierungsansatz mittels der Ahnlichkeitstheorie

Reale Wirbelschichtsysteme sind Partikelkollektive, welche in der Regel aus mehreren Millionen
bis Milliarden Einzelpartikeln bestehen. Diese Grofle von Systemen lasst sich mit aktuellen DEM
Berechnungsprogrammen nicht 1:1 nachbilden. Fiir Wirbelschichten beziehungsweise Mehrpha-
senstromungen kommt neben der Partikelberechnung die instationére Berechnung der Fluidpha-
se hinzu, wodurch sich die Rechenzeit zusétzlich verldngert. Um das Problem der Berechenbar-
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keit fiir verfahrenstechnische Prozesse zu l6sen, gibt es die Moglichkeit, das Gesamtsystem zu
skalieren. Eine Variante in der Systemskalierung ist die Verkleinerung des Anlagensystems bezie-
hungsweise die Reduktion auf zwei Raumdimensionen. Es werden nur Teilausschnitte berechnet
oder die Langenmafle des Systems werden verkleinert [26, 67, 143]. Eine zweite, hier weiter
verfolgte Variante ist die Skalierung des Partikelsystems bei gleichbleibender Anlagengréfie. In
der Skalierung werden die Partikeleigenschaften im System verdndert, um eine Reduktion der
Gesamtpartikelanzahl zu erreichen. Weniger Partikel im System bedeuten eine deutliche Ver-
ringerung der Rechenzeit. Die Anderung der Partikelanzahl erfolgt iiber die Ahnlichkeitsgesetze
der Strémungsmechanik [134]. Bei der Ahnlichkeitstheorie werden verschiedene dimensionslo-
se Kennzahlen, welche fiir eine Mehrphasenstréomung charakteristisch sind, konstant gehalten.
Einen solchen Ansatz verwendeten erstmals Link u.a. [92], um DEM-Simulationen mit skalen-
abweichenden Experimenten zu vergleichen.

In einer Systemskalierung, in der die Bewegungseigenschaften der Partikel in der Fluidstromung
unverdndert bleiben sollen, sind drei wesentliche Kennzahlen zur Beschreibung notwendig. Fiir
die Definition des Auftriebsverhaltens eines Feststoffes in einer Fluidstrémung wird die Archime-
des-Zahl verwendet. Diese beschreibt das Verhéltnis der Auftriebskraft zur Reibungskraft und
ist wie folgt definiert

9d3(pp — pg)

Ar =
v2py

. (4.28)

Die dimensionslose Kennzahl zur Erfassung des Stromungsverhaltens eines Partikels in einer
Fluidstromung ist die Reynolds-Zahl. Diese Zahl, benannt nach dem Physiker Osborne Reynolds,
ist das Verhéltnis zwischen der Tréagheits- und der Zahigkeitskraft

d
Re = -, (4.29)

Vg

Um die Reibungskraft des Fluids zur Widerstandskraft zu beriicksichtigen, wird als dritte wich-
tige Kennzahl die Stokes-Zahl eingefiihrt

F
St=—19 (4.30)
VgPgdpti

Grundlage des Skalierungsansatzes ist das Konstanthalten der dimensionslosen Kennzahlen
bei reduzierter Partikelanzahl. Um dieses zu erreichen, miissen die Stoffwerte des Fluids und
der Partikel angepasst werden. Fiir die einzelnen Stoffwerte resultieren physikalisch “falsche“
Betrédge, die aber im Zusammenhang mit den dimensionslosen Kennzahlen ein &quivalentes
Stromungsverhalten garantieren. Die angepassten Stoffwerte sind die Partikeldichte p,, die Gas-
viskositdt v, und der Partikeldurchmesser d,. Unter der Vorgabe einer definierten Reduktion
der Partikelanzahl vom Originalsystem mit der Partikelanzahl N, auf die Partikelanzahl N, o,
definiert iiber den Skalierungsfaktor

Npo
— 4.31
TN, (4.31)

ergeben sich neue Systemeigenschaften. Uber die Massenerhaltung im System leitet sich dem-
zufolge der Partikeldurchmesser mit
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Abbildung 4.4: Verdnderung physikalischer Stoffwerte des Fluids und der Feststoffparti-
kel bei Verdnderung der Partikelanzahl anhand der stromungsmechanischen
Ahnlichkeitsgesetze fiir (a) Partikeldurchmesser und Partikeldichte und (b)
Partikeldurchmesser und Gasviskositét

6Mped
dp2 = {| ———— 4.32
P2 TPpp,2Np.2 ( )

s
Mped = Np/)pgdz (4.33)

und

ab. Die Partikeldichte ergibt sich aus der Konstanz der Archimedes-Zahl mit

d
Pp2 = dip(Pp — pg) + pg- (4.34)

)

Die Gleichungen (4.32) und (4.34) sind voneinander abhéngig. d;, » und p), » folgen aus der Losung
des nichtlinearen Gleichungssystems. Die Gasviskositdt berechnet sich iiber die Konstanz der
Reynolds-Zahl

Vg2 = Vg (4.35)

Die Gasgeschwindigkeit u kiirzt sich aus den Gleichungen, da diese iiber die Skalierung hin-
weg konstant bleibt. Anschlieend wird anhand der Konstanz der Stokes-Zahl die Giiltigkeit der
durchgefiihrten Skalierung iiberpriift. Die Anderungen der Stoffwerte in Abhéingigkeit einer redu-
zierten Partikelanzahl ist in Abbildung 4.4 dargestellt. Eine Verifizierung der Vorgehensweise in
der Skalierung ist zwingend notwendig, um zu zeigen, dass die gewéhlten dimensionslosen Kenn-
zahlen das unverénderte Bewegungsverhalten der Partikel gewihrleisten. Fiir die Uberpriifung
wurde der Versuchsaufbau der flachen Wirbelschicht nachgerechnet. Der entscheidende Grund
fiir die Wahl der flachen Wirbelschicht ist die Moglichkeit der 1:1 Simulation. Des Weiteren
gibt es eine exzellente Vergleichsmdoglichkeit der Messergebnisse mit den Simulationsergebnis-
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Abbildung 4.5: Gemittelte Partikelgeschwindigkeit fiir eine skalierte Gesamtpartikelanzahl
mit und ohne Beriicksichtigung der Partikelwandreibung verglichen zur PIV
Messung

sen. Innerhalb der durchgefithrten Experimente waren rund 165.000 ~v-AlyO3s-Einzelpartikel in
der Wirbelschicht. Diese Partikelanzahl kann mit realen Stoffdaten, siehe in der Tabellen 4.1
und im Anhang die Tabelle E.1, simuliert werden. In mehreren Schritten wurde anschliefend die
Partikelanzahl in den Simulationen auf bis zu 6 % der urspriinglichen Partikelanzahl mit 10.000
Partikeln reduziert.

Die Abbildung 4.5 zeigt, wie sich die mittlere Partikelgeschwindigkeit mit reduzierter Parti-
kelanzahl verlangsamt. Es kann eine Verringerung der Partikelgeschwindigkeit um fast 30 %
festgestellt werden. Mit verringerter Partikelanzahl und damit vergrofertem Partikeldurchmes-
ser erhoht sich jedoch die Kontaktfliche bei einem Kontaktereignis zwischen einem Partikel und
der Wand bei gleicher Uberlappung d,,. Insbesondere in der flachen Wirbelschicht, wie schon
in Kapitel 3 gezeigt, ist die Wandreibung ein entscheidender Einflussfaktor. Werden die Rei-
bungskoeffizienten p* und u zwischen Partikeln und der Wand auf null gesetzt, zeigt sich der
Einfluss der Reibungskomponente. Mit der vernachldssigten Wandreibung ergibt sich nur noch
eine Abnahme der Partikelgeschwindigkeit von 15 % im Vergleich zum Ausgangssystem.

Neben der Partikelgeschwindigkeit als kinematische Eigenschaft ist die potentielle Energie der
Partikel eine ebenso wichtige Grofle fiir eine Systemvalidierung. Da bei verringerter Partikelan-
zahl der Partikeldurchmesser, sowie die Partikelmasse zunehmen, verdeutlicht in der Abbildung
B.7 im Anhang, wird die potentielle Energie der gesamten Partikelschiittung iiber die mittlere
Schichthohe hpeq ausgedriickt

Fpeq = —22 . (4.36)

Die potentielle Energie, bezogen auf die Referenzhéhe y = 0 am Verteilerboden, ist fiir jedes
Partikel bekannt. Die Abbildung 4.6 zeigt den Verlauf der mittleren Schichthéhe in Abhéngigkeit
der Partikelanzahl. Es kann fiir die reduzierte Partikelanzahl eine Schichth6henabnahme von 15
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Abbildung 4.6: Mittlere Schichthche als Maf§ der potentiellen Energie der Partikel im System
fiir eine skalierte Gesamtpartikelanzahl

% festgestellt werden. Fiir die Simulation mit eliminierter Wandreibung ist der Unterschied zur
Simulation mit Wandreibung nicht so deutlich ausgeprégt, wie es bei der mittleren Partikelge-
schwindigkeit zu sehen ist.

Die mittlere Schichthéhe gibt jedoch keine Information zur értlichen Verteilung der Partikel in-
nerhalb der Schicht. Hierzu wurde die Partikelvolumenfraktion ausgewertet, dargestellt fiir ver-
schiedene Skalierungsschritte in Abbildung B.8 im Anhang. Aus den Abbildungen geht hervor,
dass mit reduzierter Partikelanzahl die ortliche Auflésung verloren geht. Mit grofier werdenden
Partikeln gibt es eingeschréankte Bewegungsrdume. Die Bildung von Gasblasen wird stark beein-
flusst. Die Partikelverteilungen zeigen, dass dicht- oder diinnbesetzte Bereiche weniger deutlich
abgegrenzt werden konnen. Im unteren Teil der Schicht steigen die Partikelvolumenfraktionen
an, wobei die Schichthéhe und damit Partikel im oberen Bereich der Anlage abnehmen. Die-
se Entwicklung des Systemverhaltens wird durch die flache Bauform der Anlage verstiarkt. Das
Verhéltnis Anlagentiefe zu Partikelgrofe ist deutlich beeinflusst und betrédgt bei 10.000 Partikeln
nur noch 4,3. Die Stromung ist damit fast zweidimensional. In diesem Zusammenhang lassen
sich hohere Partikelvolumenfraktionen im unteren Teil der Anlage und eine damit verbundene
erniedrigte Schichthéhe beobachten. Den Einfluss der Wand auf die Partikelstromung lasst sich
durch die Verédnderung der Anlagengrundform bei identischer Anstromflache zeigen. Die Abbil-
dung B.9 im Anhang zeigt bei der skalierten Anzahl von 40.000 Partikeln den Vergleich bei drei
unterschiedlichen Anlagengrundformen. Wird ausgehend von der flachen Versuchswirbelschicht
die Tiefe der Anlage von 20 auf 40 mm vergrofiert, so steigt die mittlere Partikelgeschwindigkeit
von 0,32 auf 0,41 m/s. Wird ein zylindrisches Aquivalent mit d, = 87 mm gewshlt, so ist die
Bewegungsfreiheit der Partikel durch die Wand deutlich mehr eingeschrinkt und die mittlere
Partikelgeschwindigkeit sinkt auf 0,15 m/s. Daraus geht hervor, dass die Bauform einen entschei-
denden Einfluss auf die Ergebnisse der Partikelskalierung aufweist. Ein Wandeinfluss l4sst sich
bei diesen Apparatedimensionen schwer ausschliefen. Damit zeigt sich, dass die flache Wirbel-
schicht gewisse Einschrankungen fiir eine prézise Validierung des Skalierungsansatzes aufweist.
Der entscheidende Nutzen und Grund fiir die Wahl dieser Anlagenbauform liegt in der direkten
Vergleichsmoglichkeit zu PIV-Messungen.
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Simulation Partikelanzahl Rechenzeit in [h/s]
2 165.000 170
3 100.000 106
4 40.000 45
5 20.000 36
6 10.000 28
7 10.000 o. Wandreibung 15

Tabelle 4.2: Benoétigte Rechenzeiten fiir die skalierten DEM-CFD Simulationen in der flachen
Wirbelschicht; Rechenzeiten beziehen sich auf Stunden Rechenzeit je Sekunde

Simulationszeit durchgefiihrt als nicht parallelisierte Berechnung auf einem Single-
Core-CPU mit 2,4 GHz und 12 GB RAM

Entscheidend in der Systemskalierung ist das Erreichen einer Beschleunigung in der Berech-
nungszeit. Wird die gekoppelte Simulation DEM-seitig um den linearen Skalierungsfaktor ks =
0,05 reduziert, beschleunigt sich die Rechenzeit um den Faktor 6. Die Tabelle 4.2 zeigt die
benétigten Rechenzeiten fiir die skalierten Simulationen. Die Verkiirzung der Rechenzeit ermog-
licht die Berechnung gréflerer Systeme und erweitert die Einsetzbarkeit der rechenaufwéindigen
DEM-CFD Simulation. Insbesondere in Systemen mit hohen Anzahlen von gleichzeitigen Par-
tikelkontakten steigt die Rechenzeit stark an. Dies trifft fiir groe Partikelanzahlen oder dicht
gepackte Partikelkollektive zu.

Als Fazit kénnen diese Simulationen fiir diverse Untersuchungen bestimmter Systemeigenschaften
wie Partikelverteilung, Aufenthalt oder Zirkulationsverhalten verwendet werden. Fiir Kollisio-
nen, Krifteberechnungen oder Kontaktzeiten sind allerdings gewisse Anderungen vorhanden.
Diese Eigenschaften sind direkt mit der Partikelgrofle beziehungsweise mit der Partikelmasse
verbunden. Da sich Gréfle und Masse der Partikel in der Skalierung dndern, miissen diese Syste-
meigenschaften auf das Originalsystem zuriickgerechnet werden. Eine Riickrechnung kann nicht
linear iiber den Skalierungsfaktor erfolgen und bedarf je nach Systemeigenschaft einer gesonder-
ten Betrachtung.

Ziel in der Anwendung des Skalierungsansatzes ist die Simulation der zylindrischen Wirbelschicht
mit Top-Spray Diise. Ausgehend von einer Festbetthéhe von 150 mm ergibt sich eine Partikel-
anzahl von 2.1 Mio. im Originalsystem. Diese Partikelanzahl ist mit {iberschaubarer Rechenzeit
nicht simulierbar. Demzufolge wurde das System mit Faktor ks = 0,048 auf 100.000 Partikel
herunterskaliert. Die Parameter der Skalierung sind in Tabelle 4.3 dargestellt. Da die flache Wir-
belschichtbauform in den Validierungssimulationen einen Einfluss auf die Partikelbewegungen
besitzt, kann davon ausgegangen werden, dass die apparativen Einfliisse auf die Partikelstrémung
in der zylindrischen Anlage niedriger sind. Dies bekréftigt die Einsatzfahigkeit des Skalierungs-
ansatzes. Das somit skalierte zylindrische Wirbelschichtsystem bildet den Ausgangspunkt fiir
weitere Simulationsuntersuchungen. Die Tabelle D.2 im Anhang zeigt eine Ubersicht zu den in
dieser Arbeit durchgefiihrten Simulationen.

4.4 Einbindung diskreter Tropfen in die DEM-CFD Simulation

Ein weiter verfolgtes Ziel in der Systemskalierung ist, neben der Reduktion der Partikelanzahl
und der damit verbundenen Verkiirzung der Rechenzeiten, die Einbindung sehr kleiner diskre-
ter Elemente zu ermoéglichen. Das kann zum Beispiel eine dritte Phase diskret beschriebener
Flissigkeitstropfen sein, die in der Granulation innerhalb des Wirbelschichtprozesses verdiist
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4.4 FEinbindung diskreter Tropfen in die DEM-CFD Simulation

Parameter Realsystem skalierte Simulation Einheit
Partikelanzahl NN, 2.084.000 100.000 -]
Skalierungsfaktor ks 1 0,048 -]
Partikeldurchmesser d,, 0,0018 0,00648 [m]
Partikeldichte p, 1040 289 [kgm 3]
Gasviskositit vy 1,79-107° 4,9247-107° [m2s™1]

Tabelle 4.3: Skalierte Systemparameter in der DEM-CFD Simulation der zylindrischen Wir-
belschicht unter Anwendung des Skalierungsansatzes

werden. Detailinformationen {iber die Tropfen in der Wirbelschicht kénnen hilfreich sein, um
den Verdiisungs- und Beschichtungsprozess in der Granulation besser beschreiben zu koénnen.
Wesentliche Eigenschaften dieser Tropfen sind die rdumliche Existenz in der fluidisierten Par-
tikelschicht, die Existenzzeit vom Verlassen der Diise bis zur Kollision mit Partikeln, sowie das
Trocknungsverhalten im Fluidstrom verknipft mit einer Deaktivierung bei Tropfentrocknung
oder beim Erreichen des Loslichkeitslimits des Bindersystems [33]. Sehr kleine Partikel ver-
ursachen zwei entscheidende Besonderheiten in der Simulationsrechnung. Partikel kénnen per
Definition innerhalb der Programmumgebung nicht kleiner als 1- 1075 m im Durchmesser sein.
Tropfen, welche mit einer Zweistoffdiise verdiist werden, besitzen bei hoheren Diisendriicken
ein Tropfengréfienspektrum von 25 bis 50 pm und sind somit nahe der Definitionsgrenze. Ein
zweiter Einfluss, verbunden mit der Partikelgrofie, ist die Rechenzeit. Je mehr die Partikelgrofie
gegen die Definitionsgrenze tendiert, desto kleiner wird der Rayleigh Zeitschritt zur prézisen
Kollisionsauflosung interagierender Partikel im Soft-Sphere Ansatz, siehe Gleichung (4.11). In
diesem Zusammenhang kann die Rechenzeit, teilweise sehr stark, ansteigen.

Skaliert man das Partikelsystem mittels der zuvor beschriebenen Ahnlichkeitsgesetze, so hat
dies Einfluss auf das Tropfensystem, welches ebenfalls skaliert wird. Die Verkniipfung zwischen
Partikel- und Tropfensystem erfolgt anhand der Gasviskositét v, aus der Skalierung der Partikel.
Die angepasste Gasviskositét v, o ist bekannt und festgelegt. Setzt man fiir diese Bedingung die
Konstanz der Reynolds-Zahl fiir das Tropfensystem an, so resultiert der Tropfendurchmesser mit

Vg,2

dio = di1 (4.37)

Vg1

Die Gasgeschwindigkeit ist konstant und kirzt sich aus der Gleichung. Aus den zwei bekann-
ten, skalierten Groflen léasst sich nun iiber die Konstanz der Archimedes-Zahl die angepasste
Tropfendichte mit

1/2 1%
pr2 = Aﬁ% + 0 (4.38)
und

_ 4} 19(pe1 — pg)

2
Vg,lpg

Ary (4.39)

bestimmen. Tropfen besitzen im Vergleich zu den anderen, fluidisierten Partikeln besondere Ei-
genschaften. Zu diesen Eigenschaften gehort die Benetzungsfahigkeit von Oberflichen. Dieses
tritt ein, wenn Tropfen mit Partikeln oder der Apparatewand zusammenstoflen. Um dieses Ver-
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4 DEM-CFD Simulationen zur Untersuchung der Wirbelschichtdynamik

Parameter Realsystem skalierte Simulation Einheit
Tropfenerzeugungsrate M 2,37-10° 1-108 [1/s]
Tropfendurchmesser d; 3,75-1075 10-107° [m)]
Tropfendichte p; 1000 364 [kgm ™3]
Fliissigkeitsmassenstrom My, 0,236 0,236 [1/h]

Tabelle 4.4: Eigenschaften des skalierten Tropfensystems

halten in den Simulationen zu beriicksichtigen, miissen bei dem Kollisionsvorgang die Tropfen
als einzelnes Element aus dem Berechnungsraum geldscht werden. Dazu muss in einem ersten
Schritt eine erfolgreiche Kollision respektive Kontakt mit einem Tropfenelement detektiert wer-
den. Erfolgt diese Tropfenkollision, wird in einer gesonderten Zéahlervariable im Partikel diese
Kollision vermerkt. Im Anschluss an die Detektion wird der Tropfen aus dem System vollstdndig
inklusive der Zuordnungsvariable (ID) geloscht. Die Prozedur des Loschens ist notwendig, da sich
bei dem Koaleszenzvorgang die Elementanzahl im System verringert und die Tropfen als solche
nicht mehr einzeln vorliegen. Ein Abprall der Tropfen von der Partikeloberfliche, aufgrund eines
schrigen Stofles oder hoher Tropfenviskositdt, wird innerhalb der Simulationen vernachlissigt.
Eine Kollision wird immer als Benetzungsvorgang gewertet. Die Kollisionszéhlervariable der
Partikel kann in dem Zusammenhang genutzt werden, um auf die akkumulierte Masse oder Par-
tikelfeuchte zu schlieen. Um einen kontinuierlichen Eindiisungsvorgang zu simulieren, miissen
permanent Tropfen im System generiert werden. Uber eine Tropfenerzeugungsrate wird ein ent-
sprechender Eindiisungsmassenstrom simuliert.

In den folgenden Simulationen wird von verdiisten Wassertropfen ausgegangen. Der Tropfen-
durchmesser wird als Mittelwert des angegebenen Tropfengréfienspektrums der Zweistoffdiise
mit dg1 = 3,75 - 107% m angenommen. Fiir einen Fliissigkeitsmassenstrom von 0,236 1/h, wel-
cher spéter ebenfalls in den Experimenten, siehe Abschnitt 5.1.4, eingesetzt wird, ergeben sich
skalierte Tropfeneigenschaften, die in der Tabelle 4.4 aufgefiihrt sind.
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5 Kompartimentierung der Wirbelschicht in
Spriih- und Trocknungszone

Betrachtet man den allgemeinen Granulationsvorgang in der Wirbelschicht, so kann dieser ein-
deutig in mindestens zwei charakteristische Teilprozesse unterteilt werden. Der eine Teilprozess
ist die Eindiisung von fliissiger Bindersubstanz in die fluidisierte Partikelschicht. Es wird eine
Befeuchtung des Produktes erzielt, wodurch Bindersubstanz auf der Partikeloberfliche abge-
schieden wird. Der zweite Teilprozess ist die Trocknung der Binderfliissigkeit nach erfolgter Be-
feuchtung der Partikel. Der auf der Partikeloberfliche zuriickgebliebene Feststoff fiihrt zu einem
Schichtwachstum (Coating) beziehungsweise bei interpartikuldren Kollisionen zur Verbindung
von Partikeln mit dem Aufbau groferer Partikelstrukturen (Agglomeration). Zur Beschreibung
dieser zwei Teilprozesse sind die Einteilung des Prozessraums, sowie das rdumliche und zeitliche
Vorhandensein von Partikeln und Tropfen innerhalb eingegrenzter Zonen entscheidende Infor-
mationen. Solche Informationen werden zum Beispiel fiir die populationsdynamische Modellie-
rung benotigt, um Wachstumsprozesse mathematisch zu beschreiben. Die zeitliche Variable in
der Zonenunterteilung ist die Partikelverweilzeit. Die Partikelverweilzeit in einer Zone definiert,
wie lange Partikel mit Fliissigkeit bespriitht werden oder welche Trocknungszeit der Suspen-
sionsfliissigkeit zur Verfiigung steht. Im vorliegenden Kapitel wird auf Basis eines aufgestellten
Zwei-Kompartiment- Ansatzes die Wirbelschicht in Zonen eingeteilt. Dabei werden das Zonenvo-
lumen, die rdumliche Ausdehnung in der fluidisierten Partikelschicht, Partikelverweilzeiten und
das Partikelstromungsverhalten experimentell untersucht. Fiir die dargelegte Zoneneinteilung
werden, neben den experimentellen Untersuchungen, die Partikelverweilzeit und die Partikelver-
weilzeitverteilungen mit Hilfe von gekoppelten DEM-CFD Simulationen auf Einzelpartikelebene
analysiert.

5.1 Kompartimentunterteilung des Top-Spray Granulationsprozesses

5.1.1 Partikelstromungen und Partikelverteilungen im Top-Spray Prozess

Die Ausdehnung von Kompartimenten im Top-Spray Wirbelschichtprozess resultiert aus den
dynamischen Partikeleigenschaften, der Feststoffverteilung im System und dem Zirkulationsver-
halten der Partikel. Auf die Besonderheiten der Partikelstromung in der Top-Spray Konfiguration
soll im Folgenden eingegangen werden. Mit dem Einbau einer Top-Spray-Diise in die Wirbel-
schicht, vor allem bei der Verwendung einer Zweistoffdiise, wird eine zusétzliche Luftstromung
eingebracht. Da die Diisenluftstromung der Fluidisationsluft entgegengerichtet ist, werden die
Stromungsverhéltnisse sowie das Zirkulationsverhalten der Partikel mafigeblich beeinflusst. Um
dieses zu verdeutlichen, zeigt die Abbildung 5.1 ein Vergleich der Partikelstromungsfelder zwi-
schen einer klassischen Wirbelschicht ohne Diise mit der Top-Spray Wirbelschicht unter sonst
identischen Stromungsbedingungen. Im direkten Vergleich der Strémungsfelder fillt das un-
terschiedliche Zirkulationsverhalten der Partikel auf. In der klassischen Wirbelschicht existiert
nur ein Zirkulationskreislauf. Partikel steigen in der Anlagenmitte durch den zentralen Gasbla-
senaufstieg nach oben, werden in den Freeboard-Bereich entlassen und segregieren am seitli-
chen Schichtbereich wieder in Richtung des Verteilerbodens. Je nach Apparateabmessungen und
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Abbildung 5.1: Gemessenes, zeitlich gemitteltes Partikelstromungsfeld unter Verwendung der
PIV fiur das System der (a) klassischen Wirbelschicht und der (b) Wirbel-
schicht in Top-Spray Konfiguration mit 1 - Hauptzirkulationskreislauf und 2
- sekundarer Zirkulationskreislauf

Stromungsbedingungen kann die Zirkulationsrichtung auch umgekehrt ausgebildet sein [85]. In
der Top-Spray Konfiguration trifft die Diisenluftstromung auf die mittig nach oben steigenden
Partikel der fluidisierten Partikelschicht. Dadurch etabliert sich neben dem Hauptzirkulations-
kreislauf, eingezeichnet in Abbildung 5.1 und bezeichnet mit '1’, ein sekundérer Zirkulations-
kreislauf im Freeboard-Bereich. Dieser mit ’2’ eingezeichnete sekundére Zirkulationskreislauf
wird durch den umgelenkten Diisenstrahl verursacht. Die Diisenstrahlumlenkung findet statt,
wenn der Diisenstrahl in das Partikelbett penetriert. Bei der Umlenkung werden Partikel am
seitlichen Schichtbereich in héhere Schichtpositionen gedriickt. Aufgrund eines Druckgefilles in
Richtung der Diisenstréomung werden die Partikel anschlieBend durch den Diisenstrahl wieder
Richtung Schichtmitte transportiert. Damit schliefit sich der sekundére Zirkulationskreislauf.
Der mengenmaéflige Anteil der Partikel im sekundéiren Zirkulationskreislauf ist deutlich geringer
im Vergleich zum Hauptzirkulationskreislauf. Diese zwei Zirkulationskreisldufe miissen unter-
schieden werden. Es wird ein verschiedenes Befeuchtungsverhalten der Partikel verursacht, auf
welches in Abschnitt 5.1.5 eingegangen wird.

Einen weiteren Einblick in die Partikelstromungszusténde in der Wirbelschicht geben Partikel-
geschwindigkeits- und Partikelvolumenfraktionsprofile. Fiir klassische Wirbelschichten werden
Stromungsprofile durch verschiedene Autoren, so zum Beispiel durch Laverman u.a. [83] oder
Zhu u.a. [161] oder in Abschnitt 3.3, gezeigt. Fiir die Top-Spray Wirbelschicht sind die ortsauf-
gelosten Partikelvolumenfraktionen aus den DIA-Messungen in der Abbildung 5.2 dargestellt.
Die Partikelvolumenfraktionsprofile zeigen, dass die Diisenluftstromung der Zweistoffdiise mit
einem Diisenluftmassenstrom von My = 3,6 kg/h die Partikelschicht zusammendriickt. Da-
durch steigen die Partikelvolumenfraktionen im Bereich unterhalb der Diise an. Das Ausmaf
des Zusammendriickens wird beeinflusst durch die Position der Diise {iber der Partikelschicht,
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Abbildung 5.2: Gemessene, zeitlich gemittelte Partikelvolumenfraktion unter Verwendung der
DIA in der flachen Wirbelschicht (oben) fiir die Diisenhéhe hy = 320 mm,
(unten) hg = 420 mm mit den Fluidisationsgeschwindigkeiten in (a) und (c)
von u = 3 - Uy, s und mit einem Diisenluftmassenstrom von My = 3,6 kg/h

7



5 Kompartimentierung der Wirbelschicht in Spriih- und Trocknungszone

= 320mm
y [mm]

ha

(b)
2.4 F -
2t 2- umf
480 L6l -
1.2¢
400 3ty
0.8}F - ‘ ‘ o
y = 300 mm
320 0.4 W
z | ‘ ‘
240 E
>
160
80
0 081 ~y =100 mm |
80 160 240 v [m/s] 04l T
80 160 240
X [mm)]

=420mm
y [mm]

ha

(d)
1.2
480
400 L
390 0.8
@
240 0.6 =l
>
160 0.4
80 0.2
0
160 240 v [m/s]
X [mm]

Abbildung 5.3: Gemessener, zeitlich gemittelter Partikelgeschwindigkeitsbetrag unter Verwen-

78

dung der PIV in der flachen Wirbelschicht (oben) fiir die Diisenhdhe hy = 320
mm, (unten) hg = 420 mm mit den Fluidisationsgeschwindigkeiten in (a) und
(c) von u = 3 Uy, und mit einem Disenluftmassenstrom von My = 3,6 kg/h



5.1 Kompartimentunterteilung des Top-Spray Granulationsprozesses

hg = 320 mm hg = 420 mm
Mg in [kg/s] u in [m/s] ép [-]/ hved [mm] ep [-]/ hbed [mm]
18 2 Uy 0,38/ 204 0,39/ 204
3 Uy 0,27/ 288 0,28/ 280
3.6 2 Upf 0,38/ 208 0,36/ 220
3 Ups 0,32/ 244 0,29/ 264

Tabelle 5.1: Ubersicht zu den mittleren Partikelvolumenfraktionen in der gesamten Schicht und
erreichten Schichthéhen bei verschiedenen Systemkonfigurationen mit der Defini-
tion der Schichthohe bei 95 % der enthaltenen Schichtmasse

sowie durch den eingesetzten Diisenluftmassenstrom. Allein durch die Absenkung der Diise von
hg = 420 mm auf hg = 320 mm bei u = 3 - u,,; erhoht sich im Mittel die Partikelvolumenfrak-
tion unterhalb der Diise von 0,197 auf 0,25. Die mittlere Partikelverteilung in der Partikelschicht
sowie die erreichte Schichthéhe werden neben der Diiseneinbauhéhe mafigeblich durch die Fluidi-
sationsgeschwindigkeit bestimmt. Beschreibt man die Schichthdhe iber die Definition mit 95 %
der enthaltenen Bettmasse wie im Abschnitt 3.3, so steigen die Schichthéhen bei erhohter Fluidi-
sation an, siehe Tabelle 5.1. Jedoch zeigt sich, insbesondere im Vergleich mit den Ergebnissen bei
niedrigerem Diisenluftmassenstrom, siehe in Erweiterung die Abbildung C.3 im Anhang, dass die
zusétzliche Diisenluftstromung in der Wirbelschicht die Partikel stérker dispergieren kann. Mit
zunehmender Diisenluftstromung expandiert die Schicht und der Freeboard-Bereich vergrofiert
sich. Generell kann gezeigt werden, dass trotz der nach unten gerichteten Diisenluftstréomung
der Blasenaufstieg in der Mitte der Anlage vorliegt. Ein Ausweichen des Blasenaufstiegs in
Richtung der Apparatewinde und eine damit verbundene Anderung der Partikelzirkulations-
bewegung wurde nicht beobachtet. Am seitlichen Randbereich segregieren die Partikel nach
unten und es existieren weiterhin hohe Partikelvolumenfraktionen. In den Untersuchungen wur-
de ausschliefllich mit trockenen Luftstromungen gearbeitet, so dass Verhaltensdnderungen der
Partikelschicht nur auf die Hydrodynamik zuriickzufithren sind. Einfliisse durch unterschiedliche
Partikelbefeuchtungen und Partikelkollisionseigenschaften, untersucht durch van Buijtenen u. a.
[20], liegen somit nicht vor.

Die Abbildung 5.3 zeigt die PIV-Messergebnisse der Partikelgeschwindigkeiten fiir die Top-Spray
Wirbelschicht. Anhand der gestiegenen Partikelgeschwindigkeiten kann gezeigt werden, dass die
Mobilitat/ Partikelgeschwindigkeit des gesamten Partikelbettes bei zunehmender Diisenluftstro-
mung und Diiseneinbauhéhe erhoht wird. Damit verkiirzt sich das Zirkulationsverhalten der
Partikel. Innerhalb des Diisenstrahls werden die hochsten Partikelgeschwindigkeiten erreicht,
welches insbesondere in den Konturabbildungen 5.3 (a) und (c) deutlich wird. In der Konfigura-
tion My = 3,6 kg/h und hq = 320 mm liegt die maximale Partikelgeschwindigkeit fiir u = 2wy,
bei 1,76 m/s. Fiir die Fluidisation bei u = 3 - u, s steigt diese auf 1,82 m/s. Fiir die Diisenhohe
hqg = 420 mm sinkt die maximale Partikelgeschwindigkeit von 2,14 m/s bei v = 2 - uy, s auf
1,81 m/s bei v = 3 - Uy, s. Die maximalen Partikelgeschwindigkeiten unterhalb der Diise hdngen
maiflgeblich von der vorliegenden Partikelvolumenfraktion in diesem Bereich ab. Bei héheren
Diisenpositionen befindet sich der Diisenstrahl hauptséchlich im Freeboard-Bereich. Der Impuls
des Diisenstrahls geht auf wenige Partikel {iber, die dadurch stark beschleunigt werden. Fiir
Diisenpositionen direkt iiber dem dichten Partikelbett geht der Impuls des Diisenstrahls auf vie-
le, miteinander agierende Partikel bei hohen Partikelvolumenfraktionen iiber. Dadurch werden
die Partikel nicht so stark beschleunigt. Werden im Vergleich zum dargestellten Fall niedrige-
re Diisenluftmassenstréme verwendet, siche Abbildung C.4 im Anhang, sinken die maximalen
und die mittleren Partikelgeschwindigkeiten in der gesamten Partikelschicht. Damit nimmt die
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Schichtmobilitit ab. Die niedrigsten Partikelgeschwindigkeiten sind im seitlichen Schichtbereich,
dem Segregationsbereich mit hohen Partikelvolumenfraktionen, zu finden. Die Partikelzirkula-
tion wird trotz des Einflusses der Diisenluftstromung vor allem durch die Fluidisationsluft domi-
niert. Die Ausbildung des sekundéiren Zirkulationskreislaufs wird durch die Diisenposition und
Diisenluftmassenstrom bestimmt. Die Erhéhung von Diisenposition und Diisenluft intensiviert
den mengenméfligen Anteil der Partikel, die in den sekundédren Zirkulationskreislauf eintreten.

5.1.2 Definition der Kompartimentunterteilung

Im Abschnitt 1.2.2 wurde gezeigt, dass eine Einteilung des Granulationsprozesses in Kompar-
timente seitens verschiedener Prozesseigenschaften, wie zum Beispiel durch Temperatur oder
Luftfeuchte, vorgenommen werden kann. Diese Prozesseigenschaften sind jedoch trocknungs-
abhingige Messgroflen und vermoégen es nicht, Unterschiede zwischen reiner Trocknung und
dem Spriihbereich in der fluidisierten Partikelschicht zu detektieren. Sie zeigen vielmehr einen
Mischbereich trocknender Fliissigkeitstropfen zusammen mit Trocknungserscheinungen feuchter
Partikeloberflichen. Hinsichtlich dieser Trocknungsabhéngigkeit und daraus abgeleiteter Pro-
zesskompartimentierungen stellt sich die Frage, wie man den Prozess in einzelne Kompartimen-
te differenziert? Die einfachste Einteilung beriicksichtigt eine Sprith- und eine Trocknungszone.
Von weiteren Unterteilungen der Trocknungszone wird abgesehen. Beide eingefithrten Komparti-
mente umfassen die wesentlichen Kernprozesse innerhalb der Granulation und sind zweckméfig
hinsichtlich der Beschreibung mittels Populationsbilanzen. In der Definition der Sprithzone, ist
dies streng genommen der Raum, in dem verdiiste Fliissigkeitstropfen vorkommen. In dem rest-
lichen Volumen der Wirbelschicht findet Trocknung, Auftheizung oder keine Prozessaktivitit
statt. Die Tropfen in der Sprithzone miissen weiterhin die Aktivitdtsbedingung erfiillen. Das
heifit, Tropfen kénnen mit Partikeln koaleszieren, einhergehend mit Tropfenspreitung und Ober-
flichenbefeuchtung auf den Partikeln. Nur iiber die Aktivitdtsbedingung ist sichergestellt, dass
mit Partikeln kollidierende Fliissigkeitstropfen nicht auf der Oberfliche abprallen, sondern auf
Partikeln neue Oberflichenstrukturen aufbauen kénnen. Neben der Partikel-Tropfen Koales-
zenz konnen Tropfen untereinander koaleszieren mit der Bildung grofierer Fliissigkeitstropfen.
Dieses wird stark beeinflusst durch die Spriitheinstellung an der Sprithdiise. Auch besteht die
Moéglichkeit, dass bereits befeuchtete Partikel durch einen Wiedereintritt erneut befeuchtet wer-
den. Diese genannten Koaleszenzmechanismen, sowie das rdumliche Vorhandensein aktiver Trop-
fen, bilden den Definitionsraum der Spriithzone. In der Abbildung 5.4 ist die definierte Spriithzone
schematisch dargestellt. Wird in dem genannten Zusammenhang der Aktivitdtsbedingung der
Zustand der Tropfen als aktiv definiert, so gibt es im Gegensatz dazu ebenso inaktivierte Tropfen.
Inaktivierte Tropfen entstehen zum Beispiel durch Tropfentrocknung mit Bildung einer dufleren
Feststoffschale oder durch einen bypassartigen Austrag, dem sogenannten Overspray. Fine Be-
trachtung der Tropfentrocknung und des Anteils an Overspray zeigen Dernedde u. a. [33]. Diese
inaktivierten Tropfen stehen fiir den Granulationsprozess nicht mehr zur Verfiigung und sind
nicht Bestandteil einer Sprithzone.

In der Namensdefinition wird die Sprithzone nachfolgend mit « bezeichnet. Die Bezeichnung «
resultiert aus dem Feststoffmassenanteil, der sich innerhalb des Sprithzonenvolumens befindet

Mq

(5.1)

o= .
Mped
Nimmt man eine Zwei-Kompartimentunterteilung des Granulationsprozesses als Grundlage, so
leitet sich der Massenanteil der zweiten Zone mit dem Verhéltnis (1 — «) ab. Dies ist gleichzeitig
die Bezeichnung der Trocknungszone. Die Groéflendefinition der Trocknungszone, zum Beispiel
iiber das Volumen, ist jedoch schwierig. Das Volumen héngt neben dem Spriihzonenvolumen
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Abbildung 5.4: Definition der Sprithzone [124]

dariiber hinaus von der Schichthéhe und den Apparatedimensionen ab. Entsprechend erfolgt
primér die Gréfendefinition der Zonen iiber den volumenunabhéngigen Massenanteil. Alternativ
kann das Trocknungszonenvolumen {iber eine feste Hohe oder iiber die Schichthoche definiert
werden.

5.1.3 Messung der Kompartimentdimensionen

Eine ortliche Abgrenzung der Kompartimente erfolgt iiber die Ortsdefinition der Sprithzone. Wie
im vorherigen Abschnitt dargelegt, wird die Spriithzone iiber die Existenz und die Aktivitdtsbe-
dingung der Fliissigkeitstropfen beschrieben. Die ortliche Bestimmung aktiver Fliissigkeitstropfen
in der Wirbelschicht ist jedoch schwierig und stellt besondere Herausforderungen an Mess- oder
Simulationstechnik. Hierzu untersuchten Goldschmidt u. a. [56] die Tropfenverteilung in der flui-
disierten Partikelschicht einer Top-Spray Wirbelschicht anhand gekoppelter DEM-CFD Simula-
tionen. Eine Zonenabgrenzung aus der Tropfenverteilung wurde aus den Ergebnissen jedoch nicht
abgeleitet. Einen messtechnischen Ansatz in der Charakterisierung des Eindiisungsvorgangs fiir
die Bottom-Spray Wirbelschicht prisentierten Link u.a. [92]. Sie fithrten eine Spriihstrahlver-
messung mittels Tropfendetektion unter Verwendung der faseroptischen Sonde, siehe Messprinzip
in Abschnitt 2.3, durch. Die Vorgehensweise und die Art der Messung konnte jedoch in verschie-
denen Reproduktionsversuchen nicht nachgestellt und nachvollzogen werden. Der Abschnitt E.3
gibt hierzu eine kurze Erlduterung. Die Problematik der Nachvollziehbarkeit dieser Messung
fithrte zur Entwicklung eines neuen Messverfahrens fiir die Bestimmung der Spriihzonengrenze.

Fiir das Messverfahren wurde eine Messsonde entwickelt, die die ortliche Existenz aktiver Fliissig-
keitstropfen auch innerhalb einer fluidisierten Partikelschicht messen kann. Das Messverfahren
nutzt statt einer optischen Detektion die elektrische Leitfdhigkeit von elektrolytischen Fliissig-
keiten aus. Dies trifft zum Beispiel fiir mineralhaltiges Wasser zu, welches in den Versuchen als
verspriihte Substanz verwendet wurde. Die Messsonde besteht aus einem 6 mm dicken Schaft. Im
Kopf der Sonde sind zwei Kupferelektroden befestigt. Der Abstand der Elektroden zueinander
betragt 100 pm. Am Ende der Messsonde sind beide Kupferelektroden mit einem 100 ©Q Wi-
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Abbildung 5.5: Schematischer ~Aufbau der Leitfihigkeitssonde zur Messung der
Flissigkeitstropfenexistenz in der fluidisierten Partikelschicht

derstand verbunden und an ein digitales Voltmeter angeschlossen. Der beschriebene Aufbau der
Sonde ist in Abbildung 5.5 dargestellt.

Der Abstand der Elektroden zueinander wurde mit Bezug zur Tropfengréfienverteilung gewahlt.
Je nach Stromungsbedingungen in der Diise und in der Wirbelschicht kann in einer mechanisti-
schen Beschreibung die verdiiste Fliissigkeit als verteilte Einzeltropfen, Ligamente oder Sheets
vorkommen [60]. Das Spriithbild ergibt sich in Abhéngigkeit des eingestellten Diisendrucks.
Die gewihlten Diisendriicke mit mindestens 1 bar Uberdruck erzeugen in der eingesetzten
Zweistoffdiise vom Modell Schlick 970-S8 eine typische Einzeltropfenform mit einer Tropfen-
groflenverteilung zwischen 25 bis 50 um, entsprechend dem vorliegenden Datenblatt.

Wird die Sonde nun in den Bereich des Spriihstrahls gebracht, so findet eine Befeuchtung der
Elektroden statt. Erst wenn sich mehrere Tropfen auf den Elektroden abgeschieden haben, bildet
sich eine Fliissigkeitsbriicke aus. Dadurch wird der Stromkreis geschlossen und ein Stromfluss ist
messbar. Je mehr Tropfen die Elektroden befeuchten, umso groer wird die Fliissigkeitsbriicke.
Neben der Befeuchtung setzt gleichzeitig die Trocknung der Fliissigkeitsoberfliche ein, verursacht
durch die Gasstromungen im Prozess. Fliissigkeitsbriicken verschwinden, sofern keine weiteren
Tropfen die Elektrodenoberfliche befeuchten. Vereinzelte, abgeprallte oder inaktivierte Trop-
fen fithren zu keinem Aufbau einer Fliissigkeitsbriicke zwischen den Elektroden und lassen sich
somit nicht detektieren. Dies garantiert die Messung ausschliefllich aktiver Fliissigkeitstropfen.
Mit dieser Methode lésst sich der Existenzbereich der Spriihzone mit dem Vorhandensein aktiver
Flissigkeitstropfen nachweisen. Schwierig in der Messung ist jedoch eine Unterscheidung zwi-
schen dem Spriihzonenkernbereich, in dem permanent Tropfen vorhanden sind, sowie dem Spriih-
zonenrandbereich. In dem Randbereich kann aufgrund des seitlich schwankenden Spriihstrahls
ein zeitlich variierendes Tropfenaufkommen entstehen. Eine Unterscheidung der Bereiche wird
dadurch verhindert, dass kein unterschiedlicher Stromfluss je nach Befeuchtungsgrad der Sonde
messbar ist.

Eine signifikante Fehlerquelle in der Anwendung der Leitfahigkeitssonde ist die Messung feuchter
Partikeloberflichen. Diese kénnen registriert werden, wenn sich feuchte Partikel auf den Elektro-
den ablagern und somit den Kontakt zwischen den Elektroden schlieflen. Durch das stark pordse
und elektrisch nicht leitfahige Partikelmaterial v-AloO3 (Partikeleigenschaften siehe Tabelle E.1)
wurde diese Fehlerquelle vermieden. Fliissigkeitstropfen, die sich auf der Partikeloberfliche ab-
geschieden haben, werden durch das stark hygroskopische Verhalten direkt absorbiert. Somit
kann die Fehlmessung feuchter Oberflichen vermieden werden. Im weiteren Verlauf des Prozes-
ses desorbiert/ trocknet die Fliissigkeit aus dem Inneren der Partikel. Dadurch kommt es im
Vergleich zur Partikelausgangsmasse zu keiner signifikanten Massendnderung der Partikel und
somit zu gleichbleibendem Bewegungsverhalten der fluidisierten Partikelschicht.
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Einstellung Wert Einheit
Diisenhohe hy 320; 420 [mm]
Fluidisation wu/ty, s 2; 2,25; 2,5; 2,75; 3; 3,25; 3,5 -]
Diisenluftmassenstrom My 1,8;2,7, 3,6 [kgh~!]

Tabelle 5.2: Variierte Parameter des Wirbelschichtsystems in der Vermessung der Spriithzonen-
dimension

5.1.4 Raumliche Ausbreitung der Spriihzone

Mit der Leitfdhigkeitssonde wurde die rdumliche Sprithstrahlausbreitung fiir unterschiedliche
Systemzustidnde in der zylindrischen Wirbelschicht gemessen. Drei Prozessparameter, die maf-
geblich das Sprithverhalten in der Wirbelschicht beeinflussen, wurden fiir die Ermittlung der
Sprithzonengrenzverlaufe variiert. Die Prozessparameter sind der Diisenluftmassenstrom Mg,
die Einbauhohe der Diise hgy oberhalb der Partikelschicht und die Fluidisationsgeschwindig-
keit u bezogen auf die minimale Fluidisationsgeschwindigkeit w,,r. Fiir das Partikelmateri-
al v-AlyO3 ergibt sich eine minimale Fluidisationsgeschwindigkeit von 0,56 m/s. Die Bestim-
mung ist im Abschnitt E.1 im Anhang aufgefithrt. Die Tabelle 5.2 zeigt eine Ubersicht der
variierten Prozessparameter. Alle weiteren System- und Prozessparameter, wie Eintrittstem-
peratur, Partikelmaterial, Bettmasse, Bauform und Baugréfie der Wirbelschicht, wurden nicht
verandert und konstant gehalten. Insbesondere bei der Eindiisung von Wasser wurde der Was-
sermassenstrom konstant gehalten. Der Wassermassenstrom ist abhéngig vom Diisendruck und
wurde mit einer Mikrometerschraube an der Zweistoffdiise bei M,, = 3,8 ml/min iber die
verschiedenen Diisenluftmassenstrome konstant gehalten, siehe Abbildung A.10. Dabei befand
sich die Zweistoffdiise im Fliissigkeitssaugbetrieb mit einem Fliissigkeitsgefille zum Vorrats-
behélter von 300 mm. Der Luftmassenstrom wurde mit einem MFC mit 6 bar Vordruck einge-
stellt. Die Kappeneinstellung zur Justierung eines Sprithwinkels wurde mit ca. 30° gewéhlt. Die
Sprithzonenvermessung wurde in verschiedenen Hohen iiber dem Verteilerboden durchgefiihrt.
Es wurden dieselben Messstellen wie fiir die faseroptische Sonde verwendet, siche Abbildung
3.13. Die Messstellen befinden sich in vertikalen Absténden je 20 mm seitlich in der zylindri-
schen Anlage. Die gewonnenen Messdaten der Sprithzonengrenze wurden in eine funktionelle
Beschreibung f, iiberfithrt. Die Funktion f, wurde mit einer Spline-Interpolation bestimmt,
welche sich aus kubischen Polynomen mit

fo=ai+bi(y—v)+ci(y—vi)*+dily — :)* (5.2)

zusammensetzt [9]. a;, b;, ¢; und d; sind die Koeffizienten des Polynoms. Mit dieser Art der
Funktionsbeschreibung kénnen die Grenzen der Sprithzone anhand eines stetigen und zweifach
integrierbaren Grenzverlaufs ausgewertet werden. Der Vorteil in der Verwendung der Spline-
Interpolation liegt in der prézisen Anpassung an die Messwerte ohne starkes Schwingverhalten
wie bei Interpolationspolynomen héheren Grades.

In einer ersten Betrachtung wurde der Grenzverlauf des Spriihbilds der Zweistoffdiise ohne die
Beeinflussung einer fluidisierten Partikelschiittung gemessen. Dabei wurde Wasser iiber die Zwei-
stoffdiise mit My = 3,6 kg/h in einen freien Raum ohne weitere Luft- und Partikelstromungen
verdiist. Die Abbildung 5.6 zeigt den gemessenen Grenzkurvenverlauf des Sprays. Es zeigt sich,
dass der Spriithstrahl mit einem Sprithwinkel von # = 28° in den Raum expandiert. Dieser
Sprithwinkel weicht um 2° von der gewéhlten Kappeneinstellung ab. Ab einer Spriihstrahllange
von 180 mm ist der Sprithstrahl so weit expandiert, dass die stark vereinzelten Tropfen in
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Abbildung 5.6: Gemessener Spriihkegel der Zweistoffdiise bei My = 3,6 kg/h verglichen zu
dem Spriihkegel in eine fluidisierte Partikelschiittung bei einer Fluidisations-
geschwindigkeit von u = 3 - uy, s und hg = 420 mm; Die dargestellten Achsen
sind nicht im gleichen Mafistab; Symmetrieachse bei z = 150 mm

der Disenluftstromung mit der Messsonde nicht mehr erfasst werden kénnen. Dieser Freistahl
wird verglichen mit der Spriihzonengrenzkurve bei der Prozesskonfiguration hy = 420 mm und
Mg = 3,6 kg/h mit einer fluidisierten Partikelschiittung bei v = 3 - uy,s. Die Partikel, die die
Sprithzone durchqueren, verursachen dabei drei charakteristische Verdnderungen des Grenzkur-
venverlaufs. Der Sprithwinkel verringert sich auf 22°. In einer Schichthéhe von 260 mm expan-
diert der Strahl nicht weiter und kontrahiert. In einer Hohe von 180 mm endet der Spriihstrahl.
Diese drei bezeichnenden Formmerkmale der Sprithzone: Sprithwinkel, Expansionsknick und
Sprithzonenabschluss, finden sich in den Grenzverldufen jeder Messung wieder. Je nach Prozess-
bedingungen sind diese drei Parameter charakteristisch und somit prozessabhéngige Groéflen. In
der schematischen Abbildung 5.7 sind die drei charakteristischen Formmerkmale sowie weitere
Beschreibungsgrofien der Sprithzone verdeutlicht. Im Folgenden wird in einer Parameterstudie
auf die Einfliisse der einzelnen Prozessgrofien auf die Sprithzonenform unter Verwendung der
Beschreibungsgrofien eingegangen.

Die Abbildung 5.8 zeigt die Messergebnisse bei verénderten Fluidisationsgeschwindigkeiten von
u = 2 bis 3,5-up¢. Die Diisenluft mit My = 3,6 kg/h und die Diisenhohe von hq = 420 mm
sind konstant in allen Messungen. Es kann nachgewiesen werden, dass eine hohere Fluidisa-
tionsgeschwindigkeit die rdumliche Expansion der Spriihzone einschrinkt. Dies begriindet sich
mit der anwachsenden Schichthéhe des fluidisierten Partikelbettes. Bei hoheren Schichtexpan-
sionen bewegen sich deutlich mehr Partikel mit zunehmenden Partikelvolumenfraktionen in die
Sprithzone hinein. Der Ort, an dem erfolgreiche Kollisionen zwischen Partikeln und Tropfen
stattfinden koénnen, verschiebt sich zu gréfleren Schichth6hen und in Richtung der Schichtmit-
te. Die Sprithzonengrenze wandert ndher an die Diise heran mit einer verkleinerten seitlichen
Ausbreitung des Sprays. Der Spriihwinkel bleibt nahezu konstant.

Anschlieflend wurde neben der Fluidisationsgeschwindigkeit zusédtzlich der Diisenluftmassenstrom
variiert. Alle Untersuchungen wurden bei zwei verschiedenen Diisenhthen durchgefiihrt. Die
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Abbildung 5.7: Vereinfachte Darstellung der Sprithzonengeometrie mit den charakteristischen
Beschreibungsmerkmalen
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Abbildung 5.8: Grenzverldufe der Sprithzone fiir eine Zweistoffdiise mit hy = 420 mm und
My = 3,6 kg/h Diisenluftmassenstrom fiir variierte Fluidisationsgeschwindig-
keiten; Die dargestellten Achsen sind nicht im gleichen Mafistab; Symmetrie-
achse bei x = 150 mm
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Abbildung 5.9 zeigt den Einfluss des Diisenluftmassenstroms bei einer niedrigen Fluidisations-
geschwindigkeit (v = 2 - Up,¢). Zwischen den einzelnen Messungen der jeweiligen Diisenhohen
koénnen keine signifikanten, systementscheidenden Unterschiede entnommen werden. Der Impuls
der Diisenluft reicht hier aus, um gleichermaflen gegen den Fluidisationsgasstrom anzukom-
men. Hauptséchlich bildet sich die Form der Sprithzone durch die erreichte Schichthéhe und
die Partikelbewegungen in die Sprithzone hinein aus. Zwischen den beiden Diisenh6hen ergeben
sich jedoch pragnante Unterschiede. Die maximale Ausbreitung des Spriihstrahlradius r,, steigt
deutlich von 36 mm auf 76 mm an. Der Expansionsknick, gelegen an der breitesten Strahlausdeh-
nung, ist hingegen fiir beide Diisenhohen in selbiger Schichthéhe bei y = 240 mm zu finden. Dies
entspricht der ungefihren Schichthohe, siehe Tabelle 5.1. Ebenso in konstanter Hohe verbleibt
der untere Sprithzonenabschluss. Dieser befindet sich in der gleichen Hohe bei y = 160 mm.
Damit ist die Schichteintauchlénge I5, eingezeichnet in Abbildung 5.9 (b), in beiden Diisenhéhen
gleich grofl und die Teillange 4 ist um den Héhenversatz der Diise ldnger.

Im vorherigen Fall konnte gezeigt werden, dass der Diisenluftmassenstrom eine stabile Sprithzone
ausbildet, ohne ausschlaggebenden Einfluss durch die Fluidisationsgeschwindigkeit. Um dieses
zu verifizieren, wurde der Diisenluftmassenstrom um die Hélfte reduziert und die Fluidisati-
onsgeschwindigkeit variiert. So verschiebt sich die Relativgeschwindigkeit der beiden entgegen
gerichteten Luftstromungen. Die Abbildung 5.10 zeigt die Spriihstrahlausdehnung bei einem
Luftmassenstrom von My = 1,8 kg/h und Fluidisationsgeschwindigkeiten von u = 2 bis 3 - u, .
Vor allem bei der niedrigeren Diisenhohe hy = 320 mm und hoéheren Fluidisationsgeschwin-
digkeiten zeigt sich ein deutlicher Einfluss auf den Grenzverlauf. Der Sprithwinkel steigt von
22° auf 40° an. Diese Aufspreitung des Spriithstrahls ist verbunden mit einer beginnenden seit-
lichen Schwankung des Strahls. Das o6rtliche Tropfenvorkommen in der Spriihzone ist damit
ungleichméflig verteilt. In der grofleren Diisenhohe hgy = 420 mm ist weniger die Aufspreitung
des Strahls, sondern viel mehr die Verkiirzung der Schichteintauchléange um bis zu 60 mm wahr-
zunehmen. Grund ist der niedrigere Impuls des Diisenstrahls, der mit erniedrigter kinetischer
Energie dem Fluidisationsgasstrom entgegenstromt.

Mit der Erhohung des Diisenluftmassenstroms auf My = 3,6 kg/h kann in der Abbildung 5.11
zur vorherigen Konfiguration gezeigt werden, dass der Diisenluftmassenstrom mafigeblich die
Stabilitdat der Spriithzone beeinflusst. Der Impuls des Diisenstrahls ist nun so hoch, dass der
Sprithwinkel nicht aufgespreitet wird und sich iiber die eingestellten Fluidisationsgeschwindig-
keiten konstant ausbildet. Der Sprithwinkel wird hierbei mafigeblich durch die Kappeneinstel-
lung der verwendeten Zweistoffdiise bestimmt. Einzig eine Verkiirzung der Spriihstrahllange
lq ist zu vermerken. Neben der verbesserten Stabilitdt der Sprithzone, werden bei héheren
Disenluftmassenstromen die Tropfengeschwindigkeit, sowie die Masse an Binder, die sich auf
der Partikeloberflache abscheiden kann, erhoht [35].

In den Messergebnissen zeigt sich, dass der Expansionsknick in der Sprithzonengrenzkurve ein
entscheidender Umkehrpunkt ist. Der Expansionsknick liegt bei der Teillange [;. Hier taucht der
Sprithstrahl aus dem Freeboard-Bereich in das dichtere Partikelbett ein. Einen Nachweis hierzu
kann die Konturabbildung 5.12 der Partikelvolumenfraktionsverteilung, dargestellt fiir den Be-
reich innerhalb der Spriihzonengrenze, geben. Unterhalb des Expansionsknicks steigt vor allem
nahe der Grenzkurve die Partikelvolumenfraktion an. Oberhalb des Expansionsknicks liegt eine
deutlich niedrigere Partikelvolumenfraktion vor. Daraus resultieren unterschiedliche Befeuch-
tungsmechanismen, auf die spater im Abschnitt 5.1.5 eingegangen wird. Bei erhohter Fluidisa-
tionsgeschwindigkeit wandert der Expansionsknick nach oben. Grund hierfiir ist die gestiegene
Schichthéhe des fluidisierten Partikelbetts und damit der Bereich in dem hohere Partikelvolu-
menfraktionen vorliegen.

Um Detailinformationen zu Partikelverteilungen und -stréomungen zu erhalten, sollen die in der
zylindrischen Wirbelschichtanlage gemessenen Sprithzonengrenzen in der flachen Wirbelschicht
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Abbildung 5.9: Grenzverldufe der Sprithzone bei variiertem Diisenluftmassenstrom bei u =
2 - Uy fiir (a) hq = 320 mm und (b) hq = 420 mm; Die dargestellten Achsen
sind nicht im gleichen Mafistab; Symmetrieachse bei x = 150 mm
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Abbildung 5.10: Grenzverldufe der Sprithzone bei variierter Fluidisationsgeschwindigkeit bei
Mg = 1,8 kg/h fiir (a) hg = 320 mm und (b) hg = 420 mm; Die dargestellten
Achsen sind nicht im gleichen MaBstab; Symmetrieachse bei x = 150 mm
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Abbildung 5.11: Grenzverldufe der Spriithzone bei variierter Fluidisationsgeschwindigkeit bei
Mgy = 3,6 kg/h fur (a) hg = 320 mm und (b) hg = 420 mm; Die dargestellten
Achsen sind nicht im gleichen Mafistab; Symmetrieachse bei x = 150 mm
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Abbildung 5.12: Massenverteilung der Partikel innerhalb der Sprithzonengrenzen fiir (a) hy =
320 mm und (b) hq = 420 mm bei u = 3-up,r und My = 3, 6 kg/h; Diagramme
besitzen unterschiedliche Achsenlédngen
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Abbildung 5.13: Vergleich der gemessener Spriithzonen in der flachen und zylindrischen Wir-
belschicht fiir Diiseh6he hq = 420 mm, Partikelfluidisation v = 3 - Uy, und
Mg = 3,6 kg/h; fiir u = 2 ty,r im Anhang A.9

angewandt werden. Uber die Bildauswertungen PIV und DIA innerhalb der flachen Wirbel-
schicht konnen Partikelgeschwindigkeiten und Partikelvolumenfraktionen ortsaufgelost fiir den
gesamten Prozessraum bestimmt werden. Eine direkte Ubernahme der gemessen Grenzlinien aus
der zylindrischen Wirbelschicht in die Messauswertungen der flachen Wirbelschichtanlage kann
a priori nicht vorgenommen werden. Die Vermutung liegt nahe, dass durch die nahestehenden
Apparatewénde in der flachen Wirbelschicht der Spriihstrahl breit gedriickt und in seiner Form
beeinflusst wird. Zur Uberpriifung der Ubertragbarkeit der Spriihzonengrenzlinien, wurde die
Zweistoffdiise in die flache Wirbelschicht eingebaut. Unter identischen Bedingungen (hy = 420
mm, My = 3,6 kg/h und u = 3 - uy,s) wurde Wasser in die Schicht eingediist. Uber ausgewéhlte
Messstellen im Rand der Anlage wurde die Leitfdhigkeitssonde eingebracht und die Sprithzone
gemessen. Die Abbildung 5.13 zeigt den Vergleich zwischen der Sprithzonenvermessung in der
zylindrischen Wirbelschicht und den Messpunkten in der flachen Anlage. Zur Bestéitigung wurde
die Messung bei einer niedrigeren Fluidisationsgeschwindigkeit wiederholt, dargestellt in Abbil-
dung A.9 im Anhang. Zwischen beiden Anlagentypen konnte in beiden Messungen eine gute
Ubereinstimmung gefunden werden. Diese Uberstimmung lisst es zu, dass die in der zylindri-
schen Wirbelschicht akquirierten Grenzlinien direkt auf die flache Anlage iibertragbar sind.

In diesem Zusammenhang der Ubertragbarkeit der Messergebnisse muss die Messgenauigkeit der
Leitfdhigkeitssonde sichergestellt sein. In drei voneinander unabhéngigen Versuchen wurde die
Grenzlinie wiederholt gemessen. Es konnte eine Genauigkeit von +2,7 mm in der Tiefenkoordi-
nate nachgewiesen werden. Das resultierende Vertrauensintervall der Zonengrenzlinienmessung
ist ebenfalls in Abbildung 5.13 eingezeichnet. Diese geringe Abweichung in der Tiefenkoordinate
bestétigt die Art der Messungen, unterliegt doch, insbesondere der &uflere Rand der Spriihzone,
einer gewissen zeitlichen Variabilitdt. Aufgrund der Interaktion des Sprithstrahls mit der im
Gegenstrom stromenden Fluidisationsluft kommt es zu lateralen Spriithstrahlschwankungen, so
dass vor allem am &dufleren Rand nicht permanent Flissigkeitstropfen existent sind.
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Vergleicht man die erhaltenen Sprithzonengrenzlinien mit vorherigen Untersuchungen von Turchi-
uli u.a. [138] oder Maronga u. Wnukowski [99], so konnen entscheidende Unterschiede fest-
gestellt werden. Aus den hier durchgefiihrten Versuchen kann anhand des eindeutigen Kri-
teriums der aktiven Fliissigkeitstropfen eine Bilanzlinie zwischen zwei Kompartimenten be-
schrieben werden. Temperatur- und Luftfeuchtemessungen ergeben neben einem Kernbereich
einen Ubergangsbereich. Dieser Ubergangsbereich ist stark abhingig von verschiedenen Pro-
zessparametern wie Lufteintrittstemperatur oder Fluidisationsgeschwindigkeit. Dadurch kann
eine Sprithzonengrenze nicht eindeutig definiert werden. Entsprechend sind Formparameter der
Sprithzone schwer zu entnehmen. Die Form der hier gemessenen Spriithzone gleicht am meisten
den Ergebnissen von Fries [48]. Unterschiede sind vor allem in den Lingenmaflen, sowie bei den
Abhéngigkeiten zu den verschiedenen Prozessparametern zu finden.

Neben den zuvor ausfiihrlich présentierten Grenzkurvenverlaufen kann die Ausbreitung der
Sprithzone iiber das Volumen beschrieben werden. Dieses ergibt sich iiber die Rotation der
Grenzkurvenfunktion als Volumenintegral von f, um die Symmetrieachse bei x = 150 mm mit

hq
Vo= [ £2w)dy. (53)
ha

Fiir die vermessenen Sprithzonengrenzkurven sind die berechneten Volumina bei variierten Flui-
disationsgeschwindigkeiten von u = 2 zu 3,5-u,,y mit dem Diisenluftmassenstrom M; = 3,6
kg/h in Abbildung 5.14 dargestellt. In den Ergebnissen der Diisenhéhe hy = 420 mm ist bei ei-
ner Erhéhung der Fluidisationsgeschwindigkeit eine Verringerung des Spriithzonenvolumens um
70% zu verzeichnen. Fiir die um 100 mm niedriger positionierte Diise ergibt sich ein um Faktor
7,6 verringertes Sprithzonenvolumen. Die Abhédngigkeit zwischen dem Volumen und der Fluidi-
sationsgeschwindigkeit kann nahezu linear beschrieben werden. Bei der Volumenreduktion ist die
Verkiirzung der Spriihstrahlliange [,, fast ausschliellich das sich &ndernde Beschreibungsmerkmal
der Spriithzone. Eine stérker expandierte Partikelschicht mit hoheren Partikelgeschwindigkeiten
im Bett transportiert die Partikel ndher an die Diise heran. Dadurch kénnen Fliissigkeitstropfen
friher erfolgreich mit Partikeln kollidieren. Wird der Diisenluftmassenstrom reduziert, so ver-
ringert sich der Einfluss der Diisenstromung und somit der Transport der Fliissigkeitstropfen in
das Partikelbett. Neben der Spriihstrahllinge dndert sich auch der Sprithwinkel. Das hat zur
Folge, dass das Volumen von zwei verdnderlichen Eigenschaften abhidngt und nicht mehr linear
beschrieben werden kann. Die Abbildungen C.1 und C.2 im Anhang zeigen die Abhéngigkeiten
der Volumina bei My = 2,7 kg/h und My = 1,8 kg/h.

5.1.5 Befeuchtungsmechanismen

Aus den beschriebenen Spriihzonengrenzverldufen, sowie aus den Partikelverteilungen und den
Stromungsbedingungen innerhalb der Spriihzone lassen sich unterschiedliche Mechanismen der
Partikelbefeuchtung ableiten. Partikel, welche sich oberhalb des Expansionsknicks iiber den se-
kundéren Zirkulationskreislauf in die Sprithzone hineinbewegen, durchqueren diese meist verein-
zelt in sehr diinn besetzten Stromungen. Es findet ein intensiver Kontakt zwischen den Parti-
keln und den verdiisten Tropfen statt. Hinzu kommen grofie Relativgeschwindigkeiten zwischen
Tropfen und Partikeln. Partikel in diesem Bereich der Spriihzone werden in der Regel nahezu
vollstindig befeuchtet. Die Oberflichenbefeuchtung der Partikel wird dadurch intensiviert, dass
Partikel beim Eintreten in die Zone aufgrund der Scherstromung des Diisenstrahls in Rotation
versetzt werden. Damit ist die befeuchtete Partikeloberfliche nahezu komplett aktiv. Bei Par-
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Abbildung 5.14: Sprithzonenvolumen in Abhéngigkeit der Fluidisationsgeschwindigkeit fiir
hqg = 420 mm und hg = 320 mm bei My = 3,6 kg/h

tikelkollisionen kénnen andere Partikel an diese aktivierten Oberflichen effektiv und erfolgreich
agglomerieren.

Treten Partikel unterhalb des Expansionsknicks in die Spriithzone ein, so bewegen sich diese
oftmals in sehr dichten Partikelclustern. Das hat zur Folge, dass die Partikel unilateral ausge-
richtet, teilweise verdeckt durch andere Partikel oder vollstdndig im Partikelstrom verborgen
sind. Dadurch kommt es zu einem eingeschrinkten Fliissigkeitskontakt. Die Partikelbefeuch-
tung ist folglich deutlich selektiver und unvollstdndiger. Die Befeuchtungsmechanismen haben
einen entscheidenden Einfluss auf das Wachstumsverhalten der Partikel. Vollsténdig befeuchtete
Partikel besitzen aufgrund groflerer aktivierter Kontaktflichen die Fahigkeit, erfolgreicher zu
agglomerieren oder ein Schichtwachstum aufzubauen als vergleichsweise nur partiell befeuchtete
Partikel.

Die Unterscheidung zwischen den beiden Befeuchtungsmechanismen geht aus der Betrachtung
der Partikelzirkulationsbewegungen hervor. Die Abbildung 5.1 zeigt Partikelzirkulationsbewe-
gungen gemittelt iber den gesamten Messzeitraum. Partikel, die sich im unteren Zirkulati-
onskreislauf 1’ bewegen, koénnen in den unteren Teil der Sprithzone eintreten. Partikel des
sekundéren Zirkulationskreises ’2” werden durch das Druckgefélle von oben in die Sprithzone
hineingesogen und durchqueren die Sprithzone vollstédndig. Die Massenverhéltnisse des Partikel-
eintritts in die Sprithzone zwischen den beiden Zirkulationskreisldufen werden {iber die mittlere
Partikelvolumenfraktion bestimmt. Fiir die beiden dargestellten Diisenhdhen in Abbildung 5.12
bewegen sich bei hg = 320 mm 27,6 % und fiir hy = 420 mm 13,8 % der Partikelmasse oberhalb
des Expansionsknicks in die Sprithzone hinein. Umso mehr Partikel oberhalb in die Sprithzone
eintreten, desto intensiver ist die Partikeloberflichenbefeuchtung mit verbessertem Kontakt zwi-
schen Tropfen und Partikeln.
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5.2 Partikelverweilzeiten im Zwei-Kompartimentansatz

Neben der rdumlichen Ausdehnung der verschiedenen Zonen ist die Partikelverweilzeit ein kenn-
zeichnender und systemcharakteristischer Parameter in der Kompartimentunterteilung des Gra-
nulationsprozesses. Die Partikelverweilzeit ist hierbei die Aufenthaltszeit des Feststoffes in ei-
nem abgeschlossenen Volumen/ Kompartiment. Fiir das Kompartiment, welches als Sprithzone
identifiziert wurde, lassen sich Informationen zu Kontaktzeiten zwischen Partikeln und Fliissig-
keitstropfen ableiten. Fiir die Trocknungszone kann eine Aufenthaltszeit ermittelt werden, in
welcher die Partikel, Beschichtungen beziehungsweise interpartikuldre Strukturen trocknen und
sich verfestigen. Verwendet wird die Partikelverweilzeit in den ersten Betrachtungen als eine
integrale Grofle, die sich aus der mittleren Partikelmasse m bezogen auf den mittleren, zonen-
durchquerenden Partikelmassenstrom M ergibt. Entsprechend resultiert die Partikelverweilzeit
fiir die Spriithzone mit

Mme QMped
Tq = — =

M, M,

(5.4)

Die Feststoffmasse m,, in der Sprithzone ergibt sich aus der Aufsummierung der értlichen Par-
tikelvolumenfraktionen innerhalb des Sprithzonenvolumens

My = pp/v epdVi. (5.5)

Der zonendurchquerende Partikelmassenstrom M, ergibt sich aus den Partikelmassenstromen
in Normalenrichtung auf der Sprithzonenmantelflache

M, = /8  (Momyas =0 (5.6)

Hierbei ist n der Normalenvektor, der senkrecht auf der Spriihzonenoberfliche steht und nach
auflen gerichtet ist, M, der Partikelmassenstrom auf der Sprithzonenmantelfliche und 0V, be-
schreibt die Mantelfliche um das Sprithzonenvolumen. Das Integral des bilanzierten Spriih-
zonenvolumens ist aufgrund der Massenerhaltung null. Der sprithzonendurchquerende Partikel-
massenstrom ergibt sich wahlweise aus dem sprithzoneneintretenden (Mg i, mit (v,,n) < 0)
oder sprithzonenaustretenden Partikelmassenstrom (My oyt mit (vy,n) > 0). Werden in der Ge-
samtbetrachtung des Granulationsprozesses nur zwei Kompartiments beriicksichtigt, so gilt fiir
die Zonenunterteilung die vereinfachte Bedingung, dass der austretende Massenstrom der Zone
1 gleich dem eintretenden Strom der Zone 2 ist. Somit l&sst sich in der Zwei-Kompartimentbe-
trachtung die Partikelverweilzeit in der Trocknungszone als eine von der Sprithzone abhéngige
Grofle definieren

mi—qo 1
o= — (= 1), .
nl Y T <a > (5.7)

Die Kompartimentunterteilung ldsst sich erfolgreich auf die populationsdynamische Modellie-
rung des Granulationsprozesses anwenden [16, 65, 87]. In dem Bilanzmodell ist die Partikelver-
weilzeit ein entscheidender Parameter zur transienten Beschreibung der ein- und austretenden
Partikelanzahldichte n. Fir die Sprithzone ergibt sich eine solche Populationsbilanz mit

Oneg  9(Gna) MNa | Ni-a
ot od, Ta * Tl—a (5:8)
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In dem Wachstumsterm 0(Gng)/dd), ist G die Wachstumsrate, welche zum Beispiel als partikel-
grofenunabhingiges Wachstum nach Heinrich u.a. [61] definiert werden kann. Die Ableitung
von G erfolgt {iber interne Koordinaten, wie im Beispiel die Partikelgrole d,,. Entsprechend der
Gleichung (5.8) kann fiir die Trocknungszone eine separate Populationsbilanz aufgestellt werden

oni1—q _Na | Nl-o

(5.9)

ot Ta  Tl-a

In der Lésung des Populationsbilanzmodells ist « eine zonenabhéngige Grofie. Dabei kann « als
unverdnderliches Massenverhéltnis, siehe Gleichung (5.1), definiert sein. Das setzt voraus, dass
sich die Zustédnde in der Schicht nicht verdndern, wie zum Beispiel bei einer konstanten Schicht-
masse oder Schichthéhe. Da in der absatzweisen Granulation durch den Eindiisungsprozess die
Schichtmasse steigt, erh6ht sich auch die Partikelmasse in der Spriithzone. Fiir diesen Fall kénnen
verdnderliche Bedingungen in der Partikelschicht definiert werden. Dabei ist & vom Wachstum
der Partikel und der Zunahme der Schichtmasse abhéngig. In Gleichung (5.5) kann die Schicht-
masse Mypeq eine zeitabhingige Grofie mit

dmpe
# = Mgrowth (5-10)

sein. Neben dem Einsatz der Partikelverweilzeit als Parameter in Populationsbilanzen kann diese
auch als Auslegungshilfe fiir den Granulationsprozess dienen. Es kénnen Trocknungszeiten fiir
den Prozess bestimmt werden, mit denen sich Apparategrofie, Schichtmasse oder hydrodynami-
sche Prozesszustinde ableiten lassen.

5.2.1 Partikelverweilzeiten in der flachen Wirbelschichtanlage

Unter der Anwendung der Messmethoden PIV und DIA werden im Folgenden Partikelverweilzei-
ten flir die in Abschnitt 5.1.3 bestimmten Zonengrenzen der Top-Spray Wirbelschicht ermittelt.
Die Kopplung beider Messmethoden ermdéglicht die Bestimmung von Partikelmassen innerhalb
der Zonengrenzen sowie Partikelmassenstrome auf den Zonengrenzlinien. Die dabei ermittelten
Partikelverweilzeiten gelten vorerst fiir die flache Wirbelschichtbauform.

Die fiir die Partikelverweilzeit benttigte Masse in der Spriithzone, entsprechend Gleichung (5.5),
resultiert aus den Partikelvolumenfraktionen innerhalb der Zonengrenze. Die Partikelvolumen-
fraktion €,(z, y, t) liegt als ebene Information aus den DIA-Messungen vor. Uber die Tiefe der An-
lage wird bei sehr flachen Geometrien eine konstante Partikelvolumenfraktion mit €,(z) = konst.
angenommen. Demnach ergibt sich die Partikelmasse aus den zeitlich gemittelten Partikelvolu-
menfraktionswerten

Mo = PpZa /A & (2, y)d Aq. (5.11)
mit
1 N
&= > ey, (5.12)

i

Das Sprithzonenvolumen in der flachen Wirbelschicht wird iiber die Grenzfunktionen f, er-
mittelt. Dabei ist das Sprithzonenvolumen nicht rotationssymmetrisch, sondern aufgrund der
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flachen, rechteckigen Bauform der Wirbelschicht, die in die Anlagentiefe z, verldngerte Quer-
schnittsflache A, der Sprithzone. Das Sprithzonenvolumen ergibt sich aus dem Fléachenintegral
zwischen der linken und rechten Zonengrenzlinie und der Anlagentiefe mit

hg
Vi = 22, / fa(y)dy. (5.13)
ha

Der Partikelmassenstrom M., der die Spriihzone durchquert, kann iiber den zoneneintretenden
oder wahlweise tiber den zonenaustretenden Partikelfluss bestimmt werden. Fiir den quasi zwei-
dimensionalen Betrachtungsfall der flachen Wirbelschicht ergibt sich der Partikelmassenstrom

M, = / (M (. y)n) dy (5.14)

aus der zeitlichen Mittelung der dichtekorrigierten Partikelgeschwindigkeit mit

. 1 XN
M = PrZasy Z ep(z,y, t)v(x,y,t). (5.15)

2

M ist das zeitlich gemittelte Partikelmassenstromvektorfeld, M, der zeitlich gemittelte Parti-
kelmassenstrom auf der Sprithzonengrenzfunktion f,(y) und N ist die Anzahl der Messwerte
einer Messreihe. In der nachfolgenden Auswertung werden die zoneneintretenden Massenstrome
M i, mit der Bedingung <En> < 0 zur Bilanzierung verwendet.

Aus den Auswertungen resultiert die Partikelverweilzeit als integrale Grofie der Spriih- und
Trocknungszone geméfl Gleichung (5.4) und (5.7). Im Folgenden wird auf die Abhéngigkeiten der
Partikelverweilzeiten bei verdnderlichen Prozessbedingungen in der Wirbelschicht eingegangen.
Die Abbildung 5.15 zeigt anhand eines Konturplots die entsprechende Auswertung der bildba-
sierten Messungen. In der Abbildung wurden die Spriithzone o und die Trocknungszone (1 — «)
identifiziert. Neben den Sprithzonengrenzlinien sind auf der Grenzlinie die Partikelmassenstrom-
vektoren in Normalenrichtung und in Stromungsrichtung tangential auf den Zonengrenzlinien
eingezeichnet.

In der Partikelverweilzeitanalyse wurde die Fluidisationsgeschwindigkeit als erste, hydrodyna-
mische Eigenschaft von u = 2 bis 3,5 - u,,; variiert. Mit steigender Fluidisationsgeschwindigkeit
werden mehrere Parameter mit Auswirkung auf die Partikelverweilzeit beeinflusst. So vermin-
dert sich das Sprithzonenvolumen. Gleichzeitig verdndern sich Partikelmassen und der Parti-
kelmassentransport innerhalb der Sprithzone. Mit erhéhter Partikelfluidisation steigt die Mobi-
litdt der gesamten Partikelschicht an. Im Gesamten dndert sich der Massenaustausch zwischen
der Spriih- und der Trocknungszone. Alle Einfliisse zusammen bewirken, dass sich die Parti-
kelverweilzeit in der Sprithzone verringert. Die Abbildung 5.16 verdeutlicht den resultierenden
Partikelverweilzeitverlauf fiir die Spriih- und Trocknungszone fiir die Diisenhéhe hg = 420 mm
und den Diisenluftmassenstrom von My = 3,6 kg/h. Folglich kann in den Ergebnissen gezeigt
werden, dass sich nicht nur die Zeitdauer fiir den Partikel-Fliissigkeitskontakt in der Sprithzone
verkiirzt, sondern ebenso die Zeitspanne fiir die Trocknung von geschaffenen Koaleszenz- oder
Oberflachenstrukturen. Das Zirkulationsverhalten wird beschleunigt und Partikel durchlaufen
die Befeuchtungs- und Trocknungsphase héaufiger in gleicher Prozesszeit. Neben der verkiirzten
Partikelverweilzeit wirkt aufgrund der gestiegenen Fluidisationsgeschwindigkeit ein erhohter
Wirme- und Stoffiibergang. Die verbesserten Ubergangsprozesse relativieren die verkiirzten
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Abbildung 5.15: Zwei-Kompartimentaufteilung der Wirbelschicht Top-Spray Konfiguration
dargestellt im Partikelmassenstromkonturplot der flachen Wirbelschichtanla-
ge; Aufteilung der Zonengrenze in eintretende (griin) und austretende (weif})
Massenstrome, sowie mit den in (a) in Normalenrichtung zur Zonengrenzlinie
und (b) in Stromungsrichtung tangential zur Zonengrenzlinie eingezeichneten
Massenstromvektoren auf den Zonengrenzen bei einer Fluidisationsgeschwin-
digkeit von « = 2 - Uy, einem Diisenmassenstrom von My = 3,6 kg/h und
einer Diisenhohe von hy = 420 mm

Partikelverweilzeiten. Die Anderungen des Wirme- und Stoffiibergangs miissen bei der Betrach-
tung notwendiger Trocknungszeiten beriicksichtigt werden. Fiir den Fall des Stoffiibergangs kann
iiber die Stoffbilanz gezeigt werden, wie die Erhéhung der Fluidisationsgeschwindigkeit zu einem
erhohten Fliissigkeitsverdampfungsstrom mit

My = npgAveat(Ysat — Yin) (5.16)

fiihrt. Der Wirkungsgrad 7 als Funktion der NTU-Zahl sinkt zwar bei einer Erh6hung der Flui-
disationsgeschwindigkeit, kompensiert aber nicht den linearen Anstieg der Gasgeschwindigkeit
in der Stoffbilanz.

Die intensivierte Mobilitdt der Partikel bei erhohter Fluidisationsgeschwindigkeit zeigt sich
fiir die betrachtete Systemkonfiguration im mittleren Partikelgeschwindigkeitsbetrag, der von
0,24 m/s bei u = 2 - up,y auf 0,3 m/s bei u = 3,5 - up,y steigt. Das fithrt zu einem héheren
Massentransport in den Zirkulationsbewegungen. Dieser Zusammenhang lésst sich mit den in
Stromungsrichtung eingezeichneten Massenstromvektoren in Abbildung 5.15 (b) beweisen. Fiir
den dargestellten Untersuchungsfall bei u = 2 - u,, s bewegen sich 40 g/s in die Spriihzone hin-
ein. Bei u = 3,5 - u,,s steigt der eintretende Massentransport auf 52 g/s. Dabei muss der Ort
des Partikeleintritts zwischen Stellen ober- und unterhalb des Expansionsknicks unterschieden
werden. Die Aufteilung der Massenstrome zwischen beiden Eintrittsgebieten liegt bei 5 g/s von
oberhalb und 35 g/s von unterhalb des Expansionsknicks kommend bei v = 2 - uy,s. Bei ei-
ner Fluidisationsgeschwindigkeit von u = 3,5 - u,; verschieben sich die Werte zu Gunsten des
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Abbildung 5.16: Einfluss der Fluidisationsgeschwindigkeit auf die Partikelverweilzeit in der (a)
Spriithzone und in der (b) Trocknungszone; bei hq = 420 mm und My = 3,6
kg/h in der flachen Wirbelschicht

Partikeltransports oberhalb des Expansionsknicks mit 16 g/s zu 36 g/s von unten kommend.
Dabei ldsst sich zeigen, dass Partikel, die im unteren Teil der Spriihzone eintreten, teilweise die
Zone nur tangieren beziehungsweise auf kurzem Weg durchqueren. Partikel, die oberhalb des
Expansionsknicks eintreten, passieren die Sprithzone nahezu in voller Lange. Dies bestétigen die
Erklarungen in Abschnitt 5.1.5.

Entgegen der gesunkenen Partikelverweilzeit bei erhohter Fluidisation unterliegt der Massenan-
teil & kaum einer Anderung, dargestellt in Abbildung 5.17. Das liegt an dem hohen Diisenluft-
massenstrom mit My = 3,6 kg/h, der mit hohem Impuls in entgegengesetzter Richtung zum
Fluidisationsstrom eine stabile Sprithzone aufbaut. Im Verhéltnis zur gesamten Schichtmasse ist
der Massenanteil in der Sprithzone gering. In der flachen Wirbelschicht wurde dieser mit weni-
ger als 4% bestimmt, was einer Partikelmasse von 18 g entspricht. Entsprechend der Gleichung
(5.4) ldsst sich zeigen, dass, wenn der Massentransport in die Sprithzone hinein steigt und die
Partikelmasse in der Sprithzone jedoch konstant bleibt, die Partikelverweilzeit sinken muss.

Neben der Fluidisationsgeschwindigkeit beeinflusst der Diisenluftmassenstrom, sowie die Posi-
tion der Diise in der Wirbelschicht das Partikelverweilzeitverhalten. Die Abbildung 5.18 und
im Anhang die Abbildung C.5 zeigen im Vergleich zur Abbildung 5.16 die Auswirkungen einer
Reduktion des Diisenluftmassenstroms und einer erniedrigten Position der Diise in der Wir-
belschicht mit Ay = 320 mm. Der Diisenluftmassenstrom besitzt im Verhéltnis zur Fluidisa-
tionsgeschwindigkeit einen deutlich gréfieren Einfluss auf das Partikelverweilzeitverhalten in der
Sprithzone. Je grofler der Diisenluftmassenstrom, desto héher die resultierenden Gasgeschwin-
digkeiten in der Sprithzone und umso stabiler die ausgeprigte Form innerhalb der Schicht. Die
Partikel werden aufgrund héherer Widerstandskréfte stérker beschleunigt. Dies fiithrt zu héheren
Partikelgeschwindigkeiten mit geringeren Aufenthaltszeiten in der Spriihzone. Die maximale Par-
tikelgeschwindigkeit steigt fiir u = 3wy, von 1,2 m/s bei dem Diisenluftmassenstrom My = 1,8
kg/h und hgy = 320 mm auf 2 m/s bei My = 3,6 kg/h, hgy = 420 mm an. Die Relativgeschwindig-
keiten zwischen Tropfen und Partikeln nehmen zu, wodurch sich Kollisionswahrscheinlichkeiten
mit einem gleichzeitigen Befeuchtungsereignis erh6hen. Jedoch muss erwahnt werden, dass bei
héheren Partikelgeschwindigkeiten innerhalb der Scherstromung die auf die Partikel wirkenden
Fluidkréfte ansteigen. Insbesondere bei der Agglomeration kénnen interpartikuldre Bindungen
schneller brechen mit negativem Einfluss auf den Wachstumsprozess und die resultierende Parti-
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Abbildung 5.17: Massenanteil « in der Sprithzone; bei hy = 420 mm und My = 3,6 kg/h in
der flachen Wirbelschicht

kelgrofienverteilung. Bei niedrigen Diisenluftmassenstromen verbreitert sich die Sprithzone. Par-
tikel bewegen sich langsamer innerhalb der Spriihzone und halten sich folglich langer darin auf.
Der Impuls des Diisenstrahls reicht jedoch nicht mehr aus, um eine stabile Zonenauspragung
zu formen. Tropfen kénnen ortlich verteilt innerhalb der Sprithzonengrenze vorliegen. Das l&sst
schlussfolgern, dass Kollisionshiufigkeiten zwischen Tropfen und Partikeln fiir unterschiedliche
Diisenluftmassenstréome nicht identisch sind. In den Ergebnissen der Abbildung 5.18 kann ge-
zeigt werden, dass der Diisenluftmassenstrom fast ausschliefSlich das Partikelverweilzeitverhalten
in der Spriihzone beeinflusst. Das Stromungsverhalten in der Trocknungszone bleibt, vor allem
im unteren Teil der Schicht, nahezu unveréndert und wird mafigeblich von der Intensitit der
Fluidisation bestimmt.

Fiir abgesenkte Diisenhohen werden Partikelverweilzeiten betragsmaéfig kleiner, was sich haupt-
séchlich iiber das Spriihzonenvolumen erkléren liasst. Der Partikelweg durch die Sprithzone wird
mit geringerer Ausdehnung der Zone entsprechend kiirzer. Dadurch sinkt neben der Partikelver-
weilzeit auch die Kollisionshaufigkeit zwischen Partikeln und Tropfen. Unter der Annahme, dass
die Partikelverweilzeit in direktem Zusammenhang mit der abgeschiedenen Menge an Tropfen
auf dem Partikel steht, wiirde es kumulativ zu weniger erfolgreichen Oberflichenbefeuchtungen
bei einmaligem Durchqueren kommen. Da aber der Spriihstrahl bei niedriger Diisenposition eine
geringe Ausdehnung hat, ist die Tropfendichte in der Sprithzone deutlich héher. Entsprechend
wére die Annahme einer direkten Abhéngigkeit zwischen dem Sprithzonenvolumen und der ab-
geschiedenen Bindermenge auf der Partikeloberfliche bei einer einmaligen Durchquerung nicht
richtig.

Fasst man die Ergebnisse zu den Partikelverweilzeiten fiir Sprith- und Trocknungszone zusam-
men, so fithren héhere Luftstromungen zu schnelleren Umwélzvorgéngen in der Wirbelschicht.
Diese experimentellen Beobachtungen sind konform zu den Ergebnissen von Depypere u. a. [31],
die das Zirkulationsverhalten des Top-Spray Prozesses mittels PEPT untersucht haben. Der
Umwiélzvorgang der Partikelschicht kann iiber die Zirkulationszeit 7, als Summe der einzelnen
Kompartimentverweilzeiten bestimmt werden
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Abbildung 5.18: Partikelverweilzeit in der (a) Sprithzone und (b) Trocknungszone fiir die
Disenhohe hy = 320 mm in der flachen Wirbelschicht
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Abbildung 5.19: Massenanteil a in der (a) Sprithzone und (b) Trocknungszone fir die
Diisenhohe hg = 320 mm in der flachen Wirbelschicht
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Tre = Ta + Ti—a- (517)

Die Zirkulationszeit bestimmt die mittlere Zeit, in der Partikel einen vollsténdigen Befeuchtungs-
und Trocknungsvorgang durchlaufen und wieder in die Spriithzone eintreten. Damit ist die Zir-
kulationszeit eine wichtige, zusammenfassende Kenngrofle der Prozessparameter im Granula-
tionsprozess. Insbesondere in der Top-Spray Wirbelschicht unterliegen die Partikelbewegungen
einer eher stochastischen und intensiven Durchmischung wie in der klassischen Wirbelschicht.
Es existieren keine gefithrten Partikelbewegungen wie zum Beispiel in einem Steigrohr einer
Wurster-Granulation. Das Zirkulations- und Schichtverhalten sind somit stark blasendominiert.
Betrachtet man den Prozess auf Einzelpartikelebene, so gibt es groflere Unterschiede zwischen
den einzelnen Zirkulationszeiten verschiedener Partikel. Die Folge ist das Auftreten einer Parti-
kelverweilzeitverteilung. Die Gesamtzirkulationszeit wird maflgeblich durch die Partikelverweil-
zeit in der Trocknungszone bestimmt.

Ergénzend zu den Partikelverweilzeiten sind in der Abbildung 5.19 und im Anhang in der Ab-
bildung C.6 die Abhéngigkeiten des Massenanteils v in der Sprithzone dargestellt. Wird der
Diisenluftmassenstrom erhoht, verringert sich der Massenanteil «. Partikel werden aufgrund
der Stromungsbedingungen innerhalb der Sprithzone stérker dispergiert und bei hoheren Par-
tikelgeschwindigkeiten schneller ausgetragen. Entgegengesetzt verhélt es sich bei Erhohung der
Fluidisationsgeschwindigkeit und der Diisenhéhe. Mit hoheren Fluidisationsgeschwindigkeiten
werden mit gesteigerter Schichtmobilitdt und expandierter Schichthéhe die Partikel innerhalb
des Bettes verstirkt bewegt. Ist die Sprithzone aufgrund niedriger Diisenluftmassenstréome nicht
allzu stabil ausgebildet, so kénnen mehr Partikel in die Sprithzone eintreten und lédnger verblei-
ben. Bei groBerem Impuls/ Stabilitiat der Diisenstromung verringert sich der Partikeleintritt. Die
Differenz der Massenanteile a zwischen hohen und niedrigen Fluidisationsgeschwindigkeiten wird
kleiner. Damit kann gezeigt werden, dass der erste Untersuchungsfall mit nahezu konstantem
Massenteil in Abbildung 5.17 nur aufgrund der stabilen Spriihzone vorlag.

Mit vergroflerter Diisenhohe steigt, abgesehen vom Sprithzonenvolumen, die verfiighbare Aus-
tauschflache zwischen Spriih- und Trocknungszone an. Bei der Verschiebung der Diisenposition
von hg = 320 mm auf hgy = 420 mm verldngert sich die Sprithzonenldnge I, um 100 mm und
damit auch die Austauschfliche von 66,8 auf 109,6 cm? (flache Wirbelschicht mit z, = 20 mm).
Beides - Austauschfliche und Volumen - bewirken, dass mehr Partikelmasse im Verhéltnis zur
Gesamtmasse in der Spriithzone enthalten ist.

Innerhalb der bildbasierten Messmethoden kommt es zu gewissen Messabweichungen, vertie-
fend dargelegt in Abschnitt 3.2. Diese Messabweichungen beeinflussen die Bilanzierung ent-
lang der Zonengrenzen. Insbesondere Wandreibungseffekte, asymmetrisches Schichtverhalten
oder Messfehler in der Auswertung verursachen Schwankungstoleranzen in der Berechnung von
Partikelverweilzeiten. Hauptséchlich in der Bestimmung des Partikelmassenstroms durch die
Sprithzone existiert eine Bilanzabweichung zwischen den ein- und austretenden Massenstréomen
mit Min o — Mout,o 7# 0. Die Bilanzabweichung ist abhéngig von den Prozessbedingungen. Mit
zunehmender Fluidisation sinkt die Bilanzabweichung und die Messgenauigkeit steigt, darge-
stellt in Abbildung C.9 im Anhang. Ebenso gibt es eine erhdhte Abweichung in der Partikel-
massenbestimmung, insbesondere wenn niedrige Partikelvolumenfraktionen im oberen Teil der
Wirbelschicht vorliegen. Abgesehen von diesen Messabweichungen koénnen Partikelverweilzeit-
werte, sowie Trends bei veranderten Schichtzustdnden, abgeleitet werden. In dieser Art und
Weise wurde eine Bestimmung dieser Prozessgréfien vorher nicht durchgefithrt. Entsprechend
konnte auf diesem Gebiet ein messtechnischer Fortschritt erreicht werden.
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5.2.2 Transformation der Partikelverweilzeiten auf zylindrische Wirbelschichten

Die Partikelverweilzeiten, die im vorherigen Abschnitt fiir die flache Wirbelschicht bestimmt
wurden, sind systemspezifisch fiir eine rechteckige Anlagengrundform. Ergebnisse dieser Unter-
suchungen sind nicht direkt iibertragbar auf beliebige Anlagengeometrien. Grund ist die quasi
zweidimensional ausgebildete Stromung mit rédumlich eingeschrdnkten Austauschflichen zwi-
schen den Zonen. Fiir den Anwendungsfall einer absatzweise betriebenen Wirbelschichtgranula-
tion ist die Apparategrundfliche iiblicherweise rund. Um fiir diese zylindrische Wirbelschicht-
bauform Aussagen zu Partikelverweilzeiten machen zu kénnen, werden die Ergebnisse der flachen
Wirbelschicht transformiert. In einer solchen Transformation werden die ebenen Informationen
der Partikelvolumenfraktionen und der Partikelmassenstréome in eine rdumliche Ausbreitung um-
gerechnet. Nachfolgend wird die Transformation fiir eine zylindrische Wirbelschicht mit einem
Apparatedurchmesser von d, = 300 mm dargelegt. Die Transformation basiert auf den Mess-
werten der Partikelmassenstrome und der Partikelvolumenfraktionen. Dabei gilt die Annahme,
dass die ebenen Messgrofien rotationssymmetrisch um die y-Achse bei = 150 mm sind.

Fir die Berechnung der Partikelmasse innerhalb der rotationssymmetrischen Sprithzone wird
die Partikelvolumenfraktion €,(x,y) begrenzt mit der Sprithzonengrenzfunktion f, entlang der
y-Achse bei £ = 150 mm um 360° gedreht. Die Masseberechnung ergibt sich iiber das Volu-
menintegral in den Grenzen der Sprithzonen mit [, = hg — h, und der Rotation der ebenen
Partikelvolumenfraktionsverteilung €,(z,y) innerhalb der Sprithzonengrenzfunktion f,

hq fa(y)
Mo = 27pp / rep(z, y)dady. (5.18)
ho 0

Anhand des Oberflichenintegrals wird der Massenaustausch {iber die Sprithzonenmantelfliche
des Rotationskorpers entsprechend der Gleichung (5.6) gelost. Die Partikelverweilzeit wird nach
Gleichung (5.4) berechnet. Die Abbildung 5.20 und im Anhang die Abbildung C.7 veranschau-
lichen die transformierten Partikelverweilzeiten. Im Vergleich zur flachen Wirbelschicht sind die
Partikelverweilzeiten betragsméfig kleiner. Grund fiir die kleineren Partikelverweilzeiten in der
Sprithzone ist ein gestiegenes Verhéltnis 1) von Austauschfliche zu Sprithzonenvolumen

(5.19)

Fir das Beispiel hy = 420 mm, My = 3,6 kg/h und v = 3 - u,,s éndert sich ¢ von 68,5
mm~! fiir die flache Wirbelschicht auf 80,9 mm™" fiir die zylindrische. Mit der vergréBerten
Sprithzonenoberfliche bewegt sich mehr Partikelmasse durch die Zone hindurch. Dies begriindet
sich mit der dreidimensionalen Partikelstromung, in der Partikel von allen Richtungen kommend
in die Sprithzone ein- und austreten kénnen. In der Auswertung verschiedener hydrodynami-
scher Zustdnde in der Schicht ldsst sich zeigen, dass mit steigendem Diisenluftmassenstrom und
groflerer Fluidisationsgeschwindigkeit das Verhéltnis ¢ ansteigt. Die Abbildung C.14 im Anhang
verdeutlicht die Abhéngigkeit von ¢ bei unterschiedlichen Prozessparametern.

In Abbildung 5.21 und im Anhang in Abbildung C.8 ist der Massenanteil fiir Sprith- und Trock-
nungszonen dargestellt. Der Massenanteil a in der Sprithzone ist deutlich unter 1 %, niedriger
als in der flachen Wirbelschicht. Grund hierfiir ist der niedrigere Sprithzonenvolumenanteil und
die deutlich hohere Bettmasse.
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Abbildung 5.20: Transformierte Partikelverweilzeit in der (a) Spriithzone und (b) Trocknungs-
zone fiir die Diisenhéhe hy = 320 mm giiltig fiir die zylindrischen Wirbel-
schicht
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Abbildung 5.21: Transformierter Massenanteil v in der (a) Sprithzone und (b) Trocknungszone
fiir die Diisenhohe hy = 320 mm giiltig fiir die zylindrischen Wirbelschicht
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5.3 Partikelverweilzeiten aus DEM-CFD Simulationen

In den experimentellen Auswertungen wurden ausschliefilich mittlere Partikelverweilzeiten fiir
gemessene Zonengeometrien bestimmt. Diese resultieren aus zeitlichen Mittelungen integraler
Messmethoden ohne dabei auf Einzelpartikel einzugehen. In den Auswertungen konnte an-
hand der Stromungsfelder gezeigt werden, dass im Top-Spray Prozess der Partikelflug durch
die identifizierte Sprithzone nicht gradlinig und gleichméfig stattfindet, sondern blasendomi-
niert mit verschiedenen Partikelquerungsrichtungen. Die unterschiedlichen und zeitlich variie-
renden Querungsldngen der Partikel durch das Sprithzonenvolumen, sowie eine Bandbreite un-
terschiedlicher Partikelgeschwindigkeiten implizieren das Vorhandensein einer Partikelverweil-
zeitverteilung. Nicht nur der Ort der Querung ist somit eine variable Gréfle sondern auch die
Aufenthaltszeit der Partikel innerhalb der Sprithzone. Damit hingen die Kontaktzeit und die
Mischvorgénge der Partikel mit Fliissigkeitstropfen von zwei dynamisch verteilten Gréflen ab.
Diese komplexen Stromungsmechanismen der Top-Spray Konfiguration stehen im Gegensatz zur
Wurster-Granulation. Bei der Wurster-Granulation wird die ortliche Variabilitdt verschiedener
Durchstromungsrichtungen der Partikel durch die Sprithzone mit der Zwangsfithrung eines inter-
nen Steigrohrs stark eingegrenzt. Ebenso ist die Partikelverteilungsdichte in Diisennéhe weniger
inhomogen und schafft gleichméflige Bedingungen fiir die Befeuchtung. Partikelverweilzeitver-
teilungen resultieren mafigeblich durch abweichende Widerstandskréfte unterschiedlich grofler
Partikel [16].

Die Information iiber Partikelverweilzeiten in der Spriithzone ist ein entscheidender Einfluss fiir
die Beschreibung der Partikelbefeuchtung im Granulationsprozess. Die Partikelverweilzeitvertei-
lung steht in Verbindung mit der abgeschiedenen, variierenden Menge an Bindersubstanz auf
der Partikeloberfliche. Somit kann die Partikelverweilzeitverteilung als eine mégliche Beschrei-
bungsgrofe fiir eine resultierende Partikelgrofienverteilung im Partikelwachstumsprozess verwen-
det werden. Fiir den Anwendungsfall der Trommelgranulation zeigten Suzzi u.a. [130] mittels
DEM-Simulationen das Vorhandensein einer Partikelverweilzeitverteilung in Abhéngigkeit der
Partikelumwilzung. Uber die Anzahl der Trommelrotationen verwendete Suzzi die Verweilzeit-
verteilung als Optimierungsparameter zur Abschétzung der erzielten Filmmasse auf sphérischen
und elliptischen Partikeln. Mit dieser Optimierung lédsst sich die Prozesszeit begrenzen. Fiir
den Anwendungsfall der Wirbelschichtgranulation présentierte Fries [48] unter Anwendung von
DEM-CFD Simulationen Partikelverweilzeitverteilungen fiir unterschiedliche Granulationstech-
nologien. Er verglich Top-Spray, Bottom-Spray Wurster und die Strahlschicht miteinander und
begriindete Partikelverweilzeitunterschiede mit den verschiedenen partikeldynamischen Eigen-
schaften in Diisennéhe.

Auf Basis der DEM-CFD Simulationen zeigen sich die Vorteile einer Parameteranalyse auf Ein-
zelpartikelebene. Partikeldynamische Eigenschaften wie Durchflugslangen und Partikelverweil-
zeitverteilungen kénnen mit dieser Simulationsmethodik fiir einzelne Partikel akquiriert wer-
den. Zur Untersuchung der Top-Spray Wirbelschicht wurden skalierte DEM-CFD Simulationen
der zylindrischen Wirbelschicht durchgefiithrt. Die Wahl der Systemskalierung wurde mit der
Anpassung auf das Partikelsystem, wie in Abschnitt 4.3 beschrieben, gewéhlt. Ausschlagge-
bend fiir diese Wahl ist, dass eine Anpassung der Anlagengeometrie aufgrund der eingebauten
Top-Spray Diise nicht mdéglich ist. In dem expandierenden Spriithstrahl mit unterschiedlichen
Geschwindigkeitsgradienten ist eine Beschreibung der Gasgeschwindigkeit unabhéngig von der
Anlagengeometrie, dquivalent zur Leerrohr- beziehungsweise Fluidisationsgeschwindigkeit zur
Beschreibung des Stromungszustands in der fluidisierten Partikelschicht, nicht méglich. Wiirde
die Anlagengrofie skaliert werden, so verdndern sich die Diisenabmessungen ebenfalls. Dies mo-
difiziert die Gasgeschwindigkeit im Spriihstrahl und damit den gesamten Eindiisungsprozess
in die fluidisierte Schicht. Wiirden hingegen die Diisenabmessungen konstant gehalten werden,
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so wiirden das Eintauchverhalten des Diisenstrahls in die Schicht und die Strahlumlenkung
im Gegenstrom zur Fluidisationsluft, wie es in Abbildung B.6 in den Gasgeschwindigkeiten
erkennbar ist, nicht dquivalent wiedergegeben werden und das Partikelzirkulationsverhalten
wére deutlich von den experimentellen Untersuchungen abweichend. Des Weiteren lieflen sich
die Sprithzonengeometrien aus den Messungen nicht direkt {ibertragen. Aufgrund dessen ist
nur die Skalierung des Partikelsystems moglich. Die in den skalieren Simulationen angewand-
ten Partikeleigenschaften sind in der Tabelle 4.3 mit den Simulationseinstellungen in Tabelle
4.1 aufgefiihrt. Die zylindrische Wirbelschicht wurde hierbei fiir die Simulationsuntersuchung
gewahlt, um Ergebnisse ohne nachgeschaltete Transformation zu erhalten. Partikelwandrei-
bungsverluste, wie sie besonders in der flachen Wirbelschicht auftreten, werden minimiert.
Sprithzonenabmessungen aus den experimentellen Untersuchungen kénnen direkt implementiert
werden. Eine spétere Sprayerweiterung mit einer diskreten Tropfenphase ist ohne Wandbeeinflus-
sung in der rdumlichen Tropfenausbreitung, wie es in Abschnitt 5.1.4 bereits diskutiert wurde,
moglich. Des Weiteren kénnen rdumliche Bewegungen der Partikel beriicksichtigt werden.

Die Spriihzonenabmessungen wurden aus den Messungen aus Abschnitt 5.1.3 fiir die jeweiligen
Systemparameter entnommen und in die Simulationsgeometrie implementiert. Diese Spriihzo-
nenabmessungen zeigt explizit die Abbildung 5.11 (b). Fiir die Sprithzonengeometrien wurden
die Partikelpositionen und die Partikeleigenschaften ausgewertet. Dabei ergibt sich die Par-
tikelverweilzeit der Einzelpartikel aus der Differenz zwischen der Eintritts- und Austrittszeit
des abgegrenzten Sprithzonenvolumens. Mehrfachdurchquerungen gleicher Partikel wurden nicht
berticksichtigt. Ein direktes Auslesen von Mehrfachquerungen ist nicht moglich. Als Kriterium
zur Elimination von Mehrfachquerungen wurde die kumulative Partikelverweilzeitverteilung mit
Qo < 99% zur Auswertung herangezogen. Die Abbildung 5.22 (a) zeigt die ausgewerteten Par-
tikelverweilzeiten als normierte Anzahldichteverteilung, sowie eine Veranschaulichung der im-
plementierten Sprithzonengeometrie in der Simulationsauswertung. Die kumulative Partikelver-
weilzeitverteilung ist in Abbildung C.13 im Anhang dargestellt. Die berechneten Mittelwerte der
Partikelverweilzeitverteilungen sowie u.a. die Zirkulationszeiten oder die mittleren und maxima-
len Partikelgeschwindigkeiten in der Spriithzone sind in der Tabelle 5.3 dargestellt. Die Auswer-
tung der Zirkulationszeit iiber den Partikeldurchsatz ist notig, da ein vollstdndiger Partikelum-
lauf aufgrund der betrachteten Gesamtsimulationszeit nicht méglich ist. Um zu zeigen, dass die
gewahlten Simulationszeiten ausreichen, um die Partikelverweilzeiten mit statistischer Sicher-
heit vorherzusagen, wurden kumulative Partikelverweilzeitverteilungen unter Beriicksichtigung
der Zeitspannen von 1 bis 5 Sekunden bestimmt, dargestellt in Abbildung C.10 im Anhang. Es
kann gezeigt werden, dass die mittlere Differenz zwischen 4 und 5 Sekunden Simulationszeit mit
2-107° % so gering ist, dass eine signifikante Anderung der Partikelverweilzeitverteilung unter
Beriicksichtigung einer ldngerer Simulationszeit nicht zu erwarten ist.

In den Ergebnissen zeigt sich, dass mit hoherer Fluidisationsgeschwindigkeit die Partikeldynamik
in der Schicht zunimmt. Dies dokumentiert die angestiegene mittlere Partikelgeschwindigkeit
in der gesamten Wirbelschicht. Als Folge findet ein hoherer Partikeltransport in der Schicht
und somit ebenfalls durch die Sprithzone statt. Da des Weiteren die Partikelmasse in der
Sprithzone abnimmt, folgt eine kiirzere mittlere Partikelverweilzeit in der Spriihzone mit einer
engeren Partikelverweilzeitverteilung. Hierbei ist aber die Kopplung zum Spriihzonenvolumen
zu beriicksichtigen, welches mit steigender Fluidisationsgeschwindigkeit kleiner wird. Neben den
Partikelverweilzeiten in der Sprithzone wird ebenfalls die Zirkulationszeit der Partikel geringer.
Die mittlere Partikelgeschwindigkeit in der Sprithzone hingegen dndert sich nicht.

Um die bestimmte Partikelverweilzeitverteilungsdichte in der Sprithzone iiber eine mathemati-
sche Beschreibung zu charakterisieren, eignet sich eine Weibull-Verteilung. Die asymmetrische
Verteilungsfunktion zeichnet sich insbesondere durch die Beschreibung technischer Systeme, wie
zum Beispiel fiir Lebensdauerverteilungen, aus
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Abbildung 5.22: Normierte Partikelverweilzeitverteilungsdichte bestimmt aus DEM-CFD Si-

mulationen fiir die Simulationen v = 2 und 3 - up,y, Mg = 3,6 kg/h und
hg = 320 mm

b
Ne = ba~t707 L. e(~Tala)”, (5.20)

Fiir die bestimmten Partikelverweilzeitverteilungen sind die Weibull-Parameter ebenfalls in der
Tabelle 5.3 aufgefiithrt. Der Parameter a entspricht dabei dem Erwartungswert der Verteilung.
Der Parameter b ist ein Maf fiir die Breite und Schiefe der Verteilung. Fiir b — oo strebt die
Breite der Verteilungsfunktion gegen 0 mit zunehmend symmetrischer Form. b — 0 fiihrt zu
einer abflachenden Verteilung mit dem Maximum auf der Ordinate. Die Abbildung C.12 zeigt
die analytisch beschriebene Partikelverweilzeitverteilungsfunktion.

Zu der Partikelverteilzeitverteilung gibt es, wie in Abschnitt 5.2.1 experimentell in den Strémungs-
feldern zu beobachten, verschiedene Durchquerungsldngen der Partikel durch die Sprithzone. Die
Durchquerungslédngen hingen vom Eintrittsort und der damit aufgepragten Stromungsrichtung
der Partikel in die Sprithzone ab. Damit gibt es, neben der zeitlichen Schwankungen, eine
Wegléngenverteilung. Grundsétzlich kann davon ausgegangen werden, dass Partikel mit grofleren
Durchquerungsldngen einen hohen Austausch mit Fliissigkeitstropfen erfahren. Insbesondere
Partikel, die oberhalb des Expansionsknicks eintreten, passieren die Sprithzone nahezu in kom-
pletter Lange. Partikel-Tropfen Kollisionen und Befeuchtungserfolg sind sehr hoch. Bei sehr kur-
zen Durchquerungsldngen ist davon auszugehen, dass die Partikel die Sprithzone nur tangieren.
Aufgrund eines zeitlich verdnderlichen Tropfenvorkommens innerhalb der Spriithzone findet kei-
ne, beziehungsweise nur eine sehr geringe Befeuchtung statt. Entsprechend dieser Unterschiede
ist eine Betrachtung der Durchquerungslangenverteilung interessant. Die Abbildung 5.23 zeigt
die normierte Anzahldichteverteilung der Durchquerungslingen fiir die zwei durchgefiihrten Si-
mulationen. Die Durchquerungsléngen werden aus den Ortsinformationen der Einzelpartikel
bei Sprithzoneneintritt und Sprithzonenaustritt bestimmt. Die Durchquerungsldnge ergibt sich
aus dem Vektorbetrag der x-, y- und z-Koordinaten zwischen Ein- und Austritt. Die mittle-
ren und maximalen Durchquerungslingen sind in der Tabelle 5.3 aufgefithrt. Zwischen beiden
Simulationen kann kein wesentlicher Unterschied in der Verteilung festgestellt werden. Eine ge-
ringfiigig hohere mittlere Durchquerungslange bei u = 3 - u,,s resultiert aus der expandierten
Schicht und damit einem héheren Anteil von Partikeln, die oberhalb des Expansionsknicks die
Sprithzone ldngs durchqueren. Die bestimmten Maximalwerte der Durchquerungsliangen ent-
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Abbildung 5.23: Verteilung der Partikeldurchquerungslingen durch die Spriithzone; My = 3,6
kg/h und hg = 320 mm

sprechen unter Berticksichtigung der Sprithzonengréfe einer 75 %-tigen (2 - uym ) beziehungs-
weise einer 87 %-tigen (3 - wymys) vertikalen Durchquerung der Sprithzone. Aus den Durch-
querungsléangenverteilungen geht jedoch hervor, dass anzahlméaflig mehr Partikel nur kurz die
Sprithzone passieren.

Aufenthalt, Verteilung und Geschwindigkeit der Partikel innerhalb der Spriihzone sind jeweils
abhéngig vom Schichtzustand. Die Abbildung 5.24 zeigt instantane Partikelverteilungen mit zu-
gehorigen Partikelgeschwindigkeiten zu verschiedenen Simulationszeitpunkten in der Sprithzone.
In Abhéngigkeit der fluidisierten Partikelschicht bewegen sich die Partikel unterschiedlich in die
Spriihzone hinein, wodurch eine entsprechende Partikelverteilung innerhalb der Spriihzone resul-
tiert. Partikelcluster bei Gasblaseneruptionen mit hohen Partikelvolumenfraktionen und nied-
rigen Partikelgeschwindigkeiten oder herabfallende, vereinzelte Partikel, eintretend iiber den
sekundéren Zirkulationskreislauf mit hohen Partikelgeschwindigkeiten und niedrigen Partikelvo-
lumenfraktionen, formen die Vielfalt der Partikelverteilungszustdnde innerhalb der Spriithzone.

5.4 Bewertung der Untersuchungsergebnisse

Im vorliegenden Abschnitt werden die im Rahmen dieser Arbeit bestimmten Ergebnisse mitein-
ander verglichen und bewertet. Griinde fiir Diskrepanzen werden kritisch diskutiert. Des Weite-
ren werden die Ergebnisse mit Literaturwerten verschiedener Quellen verglichen. Unterschiede
in den Systemkonfigurationen werden aufgezeigt, um eine Einordnung und Vergleichbarkeit der
Ergebnisse zu erhalten.

Zunachst werden die experimentell und simulativ bestimmten Ergebnisse dieser Untersuchungen
gegeniibergestellt. Die Tabelle 5.4 gibt hierzu einen Wertevergleich der Partikelverweilzeiten und
Massenanteile in der Spriithzone der zylindrischen Wirbelschicht bestimmt iiber die skalierten
DEM-CFD Simulationen und tiber die Messungen in der flachen Wirbelschichtanlage. Der abso-
lute Fehler zwischen beiden Untersuchungsmethoden liegt im Mittel bei 20 %. Hinsichtlich dieser
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Parameter U=2"Upnpf U=3 Unpf
mittlere Partikelverweilzeit in der 0,0524 s 0,0404 s
Spriithzone 7,

max. Partikelverweilzeit in der 0,227 s 0,208 s
Sprithzone T4 max

Zirkulationszeit 7. 58,5 s 51,1 s
Partikeldurchsatz 1707 s~1 1957 s1
mittlerer Partikelmassenanteil o« 8,9-1074 8.1074
mittlere Durchquerungslénge 0,0307 m 0,0317 m
max. Durchquerungsldnge 0,122 m 0,122 m
mittlere Partikelgeschwindigkeit in 0,781 ms~! 0,778 ms™!
der Spriihzone

max. Partikelgeschwindigkeit in der 6,86 ms~! 4,65 ms~!
Spriihzone

mittlere Partikelgeschwindigkeit in 0,426 ms™* 0,639 ms™!
der gesamten Schicht

Weibull-Parameter a=0,09;b=2,05 a=0,077;b=2,09

Tabelle 5.3: Verteilte Partikeldynamik in der Sprithzone bestimmt aus DEM-CFD Simulatio-
nen

Partikelgeschw. t=2s t=3s t=4s t=5s t=6s
inm/s

0,8

Abbildung 5.24: Partikelverteilung und Partikelgeschwindigkeit innerhalb der Sprithzone zu
verschiedenen Zeitpunkten in Schnittdarstellung; Untersuchungsfall v = 3 -
Umf, Mg = 3,6 kg/h und hg = 320 mm
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5.4 Bewertung der Untersuchungsergebnisse

positiven Ubereinstimmung der Ergebnisse beider Untersuchungsmethoden bestéitigen sich einer-
seits die Transformation der gekoppelten Messungen in der flachen Wirbelschichtanlage, sowie
die durchgefithrten DEM-CFD Simulationen mit Grundlage des Skalierungsansatzes.

Fluidisationsgeschwindigkeit Parameter Simulation Messung Fehler

o To 0,0524s  0,0412s 214 %
" o 8910~%  1,021073 14,6 %
- T 0,0404s  00323s 20,1 %
m o 81074 9691074 221 %

Tabelle 5.4: Vergleich der Partikelverweilzeiten und Massenanteile der zylindrische Wirbel-
schicht zwischen den DEM-CFD Simulationen und den Messungen; mit My =
3,6kg/h und hg = 320mm

Zur Abschétzung und Einordnung der hier présentierten Ergebnisse werden die Werte mit Lite-
raturreferenzen verglichen. Es gibt drei wesentliche Arbeiten auf dem Gebiet der Partikelzirku-
lationsbewegungen und Partikelverweilzeiten fiir die Top-Spray Wirbelschicht. Drei unterschied-
liche Ansétze zur Systemuntersuchung und Bestimmung der Parameter (Messung, Anpassung
an ein Kern-Wachstumsmodell und DEM-CFD Simulation) wurden in diesen Arbeiten verfolgt.

Eine messtechnische Untersuchung des Zirkulationsverhalten von Partikeln wurde von Depy-
pere u.a. [31] durchgefithrt. Depypere analysierte mittels PEPT Messungen Bewegungsmuster
einzelner Tracer-Partikel in einem konischen Wirbelschichtgranulator in Top-Spray Ausfiihrung.
Zirkulationszeiten wurden in Abhéngigkeit des Diisendrucks und fiir verschiedene Produkte ge-
messen. Fir Glaspartikel fiihrte Depypere detaillierte Untersuchungen durch und bestimmte die
mittlere Zirkulationszeit der Partikel aus der Summe einzelner Partikelverweilzeiten in definier-
ten Schichtbereichen mit 7., = 0,75+ 0,32 s. Grund der deutlich niedrigeren Zirkulationszeiten
ist ein halb so kleiner Wirbelschichtdurchmesser von d, = 140 mm verglichen mit d, = 300 mm
in dieser Arbeit und hohe Fluidisationsgeschwindigkeiten mit dem 40 und 70 fachen der Minimal-
fluidisationsgeschwindigkeit der Glaspartikel mit einem kleinen Produktdurchmesser (d, = 200
pum). Dies begiinstigt eine schnelle Zirkulation. Das analysierte Partikelverweilzeitverhalten von
Depypere ist, wenn man nach dem Trend geringer werdenden Partikelverweilzeiten bei héheren
Luftstrémen in der Wirbelschicht geht, konform mit den in dieser Arbeit gezeigten Untersu-
chungen, siehe Abschnitt 5.2.2. In der Tabelle 5.6 sind die Systemkonfigurationen sowie die
Ergebnisse von Depypere mit den Ergebnissen dieser Arbeit ausfithrlich gegentibergestellt.

Wie durch Depypere und in den vorherigen Abschnitten gezeigt werden konnte, ist eine messtech-
nische Akquise von Partikelverweilzeiten innerhalb definierter Zonengrenzen besonders schwie-
rig, verbunden mit einem hohen Aufwand an Mess- und Versuchstechnik. Einen alternativen
Ansatz verfolgte Schaafsma [124]. Schaafsma bestimmte Partikelverweilzeiten in der Sprithzone
ohne Kenntnis iiber eine ortliche Zonenabgrenzung und Zonenaustauschraten. Dazu definier-
te er Partikelverweilzeitparameter in einem Kern-Wachstumsmodell. In dem Kern-Wachstums-
modell wird das Partikelwachstum anhand einer Binomialverteilung der Tropfenerzeugungsrate
in Abhéngigkeit der Partikelverweilzeit in der Sprithzone berechnet. Die Anpassung des Par-
tikelverweilzeitparameters erfolgte an den Ergebnissen von Granulationsversuchen. Es ergaben
sich Partikelverweilzeiten von 0,084 s, 0,145 s und 0,157 s in der Spriihzone in Abhéingigkeit
der Fliissigkeitseindiisungsrate von jeweils 4,6 g/min, 6,1 g/min und 11,6 g/min unter sonst
gleichen Prozessbedingungen. Von Schaafsma durchgefithrte PEPT-Messungen bestétigten den
Wertebereich mit 7, ~ 0, 1 s. Eine detaillierte Ubersicht zu den Untersuchungen gibt die Tabelle
5.6. System- und Versuchsparameter in der Auflistung stammen teils aus einer anschlielenden
Arbeit von Schaafsma u.a. [125].
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5 Kompartimentierung der Wirbelschicht in Spriih- und Trocknungszone

Einzig Fries [48] fiihrte eine rdumlich abgegrenzte Sprithzone in der Top-Spray Wirbelschicht
ein und bestimmte unter anderem Partikelverweilzeiten fiir diese Zone unter Einsatz gekoppelter
DEM-CFD Simulationen. Damit sind die Ergebnisse von Fries direkt vergleichbar mit den Un-
tersuchungen dieser Arbeit. Als Versuchsmaterial verwendete Fries Maltodextrin mit &hnlichen
Produkteigenschaften wie das Produkt v-AloOs. Die ermittelten Partikelverweilzeiten liegen
hauptséchlich im Wertebereich zwischen 0 < 7, < 0,2 s. Der Mittelwert der Partikelverweilzeit-
verteilung ergibt sich mit 7, = 0,0245. Die maximale Partikelverweilzeit betriagt 7 maez = 0,937
s. Der Unterschied in den Untersuchungen von Fries zu dieser Arbeit liegt in der Implemen-
tierung der Spriithzone. Im Rahmen dieser Arbeit wurden die Spriihzonendimensionen anhand
des Kriteriums aktiver Fliissigkeitstropfenexistenz gemessen und fiir jeden Prozesszustand ex-
perimentell ausgewertet. Die Sprithzonengréfie bei Fries wurde hingegen aus zweidimensionalen
DEM-CFD Simulationen der Bottom-Spray Wirbelschicht aus den Untersuchungen von Link
u.a. [91] abgeleitet. Die Spriithzonendimensionen sind im Vergleich deutlich kleiner und wur-
den in den Auswertungen konstant gehalten, unabhéngig von den Stromungszustidnden in der
Wirbelschicht. Damit weichen Volumina, Massenanteile sowie Sprithzonengrenzldngen mit Par-
tikelquerungen von den hier gemessenen Werten ab. Durch das verkleinerte Volumen existieren
teils unterschiedliche Partikelverteilungen und Partikelbewegungen in der Sprithzone. Insbeson-
dere in dem unteren Sprithzonenbereich kénnen hohe Partikelvolumenfraktionen beim Auftref-
fen des Sprays auf das Partikelbett vorliegen. Mit hoher Wahrscheinlichkeit wird dieser Bereich
bei zu kleinen Sprithzonen nicht vollstdndig in der Partikelverweilzeitberechnung erfasst und
beriicksichtigt. Trotz der unterschiedlichen Sprithzonendefinitionen sind die Ergebnisse in einem
gut ibereinstimmenden Wertebereich. Die Tabelle 5.5 gibt hierzu einen Vergleich der Ergebnisse
und Betriebsparameter von Fries in Gegeniiberstellung zu dieser Arbeit.
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Tabelle 5.5: Detailvergleich der Partikelverweilzeiten und Prozessbedingungen zwischen Ergebnissen dieser Arbeit und den Literaturwerten von

Fries [48] einer Top-Spray Wirbelschicht

Systemparameter

Diese Arbeit

Fries [48]

Partikelsystem
Bettmasse mypeq
Wirbelschichtdimensionen

Einbauhohe der
Diise hy

Disenluftmassenstrom My

Top-Spray

Leerrohrgeschwindigkeit u
Fluidisationsbedingung f

Sprithzonenabmessung

Sprithzonenvolumen V,

Mittl. Partikelverweilzeit 7,
gemessen, zyl. Wirbelschicht
Mittl. Partikelverweilzeit 7,
aus DEM-CFD Simulation
Max. Partikelverweilzeit 7,
aus DEM-CFD Simulation
Mittl. Zirkulationszeit der
Partikel gemessen

Mittl.
Partikel aus
Simulationen

Zirkulationszeit der
DEM-CFD

v — AlO3; d, = 1,8 mm, p, = 1040 kgm 3
6,65 kg
zylindrisch mit d, = 300 mm; h, = 500 mm
320 420 mm

3,6 kgh™!
1,12 bis 1,68 ms™*
u =2 bis 3,5 upy
prozessabhéngig gemessen, siehe Abschnitt 5.1.3

56 -107° bis 3-107° m?
0,03 bis 0,65 s

0,0524 und 0,0404 s
0,227 s
11,5 bis 68,7 s

58,5 und 51,1 s

Maltodextrin; d, = 2 mm, p, = 600 kgm 3
0,75 kg
konisch mit d, = 180 — 250 mm; h, = 330 mm

90 mm

5,04 kgh™!
3,4 ms~!
u = 7, 8- Um f
konstant mit [; = 30 mm,
ls = 15mm,ds = 50mm,r, = 0, 0 = 40°
2,35-107° m3

0,0245 s

0,937 s

’




Tabelle 5.6: Detailvergleich der Partikelverweilzeiten und Prozessbedingungen zwischen Literaturwerten von Depypere u. a. [31] und Schaafsma
[124] einer Top-Spray Wirbelschicht

Systemparameter

Depypere u. a. [31]

Schaafsma [124]

Partikelsystem
Bettmasse mypeq
Wirbelschichtdimensionen

Einbauhthe der Top-Spray
Diise hy

Disenluftmassenstrom My
Fliissigkeitseindiisungsrate
M,
Leerrohrgeschwindigkeit u
Fluidisation

Mittl. Partikelverweilzeit 7,
gemessen, zyl. Wirbelschicht
Mittl. Zirkulationszeit der
Partikel gemessen

Glaskugeln; d, = 0,2 mm, p, = 2500 kgm 3

0,378 kg

konisch mit d, = 140 — 280 mm; h, = 500 mm

121 mm

5,76 kgh~1

1,75 ms~!
u =40 und 70 - up, s

0,75+0,32 s

a-Laktose; d, = 23 um, p, = 1525 kgm =3
2,5 kg
konisch mit d, = 200 — 500 mm
500 mm

4,6, 6,1 und 11,6 gmin—!

0,0032 ms~*
u=12 - upy
0,084 s, 0,145 s und 0,157 s




5.5 Diskrete Tropfen im dreiphasigen Wirbelschichtsystem

5.5 Diskrete Tropfen im dreiphasigen Wirbelschichtsystem

Ein sehr schwierig zu vermessender interner Prozessvorgang der Granulation ist die zeitlich
aufgeloste Spray- beziehungsweise Tropfenverteilung in der fluidisierten Partikelschicht. Mit
der Leitfdhigkeitssonde konnte einzig der Grenzbereich der mittleren Tropfenausbreitung zur
Abschétzung einer Sprithzone gezeigt werden. Werden jedoch zeitliche und o6rtliche Informa-
tionen auf Tropfenebene bendtigt, so gibt es aktuell fiir aussagekriftige Anlagengrofien keine
dquivalente Messtechnik, mit der die Flissigkeitstropfen innerhalb der Gas-Feststoffstromung
detektiert werden kénnen. Aufgrund dessen findet eine Untersuchung anhand einer simulati-
onsgestiitzten Berechnung statt. Duangkhamchan u. a. [43] simulierten eine dreiphasige Wirbel-
schicht iiber einen gekoppelten Euler-Lagrange Ansatz (Kopplung zwischen TFM und DPM). Die
Gasstromung sowie die Feststoffphase wurden im TFM {iber den Kontinuumsansatz berechnet.
Die Flissigkeitstropfen wurden iiber das DPM als diskrete Elemente implementiert. Interaktio-
nen zwischen Feststoff und diskreten Tropfen wurden jedoch nicht beriicksichtigt. Die Auswir-
kung der Diisenstromung auf das Partikelbett wurde untersucht. Die Tropfen wurden jedoch
komplett ausgetragen ohne Beriicksichtigung einer Partikelbefeuchtung. Auf Basis der DEM-
CFD Kopplung ergibt sich die Méglichkeit, eine dreiphasige Wirbelschicht im vollen Impuls- und
Massenaustausch inklusive der Interaktionen zwischen Gas, Feststoff und Fliissigkeitstropfen zu
berechnen. Die Fliissigkeitstropfen werden ebenso wie die Feststoffpartikel als diskrete Elemente
in der kontinuierlichen Gasstromung, beschrieben in Abschnitt 4.4, berechnet. Einzig Gold-
schmidt u. a. [56] wendeten diese Methodik in einer zweidimensionalen Wirbelschichtsimulation
an. Aus den Ergebnissen lieflen sich Tropfenverteilungen, Koaleszensraten und Agglomerati-
onsereignisse bestimmen. Diese Simulationsmethodik fithrt zu einer signifikanten Erhéhung der
Rechenzeit. Dosta u. a. [41] und Fries u. a. [51] verwendeten ebenfalls einen DEM-CFD Ansatz ei-
ner dreiphasigen Wirbelschicht. Innerhalb einer definierten Sprithzone wurden verdiiste Tropfen
aufgrund des numerischen Aufwands nicht diskret berechnet. Der Anteil der Partikelbefeuchtung
wurde mit der Partikelentfernung vom Diisenauslass berechnet. In Abhéngigkeit der Partikel-
feuchte wurden zusétzliche Kapilar- und Zahigkeitskréfte aufgrund feuchter Partikeloberflichen
im Hertz-Mindlin Kontaktmodell eingefiihrt.

Im vorliegenden Abschnitt werden die DEM-CFD Simulation der zylindrischen Wirbelschicht
mit einer diskreten Tropfenphase erweitert. Um diese Erweiterung umzusetzen, ist fiir das Er-
reichen aussagekriftiger Zeitspannen die Anwendung der Systemskalierung mittels des Skalie-
rungsansatzes eine notwendige Bedingung, siche Abschnitt 4.4. Im konkreten Anwendungsfall
der Top-Spray Wirbelschicht werden die diskreten Fliissigkeitstropfen im Bereich des Auslasses
der Diisenoéffnung erzeugt. Zur Nachbildung des Fliissigkeitsmassenstroms der experimentellen
Versuche werden 1 Mio. Tropfen pro Sekunde generiert. Dies entspricht einem Fliissigkeitsmas-
senstrom von 0,236 1/h, siehe Tabelle 4.4. Die Fliissigkeitstropfen werden von der Diisenluft
mitgerissen und folgen der expandierenden Gasstromung mit anndhrend Gasgeschwindigkeit.
Abhéngig von den Stromungsbedingungen erreichen die Tropfen die fluidisierte Partikelschicht.
Dort kénnen die Tropfen mit Partikeln kollidieren oder werden je nach instantaner Gasstrémung
umgelenkt und kénnen ausgetragen werden. Bei einem Kollisionsereignis muss zwischen verschie-
denen Einzelfillen unterschieden werden:

e Partikel-Tropfen Kollision: Im Realprozess findet eine Tropfenspreitung auf der Par-
tikeloberfliche statt. Dieses Befeuchtungsereignis wird in den Simulatonen dahingehend
abstrahiert, dass Fliissigkeitstropfen inklusive der Zuordnungsvariable (ID) aus dem Sys-
tem gel6scht werden. Eine Kollisionsvariable innerhalb der Partikelklasse zédhlt die Anzahl
der Kollisionen mit Tropfen, separat fiir jedes Partikel. Die Massenzunahme der Partikel
nach einem Kollisionsereignis wird vernachléssigt.
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t=0s t=0,5s t=1ls t=3s t=5s

Abbildung 5.25: Zeitliche Sequenz der Tropfeneindiisung in die wirbelnde Partikelschicht zur
Darstellung der Vermischung befeuchteter Partikel; Tropfen sind zur besse-
ren Erkennbarkeit als gelbe Stromlinien dargestellt; mit Tropfen kollidierte
Partikel sind rot eingefarbt

e Tropfen-Tropfen Kollision: Der Kollisionsvorgang wird mittels der Standardkontakt-
modelle ohne Koaleszenz beschrieben. Niedrige Relativgeschwindigkeiten zwischen den
Tropfen und die ausgeprigte Oberflachenspannung begriinden diese Annahme.

e Tropfen-Wand Kollision: Dieses Kollisionsereignis fiihrt dazu, dass die Tropfen ohne
weitere Berticksichtigung aus der Simulation geléscht werden.

e Feuchte Partikel-Partikel Kollision: Die Kollisionsvariable ermé6glicht den Riickschluss
auf eine Oberflaichenfeuchte beziehungsweise Gesamtfeuchte des Partikels. Wird iiber ein
Trocknungsmodell die zeitliche Reduktion der Feuchte beriicksichtigt, lassen sich Kriteri-
en der Agglomeratbildung einbinden. Aufgrund der Komplexitit wurden diese Vorginge
vorerst vernachléssigt.

Die Abbildung 5.25 zeigt den zeitlichen Verlauf des Eindiisungs- und Befeuchtungsvorgangs in
der Partikelschicht fiir die Referenzsimulation bei u = 2 u,,r, einem Diisenluftmassenstrom von
My = 3,6 kg/h und einer Diisenhthe von hy = 320 mm. Dabei zeigt sich der Durchmischungs-
vorgang angefeuchteter, mit Tropfen kollidierter Partikel (rot) mit trockenen Partikeln (grau)
iiber den Prozessverlauf von fiinf Sekunden, angefangen bei einem total trockenen Partikelbett.
Hinsichtlich des verwendeten Skalierungsansatzes existiert eine grofiere Partikeloberfliche im
Vergleich zum unskalierten Partikelsystem. Deshalb wird der Befeuchtungsvorgang ausschlief3-
lich qualitativ betrachtet. Aufgrund der intensiven Schichtdurchmischung mit Gasblasenauf-
stieg werden die befeuchteten Partikel durch den Zirkulationsmechanismus der Wirbelschicht
in den seitlichen Randbereich transportiert. Dort sedimentieren die feuchten Partikel bei ho-
her Partikelvolumenfraktion und geringen Sinkgeschwindigkeiten. Hier finden Partikel-Partikel-
Kontakte mit niedrigen Kollisionsgeschwindigkeiten statt. Dies favorisiert die Ausbildung von
Fliissigkeitsbriicken und damit die Agglomeratbildung. Werden Partikel jedoch in den zweiten
Zirkulationskreislauf gedriickt, kommt es zu einer Wiederbefeuchtung der Partikel. Die Abbil-
dung C.11 im Anhang verdeutlicht die beschriebenen Partikelbewegungsmuster angefeuchteter
Partikel anhand von Apparatequerschnitten zu unterschiedlichen Prozesszeiten.

Wird der Befeuchtungsprozess der Partikel, in Anlehnung an die experimentellen Untersuchun-
gen aus Abschnitt 5.1.5, innerhalb der identifizierten Zonenabgrenzung auf Einzelpartikelebene
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betrachtet, lassen sich auch hier die rdumlichen Unterschiede der Befeuchtungsmechanismen
feststellen. Dies verdeutlicht die Abbildung 5.26 anhand der Anzahl erfolgter Partikel-Tropfen
Kollisionen in der Spriihzone. Es zeigt sich, dass neben den vereinzelten Partikeln des oberen
Sprithzoneneintritts nur das durchquerende Partikelbett in der ersten und zweiten Partikel-
schicht signifikant befeuchtet wird. Deutlich geringer ist der Anteil der Tropfen, die tiefer in das
Bett vordringen. Aus diesen Simulationsergebnissen bestétigt sich die Erkenntnis aus den ex-
perimentellen Untersuchungen in Abschnitt 5.1.5. Eine Dreiteilung der Sprithzone wird anhand
der Befeuchtungsmechanismen wie folgt vorgenommen:

e Einzelpartikelbefeuchtung: Vereinzelte Partikel stehen bei hohen Rotationsgeschwin-
digkeiten im intensiven Fliissigkeitskontakt. Es wird eine hohe Befeuchtungsintensitét er-
reicht bis hin zur Totalbefeuchtung der gesamten Partikeloberflache. Diese Partikel treten
oberhalb des Expansionsknicks iiber den zweiten Zirkulationskreislauf in die Sprithzone ein.
Hohe Diisenluftmassenstréme, Fluidisationsgeschwindigkeiten und Bettmassen vergrofiern
den Anteil.

e Bettoberflichenbefeuchtung: Im Mittel befindet sich dieser Bereich auf Hohe des Fx-
pansionsknicks. Die Partikelbefeuchtung ist unilateral bei niedrigen Partikelrotationsge-
schwindigkeiten. Eine teils einseitige und unvollstindige Partikeloberflichenbefeuchtung
ist die Folge. Involviert sind in der Regel die oberen zwei Partikelschichten des durchque-
renden Partikelbettes.

e Sporadische und selektive Partikelbefeuchtung: Vereinzelte Partikel-Tropfen Kol-
lisionen verursachen geringe Teilbefeuchtungen. Tropfen kénnen nur bei Blaseneruption
oder niedrigen Partikelvolumenfraktionen tief in das Partikelbett eindringen. Der Anteil
durchdringender Tropfen ist gering.

Diese Dreiteilung der Partikelbefeuchtung impliziert eine unterschiedliche Menge an abgeschie-
dener Fliissigkeit auf der Partikeloberfliche bei einem einmaligen Sprithzonendurchgang. Damit
unterscheidet sich signifikant die aktive Oberfliche der Partikel zur Agglomeratbildung beim
Eintritt in die Trocknungszone. Ebenso ist die Coating-Schichtbildung inhomogen verteilt. Die
Befeuchtungsmechanismen bilden die Ursachen der Ausbildung einer Partikelgréfienverteilung
im Granulationsprozess.

Extrahiert man die Zeitdifferenz der Tropfen zwischen der Erzeugung im Diisenauslass bis zur
Kollision mit den Partikeln, so lédsst sich die Tropfenexistenzzeit 73, im System ableiten. Aus der
Existenzzeitverteilung aller Tropfen kann der Anteil der Tropfen, der nicht mit Partikeln kolli-
diert ist, dem sogenannten Overspray, entnommen werden. Dies ist fiir die Wirtschaftlichkeit des
Granulationsprozesses eine interessante Grofie. Je héher der Overspray-Anteil, desto niedriger
ist die Menge an abgeschiedener Fliissigkeit auf der Partikeloberfliche und desto geringer ist das
Partikelwachstum im Prozess. Zudem erhoht sich der Anteil der Staubriickfiihrung totalgetrock-
neter Bindertropfen und somit die Anzahl an Primérpartikeln im Partikelbett. Die Abbildung
5.27 zeigt die kumulative Verteilung der Tropfenexistenzzeit.

Tropfen werden wéhrend der Simulation bei Kollision mit Partikeln oder Wand beziehungsweise
bei Austrag geloscht. Die Information, welches Ereignis den Loschvorgang auslost, ist unbekannt.
Zuerst kollidieren die Tropfen mit den Partikeln. In der kumulativen Existenzzeitverteilung stellt
sich nach einer gewissen Zeit ein konstanter Anteil kollidierter Tropfen ein. Tropfen, die nach
dieser Zeit noch nicht kollidiert sind, werden durch die Gasstréomung der Fluidisationsluft mitge-
rissen und ausgetragen. Der Austrag erfolgt nach einer Existenzzeit zwischen 0,15 bis 0,3 s. Zur
Definition eines Overspray-Anteils wurde deshalb das Erreichen des konstanten Anteils bei der
Existenzzeit ¢t = 0,1 s gewdhlt. In der Referenzsimulation mit 100.000 Partikeln berechnet sich
der Overspray-Anteil mit 4,49 %. 95,51 % der Tropfen sind erfolgreich mit Partikeln kollidiert.

113



5 Kompartimentierung der Wirbelschicht in Spriih- und Trocknungszone
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Abbildung 5.26: Partikelbefeuchtung in der Spriihzone iiber das Zahlen erfolgter Partikel-
Tropfen Kollisionen; Dargestellt fiir verschiedene Zeitschritte in Schnittdar-
stellung mit vertikalem Schnitt in der Mitte der Sprithzone

Gemittelt iiber die Gesamtanzahl der simulierten Tropfen resultiert eine mittlere Existenzzeit
von 0,0026 s. Der signifikanteste Einfluss auf den Overspray-Anteil ergibt sich aus dem Abstand
zwischen der Diise und der fluidisierten Partikelschicht. Um diesen Einfluss zu verdeutlichen,
wurde eine Simulation mit einer um 28 % reduzierten Partikelanzahl durchgefiihrt. Die niedri-
gere Partikelanzahl reduziert die Festbetthohe von 0,15 m auf 0,108 m und erhéht somit den
Abstand zwischen der Diise und dem fluidisierten Partikelbett. Die mittlere Existenzzeit der
Tropfen verléngert sich aufgrund der angestiegenen Weglédnge bis zum Partikelbett auf

0,0051 s. Bei der Existenzzeit 0,1 s ergibt sich ein deutlich hoherer Overspray-Anteil von 23,4 %.
Damit sinkt die Effektivitdt des Granulationsprozesses und die Keimriickfiihrung totalgetrock-
neter Tropfen erhoht sich.

Der Overspray-Anteil ist wihrend des Eindiisungsprozesses nicht konstant. Der Overspray-Anteil
variiert und ist abhéngig von der Partikelverteilung und den Strémungszusténden im Partikel-
bett. Der Overspray-Anteil erhéht sich, wenn der Spriithstrahl nicht direkt in die fluidisierte
Partikelschicht hineinstréomt, sondern auf einer geneigten Bettoberfliche umgelenkt wird. Dies
verdeutlicht die Konturdarstellung der Gasgeschwindigkeit in Abbildung B.6. Bei den Zeitschrit-
ten t = 2 s und t = 3,5 s wird der Spriihstrahl iiber dem Bett so abgelenkt, dass Tropfen die
Bettoberfliche nicht erreichen. Sie folgen aufgrund des niedrigen Eigengewichts dem Gasstrom,
dquivalent zu Tracer-Partikeln, und werden ausgetragen. Neben der Sprithstrahlumlenkung kann
Overspray auch durch niedrige Partikelvolumenfraktionen in Diisennidhe entstehen. Kollisions-
haufigkeiten zwischen Tropfen und Partikeln verringern sich. Dies tritt zum Beispiel zu Beginn
des Granulationsprozesses mit hoher Keimzahl, niedriger Schichtmasse und hoher Fluidisations-
geschwindigkeit auf.

In den Simulationen wurde der zeitliche Zustand der Tropfen als konstant angenommen. Trop-
fen konnen jederzeit mit Partikeln und mit der Apparatewand kollidieren mit einem erfolgrei-
chen Befeuchtungsergebnis. Da aber Tropfen im Wérme- und Stoffiibergang mit der stromenden
Diisenluft und mit dem Gegenstrom der Fluidisationsluft stehen, findet ein permanenter Trock-
nungsprozess statt. Aufgrund dessen muss die allzeitliche Aktivitdtsannahme iiberpriift wer-

114



5.6 Kompartimentaustauschmodell fiir monodisperse Partikel

120 - '
100 +
80 P —— - m ===
S 6o | B mm— g
) Overspray
40 |
20 o T T T 997000 Partikel
1 ‘ 100.000 Partikel
0 ' '
0 0.05 0.1 0.15 0.2

Tr [9]

Abbildung 5.27: Kumulative Verteilung Q)¢ der Existenzzeit 7, der Fliissigkeitstropfen bei der
Eindiisung in die fluidisierte Partikelschicht fiir 100.000 Partikel und eine um
28 % erniedrigte Partikelanzahl (72.000 Partikel)

den. Hierzu wurde die Tropfentrocknung nach dem Modell von Dernedde u.a. [34] fir die
Binderlosung HPMC-Wasser (HPMC - Hydroxypropylmethylcellulose) bei verschiedenen Pro-
zessparametern nachgerechnet. Findet die Trocknung eines Tropfens statt, erhéht sich bei fort-
schreitender Trocknung die Viskositét des Tropfens. Ab einer Loslichkeitsgrenze von 30 m% des
Bindermaterials am dufleren Rand des Tropfens ist die Tropfenoberfliche so viskos, dass eine
Tropfenspreitung auf der Oberfliche bei einem Kollisionsereignis nicht mehr eintritt und der
Tropfen von der Partikeloberfliche abprallt. Entsprechend ist der Tropfen bei Uberschreitung
der Loslichkeitsgrenze deaktiviert im Sinne der Granulation. Die Abbildung 5.28 zeigt die Deak-
tivierungszeit fiir die Referenzsimulation unter Variation der Gaseintrittstemperatur 60 ;,, des
Massenanteils an Binder in der Losung wp und des Gasmassenstroms M. Hierbei kann gezeigt
werden, dass die Gaseintrittstemperatur den stirksten Einfluss auf die Tropfentrocknung be-
sitzt. Im Rahmen der variierten Prozessparameter liegen die Deaktivierungszeiten bei deutlich
iiber 0,2 s. Da die Existenzzeit der Tropfen deutlich unter 0,1 s liegt, bestétigt sich damit die
Aktivitdtsannahme.

5.6 Kompartimentaustauschmodell fiir monodisperse Partikel

Die gemessenen Sprithzonenvolumina, Massenanteile und Partikelverweilzeiten aus den Ab-
schnitten 5.1.3 und 5.2.2 sind abhéngig von der verwendeten Anlagendimension. Um die Pro-
zessgrofien fiir eine allgemeine Verwendung bereitzustellen, wird in diesem Abschnitt versucht,
ein allgemeingiiltiges Modell aufzustellen. Die perspektivische Anwendung dieses Modells liegt
im Speziellen bei populationsdynamischen Modellen, in denen das Partikelverweilzeitverhalten
abhéngig vom Systemzustand implementiert werden kann. So kénnen in einem allgemeingiiltigen
Granulationsmodell, welches nicht den Prozesstyp kennt, die speziellen partikeldynamischen Fi-
genschaften des Prozesses {ibergeben werden. Dies ist ein entgegengesetzter Ansatz zur Ver-
wendung von Momenten héherer Ordnung [69, 111], um das Partikelwachstumsverhalten und
die transiente Entwicklung der Partikelgroflenverteilung zu beschreiben. Vor allem verdnderliche
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Abbildung 5.28: Aktivitidtszeiten von Bindertropfen in der Wirbelschichtstromung in
Abhéngigkeit (a) der Gaseintrittstemperatur 6, ;,, (b) des Massenanteils des
Binders wy in der Fliissigkeit und (c) des Gasmassenstroms Mg; Berechnet
nach Dernedde [32]

Prozessbedingungen, wie sie insbesondere in Batch-Prozessen beispielsweise steigender Schicht-
masse und verdnderten Fluidisationsregimen auftreten, konnen mit Kenntnis der modellbasierten
Beschreibung beriicksichtigt werden. Fiir den Wirbelschicht Top-Spray Prozess wird fiir die drei
charakteristischen Prozessgrofien ein analytisches Modell auf Basis der durchgefithrten Messun-
gen mit dem monodispersen Partikelsystem ~-AlyO3 aufgestellt.

5.6.1 Modell fiir das Spriihzonenvolumen

Die Ausgangsgrofie in der Betrachtung des Kompartimentaustauschmodells ist die rdumliche
Ausbreitung und Abmessung der charakteristischen Spriihzone. Ableitend aus den Messergeb-
nissen in Abschnitt 5.1.3 kann die Spriihzone in einer Vereinfachung als ein konisches Rotations-
volumen zweier zusammengestetzer Kegelstiimpfe abstrahiert werden. Charakteristische Abmafle
des Spriithzonenvolumens, welche fiir eine mathematische Beschreibung bendtigt werden, sind die
bereits eingefiihrten Teillingen der Kegel sowie der Sprithwinkel, dargestellt in Abbildung 5.7.
Ein entscheidendes Mafl zur Volumenabschitzung ist die Sprithstrahllinge [, die sich in die
zwei Teillingen, die Lénge von der Diise bis zur Schichtoberfliche I; und die Lénge innerhalb
der Partikelschicht ls, unterteilt. Am Punkt der Léngenteilung von [, liegt der Expansions-
knick. Der Sprithwinkel 8 wird, insofern kein sehr kleiner Diisendruck verwendet wird, in der
Regel durch die Kappenstellung der Diise bestimmt. Die Radien 7, und r; resultieren aus dem
Expansionsverhalten des Spriihstrahls.

Die Teilldngen von [, sind partikelschichtabhédngige Mafle und miissen einzeln bestimmt werden.
Die Teilldnge l; ergibt sich aus der Diisenposition oberhalb des fluidisierten Partikelbettes. Die
Hohe des fluidisierten Partikelbettes ist dabei eine Funktion der Fluidisationsgeschwindigkeit
beziehungsweise der Schichtporositdt e. Die mittlere Schichtporositdt kann nach der Gleichung
von Richardson u. Zaki [115] bestimmt werden

Re U
= = . 5.21
Re, uq ( )

m
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Der Exponent m ergibt sich nach der Gleichung von Martin [100] mit

Rel

In
m= 1€ (5.22)

C Ineps

Die Schichthohe berechnet sich iiber die Gleichung von Uhlemann u. Mérl [139]

1—c¢
hoe = — =Ll (5.23)

1 _
Sind die Schichthéhe und die Diisenhéhe bekannt, so ergibt sich die obere Teillinge Ig des
Spriihstrahls aus der Differenz der beiden Hohen

li = ha — hpea- (5.24)

Trifft der Spriihstrahl auf die fluidisierte Partikelschicht, so kommt es zu einem Impulsaustausch
mit einer Energiedissipation durch die Partikel und zu einer Teilumlenkung der Stréomungsrich-
tung. Entscheidend fiir die Penetrationstiefe des Strahls in die Partikelschicht ist der Impuls
des Diisenstrahls an der Weglénge [4 und der Impuls der entgegen gerichteten Fluidisationsluft
an selbiger Stelle. Da der Impuls des Spriithstrahls von verschiedenen Faktoren abhingt, kann
die Spriithstrahlexpansion und das daraus resultierende Stromungsfeld mit Hilfe eines analyti-
schen Modells abgeschétzt werden. Das Modell entspricht einem reibungsbehafteten, turbulenten
Freistrahl als runde, ebene Stromung nach Truckenbrodt [135]. Fiir detaillierte Beschreibungen
dieser turbulenten Grenzschichtstromung sei auf Schlichting u. a. [126] verwiesen. Die Anwend-
barkeit des Modells eines turbulenten Freistrahls zur Beschreibung des Diisenstrahls wurde durch
Bentahar u. a. [12] gezeigt. Das Gasgeschwindigkeitsfeld des Freistrahls ergibt sich iiber eine ana-
lytische Fehlerfunktion

2

Ujet = 6_05 umaz(y) (525)

mit C' =1n2 [17], f = r/rje; und 7je; = ytan (6/2). Der Impuls des Sprithstrahls ergibt sich mit
der Impulsgleichung zu

du B
Ljey = Ma-3 = Apgi3e(la). (5.26)
A ist dabei die Querschnittsfliche des Spriihstrahls beim Auftreffen auf das Partikelbett und
Wjet die mittlere Gasgeschwindigkeit im Diisenstrahl. Der Impuls der Fluidisationsluft ergibt sich
mit

I} = Apgu?. (5.27)
Die Schichteintauchldnge I; berechnet sich aus dem Impulsverhéltnis beider aufeinandertref-

fender Fluidstrome auf der Hohe l4, an welcher der Diisenstrahl auf die Partikelschicht trifft,
bezogen auf den Expansionsradius 7,

I u
ly="2% c= 2% c. (5.28)
u
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Der Léngenskalierungsfaktor ¢ ergibt sich aus einer Anpassung an die gemessenen Spriihzonen-
volumina aus Abschnitt 5.1.3 mit ¢ = 0,001. Die Abbildung C.15 im Anhang zeigt die Anpassung
in Abhingigkeit von der Fluidisationsgeschwindigkeit fiir beide untersuchten Diisenhéhen. Der
maximale Sprithstrahlradius r,, resultiert am Expansionsknick mit

Tm = lgtan6/2. (5.29)

Der Sprihwinkel 6§ kann dabei aus der Kappeneinstellung beziehungsweise aus der Bauform
der Zweistoffdiise entnommen werden. Aus den durchgefithrten Messungen in Abschnitt 5.1.3
ist der Sprithwinkel jedoch in Abhéngigkeit der Prozessbedingungen bekannt. Dieser genauere
Winkel wurde in der Auswertung eingesetzt. Der untere Abschlussradius wird mit Bezug auf
die Messungen mit 7, = 10 mm als konstant angenommen. Die Spriihstrahllinge ergibt sich aus
der Summe der einzelnen Teillingen mit [, = I + l4. Sind alle Teilldingen bekannt, kann das
Gesamtvolumen aus der Summe der Einzelvolumina beider Kegelstiimpfe berechnet werden

Vo = 5 (lary 4 Lard + Ly + 1) (5.30)

Die Giiltigkeit und Anwendung des Sprithzonenvolumenmodells ist beschrinkt auf eine Diisen-
position, welche sich oberhalb des Partikelbettes befindet. Ubersteigt bei stirkerer Fluidisation
die Partikelschicht die Diisenposition und die Diise ist eingetaucht in das Partikelbett, so exis-
tiert die Spriihstrahlteillinge [; nicht. In diesem Fall weichen die Mechanismen der Strahlaus-
breitung vom Modell ab. Dieser Sonderfall wurde in den durchgefiithrten Untersuchungen nicht
beriicksichtigt.

Kennt man das Spriihzonenvolumen innerhalb der Wirbelschicht, so kann dieses ins Verhéltnis
zum gesamten Prozessvolumen, dem Spriithzonenvolumenanteil A mit

Va

A=
‘/ges

(5.31)

gesetzt werden. Dabei ist das Gesamtprozessvolumen Vs eine Definitionsangelegenheit und
kann {iber zwei generelle Ansétze beschrieben werden. Im einfachsten Fall wird ein konstantes Vo-
lumen bei einer maximalen Schichthohe beziehungsweise bei einer festen Prozessgrenze definiert.
Auf dieses abgesteckte Volumen wird das Spriithzonenvolumen bezogen. Im Gegensatz dazu gibt
es die Moglichkeit einer zustandsabhéngigen Prozessbeschreibung, bei der die obere Prozessgren-
ze mit der Schichthohe beschrieben werden kann. Die Schichthohe ergibt sich mit der Gleichung
(5.23). Diese Prozessgrenze ist abhéngig von den hydrodynamischen Eigenschaften der Parti-
kelschicht und ist somit eine variable Definition. Zum Vergleich der Sprithzonenvolumenanteile
bei verschiedenen Prozessparametern ist ein konstantes Prozessvolumen von Vorteil und wurde
bei einer konstanten Hohe mit y = 500 mm gewahlt. Abbildung 5.29 zeigt den Volumenan-
teil der Sprithzone A in Abhédngigkeit der Fluidisationsgeschwindigkeit sowie in Abhéngigkeit
des Diisenluftmassenstroms. Wird bei konstantem Diisenluftmassenstrom die Fluidisationsge-
schwindigkeit erhoht, steigt die Schichthohe an und der Spriihzonenvolumenanteil wird klei-
ner. Partikel kénnen in grofieren Schichthohen mit Tropfen kollidieren. Die Ausbreitung aktiver
Flissigkeitstropfen wird eingeschriankt und somit auch die Grofle der Sprithzone. Wird bei kon-
stanter Fluidisationsgeschwindigkeit der Diisenluftmassenstrom reduziert, so verringert sich der
Impuls des Diisenstrahls gegeniiber der Fluidisation. Ab einem bestimmten Impuls trifft der
Diisenstrahl nicht mehr auf das Partikelbett. Damit existiert keine Sprithzone. Alle Tropfen
werden ausgetragen und der Volumenanteil der Spriithzone ist folglich A = 0. Der Volumenanteil
der Trocknungszone ergibt sich mit 1 — A.
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Abbildung 5.29: Volumenanteil der Sprithzone A bei (a) variierter Fluidisationsgeschwindig-
keit mit My = 3,6 kg/h und (b) variiertem Diisenluftmassenstrom; Modell
konstantes Prozessvolumen mit Abschluss bei y = 500 mm; Diisenhéhe be-
tragt hqg = 420 mm

Die Volumenbeschreibung hat Vorteile in einer Prozessbetrachtung, bei der die 6rtliche Abgren-
zung der Zonen von Interesse ist, um den Anteil der Zonen am Gesamtprozesses abzuschétzen.
Fiir diese definierten Zonen gibt es bekannte Prozesszustinde, die in die Prozessbeschreibung
einfliefen. Der Nachteil dieser Prozessbetrachtung ist die fehlende Kenntnis zur Verteilung der
Feststoffmassen und deren Dynamik innerhalb der Zonen. Moéchte man zur Beschreibung des
Befeuchtungsprozesses die Menge bespriihter Partikel einbeziehen, so miissen die Partikelmasse
und die Partikelverteilung in der Zone bekannt sein. Des Weiteren gibt es bei der Volumenbe-
schreibung innerhalb der Zonen inaktive Bereiche. Fiir die Spriihzone ist es der Bereich zwischen
Diise und dem Partikelbett. Die Groe des inaktiven Bereiches lésst sich in Abbildung 5.29 (b)
am linken Knickpunkt der Kurve ablesen. In der Verwendung des Volumenanteils wird dieser
Anteil mitbetrachtet, obwohl keine Partikel enthalten sind. Demgegeniiber ist der Massenanteil
volumenunabhéngig ohne Einfluss inaktiver Bereiche. Deshalb wird nachfolgend ein Modell auf
Basis des Spriihzonenmassenanteils « fiir die Partikelverweilzeitbestimmung abgeleitet.

5.6.2 Modell fiir Massenanteil und Partikelverweilzeit

Auf der Grundlage der gemessenen Partikelverweilzeiten und Massenanteile in Abschnitt 5.2.2
wird unter Beriicksichtigung der Volumenanteile der Kompartimente ein mathematisches Mo-
dell dieser Prozessgrofien abgeleitet. Anhand der vorliegenden Messwerte werden Annahmen
mit notwendigen Bedingungen getroffen, mit den sich die beiden Prozessgrofien beschreiben las-
sen. Die drei in den Untersuchungen variierten, unabhéngigen Prozessparameter (Diisenhohe,
Fluidisationsgeschwindigkeit und Diisenluftmassenstrom) werden fiir ein vereinfachtes, makro-
skopisches Modell herangezogen. Eine detaillierte stromungsmechanische Beschreibung unter
Beriicksichtigung der Fluid- und Partikelinteraktionen wird aufgrund der Komplexitat der Stro-
mung sowie der Berechnung nicht durchgefiithrt. Zur Vereinfachung werden weitere Einfluss-
groffen auf die Wirbelschichtdynamik nicht beriicksichtigt. Zu diesen zdhlen das Vorkommen
einer Partikelgroflenverteilung, Blasenbildung und Blasenausdehnung in der Schicht oder Parti-
keleigenschaften, wie zum Beispiel das Stofiverhalten.
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5 Kompartimentierung der Wirbelschicht in Spriih- und Trocknungszone

Modell fiir den Partikelmassenanteil

In der Beschreibung beider Prozessgroflen wird von dem Partikelmassenanteil v in der Spriithzone
ausgegangen, da die Partikelverweilzeit eine Funktion der Partikelmasse in der Spriihzone ist,
siche Gleichung (5.4). Der Massenanteil in der Sprithzone ist mit Bezug auf Gleichung (5.1) mit

_ pappVa
Mped

(5.32)

definiert. Ausgenommen von der mittleren Partikelvolumenfraktion €, , sind alle enthaltenen
GroBen konstante und/ oder bereits bekannte Prozessgroflen. Um entsprechend « berechnen zu
konnen, wird eine Korrelation fiir €, hergeleitet. Dabei wird €, , als der Anteil der maximal
erreichbaren Partikelvolumenfraktion einer willkiirlich angeordneten Schiittung kugelférmiger
Partikel mit €, ez = 0,6 angesehen. Fiir die Beschreibung dieses Anteils wird eine allgemeine
Exponentialfunktion zu Grunde gelegt

€pa = €pmaz [ G X 2e WX, (5.33)

Die Exponentialfunktion eignet sich mit Bezug auf die Sprithzonenausbildung, um folgende Kri-
terien zu erfiillen: Bei sehr kleinen Sprithzonenvolumina ist der Massenanteil « klein. Mit stei-
gendem Sprithzonenvolumen erhoht sich der Massenanteil. Wird gar nicht eingediist (My = 0),
muss « = 0 gelten. Folgt man den Ergebnissen in Abschnitt 5.2.2, so wird der Massenanteil mit
stark zunehmenden Luftstromungen (Fluidisationsgeschwindigkeit und Diisenluftmassenstrom)
kleiner. Der Grund sind beschleunigte Partikelzirkulationsbewegungen und eine verkleinerte
Sprithzone bei expandierender Partikelschicht. Beriicksichtigt man die Kriterien, so wird im
Verlauf von « ein Maximum erwartet, welches mit der Exponentialfunktion ausgedriickt werden
kann. Fiir eine systemunabhéngige Beschreibung werden in der Exponentialfunktion drei un-
abhingige Prozessparameter in einer dimensionslosen Schreibweise eingefiihrt. Die Variable X
ist das Impulsverhéltnis beider entgegengesetzter Gasstromungen mit

If u2
X = = . 5.34
Ljer ﬂ?et(ld) ( )

Iy und Ije; berechnen sich aus den Quadraten der Gasgeschwindigkeiten am Ort, an dem der
Sprithstrahl die Bettoberfléche bei 4 erreicht, entsprechend den Gleichungen (5.27) und (5.26).
Die dimensionslose Diisenhohe lAzd resultiert aus dem Verhaltnis zwischen Diisenposition und
Festbetthohe

hg = —%. (5.35)

Um die Fluidisationsbedingungen und die Stromungseigenschaften des Partikelmaterials ein-
fliefen zu lassen, wird die Fluidisationszahl

f=— (5.36)

definiert. Die Fluidisationszahl ist das Verhéltnis zwischen Leerrohrgeschwindigkeit zur mini-
malen Fluidisationsgeschwindigkeit der Partikel. Die minimale Fluidisationsgeschwindigkeit ist
abhéngig vom Partikelmaterial u,,s = f(dp, pp), entsprechend der Berechnungsgleichung (E.1).
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5.6 Kompartimentaustauschmodell fiir monodisperse Partikel
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Abbildung 5.30: Massenanteil « in Abhéngigkeit des Diisenluftmassenstroms bei verschiede-
nen Fluidisationsgeschwindigkeiten und Diisenhohen; hg1 = 320 mm und
ha2 = 420 mm

Aus der Anpassung der Exponentialfunktion (5.33) an die Messergebnisse aus Abschnitt 5.2.2
ergeben sich die Anpassungsparameter mit a; = —0,91, as = 0,41 und a3z = 11,99. Fir die
variierten Prozessparameter der experimentellen Untersuchungen zeigt die Abbildung 5.30 den
Verlauf des Massenanteils o in Abhéngigkeit des Diisenluftmassenstroms. In Bezug auf die zu-
vor genannten Kriterien an die Funktionsauswahl konnte eine geeignete Funktionsbeschreibung
erreicht werden. Der Kurvenbeginn ist im Koordinatenursprung mit einer sich anschliefenden
inaktiven Phase, in der der Spriihstrahl die Bettoberflache noch nicht erreicht hat und somit der
Massenanteil in der Sprithzone o = 0 ist. In dem Bereich gilt ebenso A = 0. Im Kurvenverlauf
folgt ein Maximum mit den hochsten Massenanteilen in der Sprithzone. Anschlielend verlduft
der Massenanteil asymptotisch gegen null fiir hohere Luftmassenstrome.

Modell fiir die Partikelverweilzeit

Die Partikelverweilzeit in der Sprithzone 7, setzt sich aus dem Massenanteil o und dem zonen-
durchquerenden Partikelmassenstrom M, entsprechend der Gleichung (5.4) zusammen. Dabei
werden an den Funktionsverlauf der Partikelverweilzeit, in Abhingigkeit der Luftstrome in der
Schicht, identische Kriterien, wie an den Funktionsverlauf des Massenanteils «, gestellt. Demnach
wird der Massenanteil o mit einer Korrelation des Partikelmassenstroms korrigiert. Der Parti-
kelmassenstrom héngt jedoch im Gegensatz zur Partikelvolumenfraktion von den Strémungs-
eigenschaften der Partikel ab. Im einfachsten Fall kann dieser in direkter Abhéngigkeit zu den
Gasstromungseigenschaften in der Wirbelschicht angenommen werden. Der Partikelmassenstrom
ergibt sich als lineare Beschreibung aus dem Produkt der einzelnen Prozessparameter

AMped _ QMped
Mo bfRe,Mghg

To =

(5.37)
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5 Kompartimentierung der Wirbelschicht in Spriih- und Trocknungszone

Die Stoffeigenschaften des Partikelmaterials werden anhand der Partikel-Reynolds-Zahl beriick-
sichtigt

fumfdp

Vg

Re, = (5.38)

Der Anpassungsparameter in Gleichung (5.37) wurde mit b = 0,32 bestimmt. Den berechneten
Verlauf der Partikelverweilzeiten in Abhéngigkeit des Diisenluftmassenstroms zeigt die Abbil-
dung 5.31. Aquivalent zum Massenanteil kann fiir die Partikelverweilzeit in der Spriithzone der
geforderte Verlauf nach den oben genannten Kriterien wiedergegeben werden. So existiert eine
maximale Partikelverweilzeit, die bei zunehmenden Fluidstréomen gegen null tendiert. Des Weite-
ren gibt es einen Einfluss des Spriithzonenvolumens. Das Sprithzonenvolumen wird bei geringeren
Diisenhohen kleiner. In diesem Fall verkiirzen sich die Partikelverweilzeiten in der Spriihzone,
da das Sprithzonenvolumen bei gleicher Partikelgeschwindigkeit schneller durchquert wird.

Die Partikelverweilzeit in der Trocknungszone ergibt sich aus den berechneten Gréflen 7, und «
entsprechend nach Gleichung (5.7) mit

=T (i - 1) . (5.39)

Die Partikelverweilzeit in der Trocknungszone ist in Abbildung 5.32 dargestellt. Es kann gezeigt
werden, dass die Partikelverweilzeit in der Trocknungszone mit zunehmender Partikelgeschwin-
digkeit und Fluidstrémen in der Schicht exponentiell abnimmt. Dies begriindet sich aus dem be-
schleunigten Zirkulationsverhalten der Partikel mit hoherer Schichtmobilitdt. Damit dndert sich
die Zeit fiir Trocknungsvorgénge gebildeter Partikelstrukturen unter Beriicksichtigung verdnder-
ter Stoffiiberginge, siche Abschnitt 5.2.1. Bei kleinen Diisenluftmassenstromen und Fluidisati-
onsgeschwindigkeiten tendiert die Partikelverweilzeit theoretisch gegen unendlich. Der Grenzfall
liegt jedoch vor, wenn der Spriihstrahl die Bettoberfliche nicht mehr erreichen kann. In diesem
Fall existiert nur noch ein Kompartiment und die Partikelverweilzeit in der Trocknungszone
Ti—q ist gleich der Gesamtprozesszeit. Ein Granulationsprozess findet bei einem Kompartiment
(Trocknungszone) nicht mehr statt. Die mittlere Zirkulationszeit kann aus der Summe der beiden
Einzelverweilzeiten berechnet werden

Tre = Ta + Tl—a- (540)

Dabei wird die Zirkulationszeit mafigeblich durch die Partikelverweilzeit in der Trocknungszone
bestimmt.

Die Parameterbestimmung fiir a1, ao, a3, b und c erfolgt iber eine Optimierungsrechnung der
drei unabhéngigen, dimensionslosen Prozessparametern My, f und hg. Die Minimierungsrech-
nung erfolgt iiber die summierten Fehlerquadrate zwischen den Messwerten und den Modell-
pradiktionen. Das iiberbestimmte Gleichungssystem wird iiber die Minimierung nach Levenberg-
Marquardt gelost. Die Abbildungen C.16 bis C.20 im Anhang zeigen die Messwertanpassungen
der mittleren Partikelvolumenfraktionen und Partikelverweilzeiten in der Spriihzone.

Innerhalb der experimentellen Untersuchungen sind fiir die Messung und Akquise der Parti-
kelverweilzeiten verhéltnisméfig grofle Partikel im Vergleich zu Granulaten in der industriellen
Produktion verwendet worden. Der Grofenunterschied liegt bei d;, = 1,8 mm in den Versuchen
zu iiblicherweise d, = 200...600 pm in der Produktion. Die abgeleitete Korrelation basiert auf
den Messwerten der groflen Partikel. Um die Giiltigkeit der oben aufgestellten Korrelation fiir
das Einsatzgebiet kleiner Partikel zu validieren, wurden die PEPT Messungen von Depypere
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Abbildung 5.31: Partikelverweilzeit in der Sprithzone 7, in Abhéngigkeit des
Diisenluftmassenstroms fiir verschiedene Fluidisationsgeschwindigkeiten
und Diisenpositionen im Bett; hg1 = 320 mm und hg92 = 420 mm
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Abbildung 5.32: Partikelverweilzeit in der Trocknungszone 7;_, in Abhédngigkeit des
Disenluftmassenstroms fiir verschiedene Fluidisationsgeschwindigkeiten und
Diisenpositionen im Bett; g1 = 320 mm und hgo = 420 mm
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5 Kompartimentierung der Wirbelschicht in Spriih- und Trocknungszone

u.a. [31] nachgerechnet und verglichen. Fiir das Partikelsystem Glas mit der Grole d, = 200
pm bestimmte Depypere die Partikelverweilzeiten in vier charakteristischen Zonen innerhalb des
Bettes. Die Summe aller Einzelpartikelverweilzeiten ergibt die mittlere Zirkulationszeit. Diese
bestimmte Depypere mit 0,75 4 0,32 s. Werden die entsprechenden Versuchsdaten, aufgefiihrt
in der Tabelle 5.6, der Korrelation iibergeben, so lasst sich eine Zirkulationszeit ermitteln. Da
die Schichthohe iiber der Diisenposition endet, wurde die Spriihstrahllinge mit [; = 20 mm
angenommen. Dies widerspricht der Modellvoraussetzung, andernfalls ist es aufgrund fehlender
Literaturwerte unmoglich einen Vergleich zu externen Messdaten zu fithren. Die nachgerechne-
te Zirkulationszeit betrigt 7.. = 0,38 s. Diese liegt geringfiigig unter dem Vertrauensintervall
der PEPT-Messung. Die entsprechende Gréfenskala kann jedoch in dem Modell wiedergege-
ben werden. Trotz alledem sollte das Modell dahin validiert und eventuell angepasst werden,
dass Partikelverweilzeiten aus Untersuchungen mit kleineren Produktdurchmessern einbezogen
werden. Auch die Anzahl der Messwerte sollte fiir eine verbesserte Funktionsanpassung erhoht
werden.
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6 Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Top-Spray Wirbelschichtgranulation beziiglich der parti-
keldynamischen Eigenschaften untersucht. Hierzu kamen verschiedene Messtechniken sowie nu-
merische Simulationswerkzeuge zum Einsatz. Fiir die messtechnischen Untersuchungen wurde
eine flache Wirbelschicht mit rechteckiger Grundfliche eingesetzt. Diese spezielle Anlage besitzt
transparente Wénde, so dass die Partikelbewegungen mit einem Kamerasystem festgehalten
werden koénnen. Die aufgenommenen Bilder wurden mit bildbasierten Messmethoden ausge-
wertet. Zu diesen zdhlen die PIV zur Bestimmung von Partikelgeschwindigkeiten und die DIA
fiir Partikelvolumenfraktionen. Der gesamte Prozessraum wurde vermessen mit einer értlichen
Auflésung von vier Millimetern. Die besondere Bauform der flachen Wirbelschicht wurde auf-
grund der Konstruktion in der Wissenschaft oftmals kritisch diskutiert. Hierbei wurde hin-
terfragt, ob das Partikelzirkulationsverhalten in solchen Anlagen iiberhaupt dem von iiblichen
zylindrischen und grofler dimensionierten Wirbelschichtanlagen entsprechen kann. Um die Ein-
setzbarkeit zu bestétigen, wurden Validierungsmessungen unter Verwendung einer halbtechni-
schen, zylindrischen Wirbelschicht mit dquivalenten Abmessungen vorgenommen. In den Va-
lidierungsmessungen wurde eine faseroptische Sonde eingesetzt, um lokal Partikelgeschwindig-
keiten und Partikelvolumenfraktionen zu messen. Ein direkter Vergleich zwischen beiden Wir-
belschichtsystemen wurde somit durchgefiihrt. Fiir die Partikelvolumenfraktionsmessung wur-
den die Messmethoden DIA und der faseroptischen Sonde gegeniibergestellt. Es konnten gute
Ubereinstimmungen zwischen beiden Messmethoden nachgewiesen werden, wobei es fiir die fa-
seroptische Sonde Anwendungseinschrinkungen gibt. Die Sonde weist messtechnische Schwie-
rigkeiten bei niedrigen Partikelgeschwindigkeiten auf, wenn Partikel vor den optischen Fasern
der Sonde verbleiben. Fir die Partikelgeschwindigkeit wurde gezeigt, dass die Messung maf-
geblich durch den Durchflugwinkel der Partikel entlang der Faseranordnung beeinflusst wird.
Fiir die Messung von zweidimensionalen Partikelgeschwindigkeiten in einer ebenen, heterogenen
Mehrphasenstromung wurde eine neue Vorgehensweise in der Messung préasentiert. Uber eine
Zweikomponentenmessung der Partikelgeschwindigkeit wird zuerst der Durchflugwinkel rekon-
struiert. Anschlieend kénnen tiber trigonometrische Gesetzméfigkeiten die Partikelgeschwindig-
keitskomponenten korrigiert werden. Vergleichsmessungen zwischen rekonstruierten Partikelge-
schwindigkeiten mit PIV-Ergebnissen innerhalb der flachen Wirbelschicht bestétigen erfolgreich
die dargelegte Vorgehensweise. Zusétzlich zu den Messungen mit der faseroptischen Sonde wur-
den Schichtdruckschwankungen in der flachen und in der zylindrischen Anlage zum Vergleich
der Schichthydrodynamik gemessen. Alle durchgefiihrten Vergleichsmessungen bestitigten die
generelle Einsetzbarkeit der flachen Wirbelschicht gegeniiber zylindrisch geformten Anlagen.
Festgestellte Unterschiede in der flachen Anlage sind eine niedrigere Schichthohe, eine geringere
Schichtporositit und verschobene Regimeiibergénge zu hoheren Fluidisationsgeschwindigkeiten.
Hauptséchlich konnte die deutlich erhéhte Partikel-Wandreibung als Grund des abweichenden
Stromungsverhaltens identifiziert werden. Die Abweichungen sind in bestimmten Messbereichen
in einem tolerierbaren Rahmen, so dass die bildbasierten Messergebnisse fiir weitere Untersu-
chungen verwendet wurden.

Der Wirbelschichtgranulationsprozess kann aufgrund typischer Teilprozesse in Kompartimente
unterteilt werden. Fiir die Top-Spray Konfiguration wurde eine Zwei-Kompartiment Unterteilung
in eine Sprith- und eine Trocknungszone préasentiert. Die Unterteilung basiert auf der 6rtlichen
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6 Zusammenfassung

Abgrenzung der Spriihzone. Das Definitionskriterium fiir die Sprithzone ist das Vorkommen
aktiver Flissigkeitstropfen. Nur aktive Fliissigkeitstropfen kénnen sich auf Partikeloberflichen
ablagern und ein Partikelwachstum erzeugen. Das Vorhandensein aktiver Fliissigkeitstropfen
wurde anhand einer Leitfadhigkeitssonde nachgewiesen. Diese Sonde besteht aus zwei Elektro-
den. Benetzen die Fliissigkeitstropfen die Elektroden bildet sich eine Fliissigkeitsbriicke aus
und es kommt zu einem Stromfluss. Fiir den Fall, dass ein Stromfluss nachweisbar ist, ist dies
der Bereich der Sprithzone. Der Bereich, in dem kein Stromfluss messbar ist, bildet die Trock-
nungszone. Eine zylindrische Top-Spray Wirbelschicht wurde mit dieser Messmethode bei ver-
schiedenen Prozessparametern vermessen. Fiir die verschiedenen Prozessparameter wurden die
Sprithzonendimensionen gezeigt und entsprechende Sprithzonenvolumen und Volumenanteile be-
rechnet. Grundsétzlich kann gesagt werden, dass eine Erhohung der Fluidisationsgeschwindigkeit
die Spriithzone verkleinert. Ein hoher Diisenluftmassenstrom kann die Spriithzone stabilisieren.
Je niedriger der Diisenluftmassenstrom gewihlt wird, desto mehr spreitet sich die Sprithzone
auf mit einem ortlich schwankenden Spriithstrahl. Die Position der Diise tiber der Partikelschicht
bestimmt mafigeblich das Sprithzonenvolumen und die Beeinflussung der Partikelschicht durch
den Spriithstrahl.

Die gemessenen Sprithzonendimensionen wurden auf die bildbasierten Messergebnisse ange-
wandt. Uber eine direkte Kopplung der PIV Partikelgeschwindigkeits- und der DIA-Partikel-
volumenfraktionsergebnisse wurden Partikelverweilzeiten und Massenanteile in der Sprith- und
in der Trocknungszone bestimmt. Die somit bestimmten Partikelverweilzeiten und Massenan-
teile sind ausschliefllich fiir die flache Wirbelschicht giiltig. Um aussagekriftige FErgebnisse fiir
zylindrische Wirbelschichten zu erhalten, wurde eine Transformation aufgezeigt. Mit der Trans-
formation werden die Ergebnisse der ebenen Partikelstromung aus der flachen Wirbelschicht
fiir ein rdumliches Wirbelschichtsystem umgerechnet. In den Ergebnissen zeigt sich, dass eine
Steigerung der Fluidstrome in der Schicht zu einer Verkiirzung der Partikelverweilzeiten in den
Kompartimenten fithrt. Mit den kiirzen Partikelverweilzeiten verringert sich ebenso die Zirkulati-
onszeit der Partikel. Damit durchlaufen die Partikel hdufiger den Spriih- und Trocknungsprozess
in selbiger Prozesszeit.

Neben den experimentellen Analysen wurde die Top-Wirbelschicht mittels numerischer Simu-
lationswerkzeuge untersucht. Zur Anwendung kam ein DEM-CFD Simulationsansatz. Hierbei
wird die partikuldre Phase iiber die Diskrete Elemente Methode beschrieben. Diese wird in ei-
nem vollstdndigen Impuls- und Massenaustausch mit der kontinuierlich berechneten Fluidphase
iiber das Euler-Granular Modell gekoppelt. Damit lassen sich Partikel im Wirbelschichtgranula-
tionsprozess auf Einzelpartikelebene untersuchen. Ein entscheidender Nachteil in der Anwendung
der DEM ist die Einschrankung auf die Quantitit beriicksichtigter Elemente. Wirbelschichtsys-
teme bestehen aus mehreren Millionen Einzelpartikeln. Ein solches System ist iiber die DEM
mit aktueller Rechentechnik nicht simulierbar. Um trotzdem den DEM-CFD Simulationsansatz
zu verwenden, wurde ein Skalierungsansatz aufgestellt. Der Skalierungsansatz basiert auf der
Ahnlichkeitstheorie und skaliert das Partikelsystem auf der Grundlage von drei dimensionslosen
Kennzahlen. Fiir die flache Wirbelschicht konnte mit unterschiedlich skalierten Partikelanzahlen
gezeigt werden, dass sich die Schichteigenschaften mit der Skalierung nur geringfiigig verdndern.
Der grofite Einfluss konnte bei der mittleren Partikelgeschwindigkeit festgestellt werden. Mit der
Reduktion der Partikelanzahl nimmt der Partikeldurchmesser zu. Damit erhoht sich die Kon-
taktfliche bei Wandkollisionen, welche die festgestellte Anderung aufgrund von Wandreibung
bewirken. Wird statt der flachen Wirbelschicht eine zylindrische Anlage mit deutlich gerin-
gerem Verhéltnis von Oberfliche zu Anlagenvolumen verwendet, sind die Auswirkungen der
Wandreibung vernachléssigbar.

In den darauffolgenden Simulationen wurde die halbtechnische, zylindrische Top-Spray Wir-
belschicht mit skalierter Partikelanzahl nachgerechnet. Die Kompartimentunterteilung aus den
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experimentellen Untersuchungen wurde auf die Simulationsergebnisse angewandt. Fiir die hierbei
definierte Sprithzone wurden Partikelverweilzeiten bestimmt. Da die Simulationsauswertungen
auf Partikelebene erfolgen, wurden aus den Einzelpartikelverweilzeiten in der Sprithzone Parti-
kelverweilzeitverteilungen abgeleitet. Es zeigt sich, dass besonders im Top-Spray Wirbelschicht-
prozess eine breite Partikelverweilzeitverteilung vorliegt. Diese resultiert hauptsichlich aus un-
terschiedlichen Durchquerungsliangen und Geschwindigkeiten der Partikel in der Spriithzone. Eine
Durchquerungslangenverteilung bestétigt dieses Verhalten. Mit dem Skalierungsansatz konnte
neben der Reduktion der Partikelanzahl die Simulation kleinskaliger Partikel erreicht werden.
Fiir den Prozess der Wirbelschichtgranulation bedeutet dies die Beriicksichtigung von diskreten
Fliissigkeitstropfen. Hierzu wurde die DEM-Simulation dahingehend erweitert, dass Partikel mit
gewissen Eigenschaften der Fliissigkeitstropfen beriicksichtigt wurden. Zu diesen Tropfeneigen-
schaften gehoren das Loschen der Tropfen nach erfolgreicher Kollision mit einem Partikel und
das Einfithren einer Kollisionszéhlervariablen fiir jedes Partikel. Aus den Wirbelschichtsimula-
tionen mit Fliissigkeitstropfen wurde die Existenzzeitverteilung der Tropfen in der fluidisierten
Partikelschicht bestimmt. Fiir die vorhandene mittlere Existenzzeit gilt nach Dernedde [32] die
Aktivitdatsbedingung. Fliissigkeitstropfen bendtigen auch bei intensivierten Prozessbedingungen
deutlich mehr Zeit, um durch Trocknungsprozesse vor einer Kollision mit Partikeln deaktiviert
zu werden. Uber die Existenzzeit lisst sich der Anteil ungenutzter und ausgetragener Tropfen,
das sogenannte Overspray, ermitteln. Der Overspray-Anteil ist ein Kriterium der Wirtschaftlich-
keit des Granulationsverfahrens und ein Maf fiir die Menge zuriickgefiihrter Primérpartikel. Fiir
héhere Diisenpositionen oberhalb des Partikelbetts kann gezeigt werden, dass sich der Overspray-
Anteil aufgrund einer starker umgelenkten Diisenstromung erhoht. Aus den Tropfensimulationen
lassen sich auch der Ort der Partikelbefeuchtung und die Durchmischung feuchter Partikel in
der Schicht aufzeigen. Fiir die Sprithzone kann entsprechend der Befeuchtungsprozess in drei un-
terschiedliche Befeuchtungsmechanismen unterteilt werden. Entsprechend des Partikeleintritts-
ortes in die Sprithzone werden Partikel nahezu vollstdndig, teilweise und einseitig oder gering
und selektiv befeuchtet. Aus diesen drei Befeuchtungsmechanismen entsteht ein unterschied-
liches Partikelgroflenwachstum. In einem Vergleich zwischen den Ergebnissen der DEM-CFD
Simulationen und den transformierten Messergebnissen aus der flachen Wirbelschicht konnte
eine Ubereinstimmung mit ungefihr 20 % Abweichung ermittelt werden. Mit dieser geringen
Abweichung bestitigen sich der hier aufgestellte und angewandte Skalierungsansatz, sowie die
gekoppelte Messmethodik an der flachen Wirbelschicht.

Im Abschluss der zonenbasierten Wirbelschichtuntersuchungen wurde ein erstes Kompartiment-
austauschmodell zur Abschéatzung der zuvor experimentell bestimmten Kompartimenteigen-
schaften wie Zonenvolumina, Partikelverweilzeiten und Massenanteile préasentiert. Mit dem Mo-
dell sind Vorhersagen unabhingig vom untersuchten Wirbelschichtsystem moglich. Es kann in
populationsdynamischen Kompartimentmodellen eingesetzt werden, in denen insbesondere die
Partikelverweilzeit fiir die beriicksichtigten Kompartimente benétigt wird. Das Modell der Vo-
lumenberechnung basiert auf dem Impulsverhéltnis zwischen der Diisenluftstromung und der
Fluidisationsluft. Das Modell der Partikelverweilzeiten und Massenanteile beruht auf einer Ex-
ponentialfunktion. Drei Anpassungsparameter in der Exponentialfunktion wurden {iber eine Mi-
nimierungsrechnung zwischen Modell und Messwerten bestimmt. Um die Giiltigkeit des Modells
fiir granulationstypische Partikel mit kleinen Produktdurchmessern, fluidisiert bei héheren Gas-
geschwindigkeiten, zu {iberpriifen, wurde ein Vergleich der Zirkulationszeit zu den experimen-
tellen Untersuchungen von Depypere u. a. [31] durchgefiihrt. Es konnte eine Zirkulationszeit mit
einer Abweichung von 50 % berechnet werden. Dies gibt eine erste Bestdtigung fiir die Einsetz-
barkeit des Modells fiir granulationstypische Anwendungen.

Zusammenfassend wurde in der vorliegenden Arbeit eine messtechnische und simulative Her-
angehensweise zur Bestimmung von Partikelverweilzeiten und Massenanteilen innerhalb eines
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6 Zusammenfassung

Zwei-Kompartimentansatzes der Top-Spray Wirbelschichtgranulation gezeigt. Ein vorgeschla-
genes Modell ermoglicht die Abschiatzung dieser Prozesseigenschaften unabhingig vom vorlie-
genden Systemzustand. Die préasentierten Ergebnisse geben neue Erkenntnisse zu einer Zwei-
Kompartimentbetrachtung des Top-Spray Wirbelschichtspriihgranulationsprozesses.
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A Diagramme zu den experimentellen Methoden

flache Wirbelschicht

zyl. Wirbelschicht

(a) (b) 0.5
300 300
g 260 260
s 220 220
™
IE 180 = 180 0
=B 140 & 140
> >
100 100
60 60
20 20 —0.5
80 160 240 80 160 240 vy [
2 [mm] x [mm]
() (d) 0.5
300 300
= 260 260
£ *
s 220 220
~ — —
g 180 10 0
3 A 140 — 140
> >
100 100
60 60
20 20 —0.5
80 160 240 80 160 240 vy [
2 [mm] x [mm]

Abbildung A.1: Gegeniiberstellung der vertikalen Partikelgeschwindigkeitskomponente aus
der flachen (links) und der zylindrischen Wirbelschicht (rechts) bei den Flui-
disationsgeschwindigkeiten u = 3 - u,,s (oben) und u = 4 - uy,y (unten)
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Abbildung A.2: Einfluss der verwendeten Bildanzahl auf die Genauigkeit des Parameters b in
der Nullstellensuche des Bettmassenfehlers
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Abbildung A.3: Vergleich der Partikelstromungswinkel § aus der Winkelrekonstruktion der
Sondenmessung und aus PIV-Messungen durchgefiihrt in einer flachen Wir-
belschicht in den Schichthéhen (a) y=200 mm und (b) y=300 mm, Abbildung
2.15 zeigt die Definition des Stréomungswinkels (3

142



A Diagramme zu den experimentellen Methoden
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Abbildung A.4: Partikelmassenstrom fiir die Schichthéhen (a) y=200 mm und (b) y=300 mm
in der flachen Wirbelschicht fiir die Fluidisationsgeschwindigkeit v = 3u,, s

bestimmt tiber die Bildauswertungsmethoden PIV und DIA
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Abbildung A.5: (a) Vergleich des Massenbilanzfehler in Abhéngigkeit der Schichthohe fiir den
Stromungszustand bei u = 4 - u,,; gemessen mit der faseroptischen Sonde in
der zylindrischen Wirbelschicht und unter Auswertung von PIV und DIA in
der flachen Wirbelschicht und (b) Konturplot des vertikalen Partikelmassen-
stroms in der flachen Wirbelschicht
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Abbildung A.6: Leistungsdichtespektren fiir zunehmende Fluidisationsgeschwindigkeiten v =
{1,25;1,5;1,75;...;3, 75} - ups (fiir Kurvenverlaufe von unten nach oben an-
steigend) fir die flache und die zylindrische Wirbelschicht; Dargestellt in li-
nearer Achsenskalierung
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Abbildung A.7: Differenz der Hauptmaximafrequenzen aus den Leistungsdichtespektren zwi-
schen der zylindrischen und der flachen Wirbelschichtanlage
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Abbildung A.8: Vergleich der Partikelvolumenfraktionen dargestellt fiir unterschiedliche
Schichthohen fiir die Fluidisationszusténde (a) u = 3-up,r und (b) u = 4-uy,f
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Abbildung A.9: Vergleich der Sprithzonen gemessen in der flachen und zylindrischen Wirbel-
schicht fiir Diisenhche hg = 420 mm, Partikelfluidisation v = 2 - u,,y und
Mg = 3,6 kg/h
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Abbildung A.10: Messung  des  Fliissigkeitsmassenstroms  in  Abhéngigkeit  des
Diisenluftmassenstroms
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B Diagramme zu den DEM-CFD Simulationen

B Diagramme zu den DEM-CFD Simulationen
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Abbildung B.1: Vergleich der Partikelvolumenfraktionen zwischen der (a) DEM-CFD Simu-
lations und (b) der DIA-Messung bei u = 2 - U, ¢
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Abbildung B.2: Vergleich der Partikelgeschwindigkeiten gemittelt fiir die gesamte Schicht zwi-
schen PIV-Messung und DEM-CFD Simulation
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Abbildung B.3: Uberpriifung der Netzunabhéngigkeit fiir unterschiedlicher polyhedrale Netze,
dargestellt als Profil des Fluidgeschwindigkeitsbetrages in der Schichthohe
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Abbildung B.4: Uberpriifung des Modellansatzes der inkompressiblen Strémung im Vergleich
zur Berechnung mit dem Ansatz Ideales Gas, dargestellt als Profil des Fluid-
geschwindigkeitsbetrages in der Schichthche y = 200 mm
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Abbildung B.5: (a) Strukturiertes, hexagonales Gitter der flachen Wirbelschicht und (b)
Schnitt durch das polyhedrale Netz der zylindrischen Wirbelschicht mit Top-

Spray Diise
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Abbildung B.6: CFD-Konturdarstellung der Gasgeschwindigkeit aus DEM-CFD Simulation
fiir verschiedene Zeitschritte
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Abbildung B.7: Anderung der Partikelmasse in der Partikelskalierung der DEM-CFD Simu-
lationen
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B Diagramme zu den DEM-CFD Simulationen
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Abbildung B.8: Ortlich verteilte Partikelvolumenfraktion in der flachen, rechteckige Wirbel-
schicht fiir skalierte DEM-CFD Simulationen
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Abbildung B.9: Partikelgeschwindigkeit fiir unterschiedliche Anlagengrundformen mit identi-
scher Anstromfliache bei einer skalierten Partikelanzahl von N, = 40.000
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Abbildung B.10: Maximale Partikelgeschwindigkeit in der Wirbelschicht fiir eine skalierte Ge-
samtpartikelanzahl
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C Diagramme zur Kompartimentierung der Top-Spray Wirbelschicht
C Diagramme zur Kompartimentierung der Top-Spray Wirbelschicht
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Abbildung C.1: Sprithzonenvolumen in Abhéngigkeit der Fluidisationsgeschwindigkeit bei

My =2, 7kg/h
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Abbildung C.2: Sprithzonenvolumen in Abhéngigkeit der Fluidisationsgeschwindigkeit bei
My =1,8kg/h

153



Appendix

320 mm

ha =

hg = 420mm

Abbildung C.3: Gemessene, zeitlich gemittelte Partikelvolumenfraktion in der flachen Wirbel-
schicht (oben) fiir die Diisenhthe hy = 320 mm, (unten) hgy = 420 mm mit
den Fluidisationsgeschwindigkeiten in (a) und (c) von u = 3 -y, s und in allen
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C Diagramme zur Kompartimentierung der Top-Spray Wirbelschicht
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Abbildung C.4: Gemessener, zeitlich gemittelter Partikelgeschwindigkeitsbetrag in der flachen
Wirbelschicht (oben) fir die Diisenh6he hg = 320 mm, (unten) hg = 420 mm
mit den Fluidisationsgeschwindigkeiten in (a) und (c) von u = 3 - s und in
allen mit einem Diisenluftmassenstrom von My = 1,8 kg/h
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Abbildung C.5: Partikelverweilzeit in der (a) Sprithzone und (b) Trocknungszone fir die
Diisenhtéhe hy = 420 mm in der flachen Wirbelschicht
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Abbildung C.6: Massenanteil « in der (a) Sprithzone und (b) Trocknungszone fiir die
Diisenhohe hy = 420 mm in der flachen Wirbelschicht
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Abbildung C.7: Partikelverweilzeit in der (a) Sprithzone und (b) Trocknungszone fir die
Diisenhéhe hy = 420 mm in der zylindrischen Wirbelschicht
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Abbildung C.8: Massenanteil « in der (a) Sprithzone und (b) Trocknungszone fiir die
Diisenhéhe hy = 420 mm in der zylindrischen Wirbelschicht
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Abbildung C.9: Massenbilanzabweichung der ein- und austretenden Partikelmassenstrome in
die Sprithzone mit E,, = |(Min,a — Mout,a)/Min,o| 100 fiir die Systemkonfigu-
ration hg = 420 mm und My = 3,6 kg/h
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Abbildung C.10: Kumulative Partikelverweilzeitverteilung in der Sprithzone in Abhéngigkeit
einer ansteigenden Auswertungszeit
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Abbildung C.11: Partikelbefeuchtung und Bewegungsverhalten angefeuchteter Partikel in der
fluidisierten Partikelschicht; Dargestellt in einem vertikalen Schnitt durch
die Anlagenmitte fiir hg = 320 mm und © = 3 - Uy, s
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Abbildung C.12: Anpassung einer Weibull-Verteilungsfunktion an die simulativ bestimmte
Partikelverweilzeitverteilung; (rot) angepasste Weibull-Funktion
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Abbildung C.13: Kumulative Partikelverweilzeitverteilung fiir zwei unterschiedliche Fluidisa-
tionsgeschwindigkeiten bei My = 3,6 kg/h und hgy = 320 mm bestimmt aus
DEM-CFD Simulationen
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Abbildung C.14: Austauschfliche zu Volumenverhéltnis ¢ fiir die Spriithzone der Diisenhdhe
hg = 420 mm
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Abbildung C.15: Anpassung des Sprithzonenvolumenmodells an experimentelle Volumenbe-
stimmungen bei variierter Fluidisationsgeschwindigkeit; hg; = 320 mm,
hg2 = 420 mm und My = 3,6 kg/h
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Abbildung C.16: Anpassung des Modells an Messergebnisse der mittleren Partikelvolumen-
fraktion in der Spriihzone bei hy = 320 mm
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Abbildung C.17: Anpassung des Modells an Messergebnisse der mittleren Partikelvolumen-
fraktion in der Spriithzone bei hy = 420 mm
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Abbildung C.18: Anpassung des Modells an Messergebnisse des sprithzoneneintretenden Par-
tikelmassenstroms M, in
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Abbildung C.19: Anpassung des Modells an Messergebnisse der Partikelverweilzeit in der
Spriithzone bei hg1 = 320 mm
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Abbildung C.20: Anpassung des Modells an Messergebnisse der Partikelverweilzeit in der
Sprithzone bei hgo = 420 mm
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D Tabellen

Tabelle D.1: Ubersicht zu den Versuchen in dieser Arbeit; fl. WS - flache, rechteckige Wirbel-
schicht, zyl. WS - zylindrische Wirbelschicht, TS - Top-Spray Konfiguration, K -
Kamera, FS - faseroptische Sonde, LS - Leitfdhigkeitssonde, P - Differenzdruck-
sensor

Versuch  w/upys [-] Mg [kgh™'] hq [mm] Messung Messsystem Anlage/ Konfig.

1 p 1,8 320 U6 K . WS/ TS
2 2,5 1,8 320 T, U, €p K fl. WS/ TS
3 3 1,8 320 T, 0, €p K fl. WS/ TS
4 P 2,7 320 U6 K . WS/ TS
5 2.5 2.7 320 U6 K . WS/ TS
6 3 2,7 320 T, VU, €p K fl. WS/ TS
7 2 3,6 320 T, 0, €p K fl. WS/ TS
8 2.5 3.6 320 U6 K . WS/ TS
9 3 3.6 320 U, 6 K . WS/ TS
10 2 1,8 420 T,0, € K fl. WS/ TS
11 2,5 1,8 420 T, V, € K fl. WS/ TS
12 3 1,8 420 U6 K . WS/ TS
13 P 2.7 420 U6 K . WS/ TS
14 2,5 2,7 420 T,0, € K fl. WS/ TS
15 3 2.7 420 T, V, € K fl. WS/ TS
16 P 3.6 20 T Ve K, LS fl. WS/ TS
17 2,25 3,6 420 T, U, €p K fl. WS/ TS
18 2,5 3,6 420 T, U, €p K fl. WS/ TS
19 2,75 3,6 420 T, 0, €p K fl. WS/ TS
20 3 3.6 20 T Ve K, LS . WS/ TS
21 3,25 3,6 420 T, U, €p K fl. WS/ TS
22 3,5 3,6 420 T, U, €p K fl. WS/ TS
23 1,25 - - Ap P fl. WS
24 1,5 ; - Ap p fl. WS
25 1,75 ; - Ap p . WS
26 p ; ; Ap P fl. WS
27 2,25 - - Ap P fl. WS
28 2.5 - - Ap p fl. WS
29 2,75 ; - Ap p . WS
30 3 - - Ap,v, €, K, FS, P fl. WS
31 3,25 - - Ap P fl. WS
32 3.5 ; - Ap p . WS
33 3.75 ; - Ap p . WS
34 4 - - Ap,v, €, K, FS fl. WS
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Tabelle D.1: Ubersicht zu den Versuchen in dieser Arbeit; l. WS - flache, rechteckige Wirbel-

schicht, zyl. WS - zylindrische Wirbelschicht, T'S - Top-Spray Konfiguration, K -
Kamera, FS - faseroptische Sonde, LS - Leitfadhigkeitssonde, P - Differenzdruck-
sensor

Versuch  w/upmys [-] Mg [kgh™'] hg [mm] Messung Messsystem Anlage/ Konfig.

35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
o1
52
93
o4
95
o6
o7
o8
99
60
61
62
63
64
65
66
67
68

2 1,8 320 Va LS zyl. WS/ TS
2,5 1,8 320 Vo LS zyl. WS/ TS
3 1,8 320 Vo LS zyl. WS/ TS
2 2,7 320 Vo LS zyl. WS/ TS
2,5 2,7 320 Vo LS zyl. WS/ TS
3 2,7 320 Vo LS zyl. WS/ TS
2 3,6 320 Vo LS zyl. WS/ TS
2,5 3,6 320 Vo LS zyl. WS/ TS
3 3,6 320 Vo LS zyl. WS/ TS
p 1,8 420 V., LS zyl. WS/ TS
2.5 1,8 420 Vo LS zyl. WS/ TS
3 1,8 420 Vo LS zyl. WS/ TS
2 2,7 420 Va LS zyl. WS/ TS
2,5 2,7 420 v, LS zyl. WS/ TS
3 2,7 420 Vo LS zyl. WS/ TS
2 3,6 420 Vo LS zyl. WS/ TS
2,25 3,6 420 Vo LS zyl. WS/ TS
2,5 3,6 420 Vo LS zyl. WS/ TS
2,75 3,6 420 Vo LS zyl. WS/ TS
3 3,6 420 Vo LS zyl. WS/ TS
3,25 3,6 420 Vo LS zyl. WS/ TS
3,5 3,6 420 Vo LS zyl. WS/ TS
1,25 - - Ap P zyl. WS
1,5 - - Ap P zyl. WS
1,75 - - Ap P zyl. WS
2 - - Ap P zyl. WS
2,25 - - Ap P zyl. WS
2,5 - - Ap P zyl. WS
2,75 - - Ap P zyl. WS
3 - - Ap,v, €, P, FS zyl. WS
3,25 - - Ap P zyl. WS
3,5 - - Ap P zyl. WS
3,75 - - Ap P zyl. WS
4 - - v, €p FS zyl. WS
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Tabelle D.2: Ubersicht zu den DEM-CFD Simulationen in dieser Arbeit

Simulation = System mit Grundfliche w/ums [-] Mg [kgh™'] hq [mm] N, [-]

1 flache WS 20x300 2 - - 165.000
2 flache WS 20x300 2 - - 165.000
3 flache WS 20x300 2 - - 100.000
4 flache WS 20x300 2 - - 40.000
5 flache WS 20x300 2 - - 20.000
6 flache WS 20x300 2 - - 10.000
7 flache WS 20x300 2 - - 10.000
8 flache WS 40x150 2 - - 40.000
9 zyl. WS d =87 2 - - 40.000
10 zyl. WS d = 300 2 3,6 320 72.000
11 zyl. WS d = 300 2 3,6 320 100.000
12 zyl. WS d = 300 3 3,6 320 100.000

Tabelle D.3: Ubersicht zu den Messergebnissen der Sprithzonenvolumina, Massenanteile und
Partikelverweilzeiten in der Spriith- und Trocknungszone. Bestimmung aus den
experimentellen Untersuchungen und giiltig fiir die zylindrische Wirbelschicht

Versuch  €pq []  Va [mI] al-]l l1—al] 7als] 7i—a 8]
1 0,095 1,60E-04 0,0024 0,9976 0,092 38,29
2 0,125 2,59E-04 0,0051 0,9949 0,171 33,46
3 0,150 3,50E-04 0,0082 0,9918 0,238 28,69
4 0,061 1,36E-04 0,0013 0,9987 0,043 33,12
) 0,145 1,05E-04 0,0024 0,9976 0,042 17,59
6 0,125 1,65E-04 0,0032 0,9968 0,080 24,76
7 0,056 1,16E-04 0,0010 0,9990 0,041 40,43
8 0,098 8,01E-05 0,0012 0,9988 0,032 26,37
9 0,069 898E-05 0,0010 0,9990 0,029 30,12
10 0,062 7,93E-04 0,0077 0,9923 0,657 68,74
11 0,099 6,12E-04 0,0095 0,9905 0,478 61,38
12 0,092 6,83E-04 0,0098 0,9902 0,133 13,46
13 0,072 6,11E-04 0,0068 0,9932 0,357 48,00
14 0,086 5,51E-04 0,0074 0,9926 0,253 36,68
15 0,127 5,47E-04 0,0108 0,9892 0,188 17,17
16 0,060 6,83E-04 0,0064 0,9936 0,164 23,33
17 0,082 547E-04 0,0070 0,9930 0,196 30,58
18 0,133 3,86E-04 0,0081 0,9919 0,093 11,51
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E.1 Versuchsprodukt

In den Versuchen wurde das Produkt 7-AlsOs Aluminiumoxid, auch bekannt als Tonerde,
verwendet. Dieses sehr porose, kugelférmige Produkt weist gerade fiir die Untersuchung des
Stromungsverhaltens einige sehr vorteilhafte Eigenschaften auf. Zu diesen Eigenschaften zéhlen
eine geringe Dichte, ein fast monodisperse Korngroéflenspektrum, eine helle, weifle Farbe fiir eine
hohe Kontrastabbildung vor dunklen Hintergriinden, sowie eine sehr harte Struktur des Materi-
als. Aluminiumoxid besitzt zwei unterschiedliche Modifikationen. Die kubische y-Modifikation,
welche sich bei einer Temperatur von 1270°C in die rhomboedrische a-Modifikation wandelt.
Die wichtigsten Eigenschaften der verwendeten y-Modifikation sind in der Tabelle E.1 zusam-
mengefasst.

Industriell wird «-AlsOgs als wichtiger chemischer Grundstoff vielseitig eingesetzt. Es dient als
Ausgangsmaterial in der Keramikherstellung, als Schleifmaterial oder als Beschichtungsmaterial
fiir beschusssichere oder feuerfeste Produkte. Weitere Anwendungen der v-Modifikation sind der
Einsatz als Katalysatormaterial, als Absorbens oder Isolationsmaterial in der Elektrotechnik.

Eigenschaft Formelzeichen Betrag Einheit
Farbe weif3

Geldart Klasse D

Partikeldichte Pp 1040 [kgm ™3]
Feststoffdichte Ps 3230 [kgm 3]
Schmelztemperatur 05 2050 [°C]
Phasenumwandlungstemperatur O 1270 [°C]
Partikelporositét €s 0,68 [—]
Mittlerer Porendurchmesser dpore 10 [nm)]
Innere Oberflache Aio 145 [m2g~1]
Partikeldurchmesser dp 1,8 [mm]
Groflenverteilung/ Streuung s +0,1 [mm)]
Minimalfluidisation U f 0,56 [ms™1]
Austragsgeschwindigkeit Ue 6 [ms~1]

Tabelle E.1: Partikuldre Eigenschaften des Versuchsmaterials 7-AlyO3 (Aluminiumoxid)

Eine wichtige Eigenschaft des Partikelmaterials in den strémungsdynamischen Untersuchungen
dieser Arbeit ist die minimale Fluidisationsgeschwindigkeit. Diese beschreibt die charakteris-
tische Gasgeschwindigkeit, ab der die durchstromte Partikelschiittung in einen fluiddhnlichen
Zustand iibergeht. Die minimale Fluidisationsgeschwindigkeit kann fiir das granulare Produkt
mit einer Partikel-Reynolds-Zahl am Punkt der Minimalfluidsation von Re,,; = 58 nach Kunii
u. Levenspiel [81] iiber die Gleichung nach Wen u. Yu [144], giiltig fiir den Partikel-Reynolds-
Bereich 0,001 < Re,, s < 4000, berechnet werden

vy <\/33, 72 40,0408 Ar — 33, 7)
dp

(E.1)

Upf =

Die Archimedes-Zahl berechnet sich mit
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_ dgg(Pp - Pg)

Ar
Png

. (E.2)

E.2 Validierung notwendiger Messzeiten

Partikelbewegungen in dichten Wirbelschichten verlaufen ungerichtet und unterliegen einer per-
manenten Schwankung. Ein Maf fiir diese Schwankungsvariabilitdt ist die granulare Tempera-
tur, beziehungsweise die Standardabweichung der Partikelgeschwindigkeiten [40]. Insbesondere
im Spriihbereich unterhalb der Top-Spray Diise und in der stark blasendominierten Schichtmitte
treten die hochsten Schwankungsintensititen auf.

Aufgrund dieser Schwankungen muss in den Messungen der PIV, DIA und der faseroptischen
Sonde sichergestellt sein, dass die aufgenommenen Messgroflen einer aussagekriftigen Mitte-
lung entsprechen und nicht nur einen augenblicklichen Zustand der Wirbelschicht erfassen. Aus-
schlieBlich Messungen {iber eine ausreichend lange Messzeit konnen den mittleren Schichtzu-
stand wiedergeben und erméglichen so Unterschiede zwischen verschiedenen Prozessparametern
zu identifizieren. Neben einer ausreichend langen Messzeit muss eine Messzeitbegrenzung statt-
finden, da die angewandten Messmethoden sehr speicherintensiv sind. Eine Messzeitbegrenzung
verhindert unnoétig hohe Speicherbelegungen und lange Auswertungszeiten. Im Folgenden wird
eine Methode présentiert, mit welcher eine statistische Sicherheit zur Bestimmung aussage-
kraftiger Mittelwerte fiir minimal nétige Messzeiten erreicht werden kann. Die verwendete Aus-
wertungsmethode wird reprasentativ fiir die Messzeitvalidierung der PIV-Messungen aufgezeigt.
Die Methode funktioniert dquivalent fiir die Partikelgeschwindigkeits- und Partikelvolumenfrak-
tionsmessungen mit der faseroptischen Sonde.

Im ersten Schritt werden zwei voneinander unabhéngige PIV-Messungen vorgenommen. Dabei
ist die Messzeit der einen Messung so lang, dass mit sehr hoher Sicherheit eine reproduzierbare
Mittelung vorliegt. In den Untersuchungen wurden fiir die Zeitspanne 450 s 4500 Partikelge-
schwindigkeitsfelder bei einer Aufnahmefrequenz von 10 Hz aufgezeichnet. Die zweite Messung
kann kiirzer vorgenommen werden. Die weiteren Aufnahmeeinstellungen sind in der Tabelle
3.2 aufgefithrt. Die Aufnahmefrequenz hat in den Einstellung den grofiten Einfluss auf die zu
wéhlende Messzeit. In der PIV-Messung wird bei einer bestimmten Aufnahmefrequenz eine
bestimmte Anzahl an Partikelgeschwindigkeitsfeldern NV; zu verschiedenen Zeitpunkten aufge-
nommen. Ein Partikelgeschwindigkeitsfeld besteht aus einer zweidimensionalen Matrix mit den
Informationen des Partikelgeschwindigkeitsbetrags in Abhéngigkeit des Ortes. Die Matrix wird
zuerst in einen Vektor (Partikelgeschwindigkeitsvektor) der Lange 1 x N; umgeschrieben, da
die Ortsinformation fiir die Messzeitvalidierung nicht notwendig sind. In der folgenden Notation
wird fiir einen Partikelgeschwindigkeitsvektor der Index i und fiir jeweilige Partikelgeschwindig-
keitsbetrage innerhalb eines Partikelgeschwindigkeitsvektors der Index j verwendet.

Im néchsten Schritt wird die mittlere Partikelgeschwindigkeit der ersten, lingeren Messung
bestimmt

1
voo,j = ﬁz ;Uz"j. (E3)

Es wird angenommen, dass dieser Wert dem statistisch sicheren und reproduzierbaren Mit-
telwert der Partikelgeschwindigkeit der untersuchten Systemkonfiguration mit den entsprechend
gewihlten Prozessparametern entspricht. Anschlieffend wird aus akkumulierenden Anzahlen von
Partikelgeschwindigkeitsvektoren 1 < N, < N; aus der zweiten, kiirzeren Messung die mittleren
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Partikelgeschwindigkeiten berechnet. In jedem Akkumulationsschritt wird ein Partikelgeschwin-
digkeitsvektor angefangen von 1 bis IN; mehr verwendet

1
UNLG = N D i (E.4)
=1

(-

Die schrittweise akkumulierten, mittleren Partikelgeschwindigkeiten werden mit der Langzeit-
messung iiber die Berechnung der Standardabweichung ins Verhéltnis gesetzt

on,; =\ (TN — Teog) - (E.5)

Die Standardabweichungen fiir jede akkumulierte Messwertanzahl werden in einem Wert zusam-
mengefasst

1
J j=1

In Folge erhilt man einen Plot, in welchem bei zunehmender Anzahl von beriicksichtigten Parti-
kelgeschwindigkeitsvektoren die Standardabweichung o; gegen einen konstanten Wert tendiert.
Uber das Setzen eines Konvergenzkriteriums Ao wird festgelegt, ab welcher Differenz der Unter-
schied zu einer ldngeren Messzeit hinreichend klein ist und ein reproduziertes Ergebnis vorliegt

Ao =o0; — Oitr1 < Ao gp. (E7)

In den Abbildungen E.1, E.2 und E.3 sind die durchgefithrten Messzeitbestimmungen mit der
ermittelten, notwendigen Messzeit dargestellt. Die Tabelle E.2 zeigt die fiir die Messmethoden
festgelegten Konvergenzkriterien zur Bestimmung der Messzeit.

Aocg,  FEinheit Messzeit Aufnahmefrequenz Langzeitmessung

PIV 2-1073 [ms7!Y  100s 10 Hz 450 s
DIA - - 100 s 10 Hz 450 s
faseropt. Sonde v 1-1074 [ms™!] 60 s 30 kHz 300 s
faseropt. Sonde ¢, 2-1073 [—] 180 s 1 kHz 600 s

Tabelle E.2: Konvergenzkriterium Aoy, zur Bestimmung der notwendigen Messzeit, sowie die
resultierenden Aufnahmeeinstellung aufgefiihrt fiir die eingesetzten Messmetho-
den
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Abbildung E.1: Messzeitvalidierung der PIV-Partikelgeschwindigkeitsmessung. Die notwendi-
ge Messzeit liegt bei 100 Sekunden mit einer Aufnahme von 1000 Bildern bei
10 Hz Aufnahmefrequenz. Dieses Ergebnis gilt ebenso fiir die DTA-Messung.
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Abbildung E.2: Messzeitvalidierung der Partikelgeschwindigkeitsmessung mit der faseropti-
schen Sonde.
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Abbildung E.3: Messzeitvalidierung der Partikelvolumenfraktionsmessung mit der faseropti-

schen Sonde.
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E.3 Tropfendetektion mit der faseroptischen Sonde

Link u.a. [92] préasentierten eine Messmethodik, bei der unter Verwendung der faseroptischen
Sonde, identisch mit dem beschriebenen Modell in Abschnitt 2.3, die Sprithstrahlausbreitung an-
hand von Tropfendetektion in einer Wirbelschicht Bottom-Spray bestimmt werden kann. Hierfiir
zeigte Link verschiedene Ergebnisse bei unterschiedlichen Prozesszusténden. Die aufgezeigte
Messmethodik konnte in Versuchen dieser Arbeit nicht als verldssliche Methode nachvollzogen
werden.

Die faseroptische Sonde basiert auf dem Messprinzip der Detektion eines reflektierten Lichtan-
teils. Wird die Sonde in einen leeren Raum gehalten, so ist der Anteil der Lichtriickstreuung
gleich null. Befindet sich ein undurchsichtiges Objekt vor der Sonde, so wird ein gewisser Licht-
anteil zurlickgeworfen. Dieser wird in der Photodiode detektiert und in ein Spannungssignal
gewandelt. Die Lichtriickstreuung hingt von verschiedenen Eigenschaften des vor der Sonde
befindlichen Objektes ab. Besondere Eigenschaften sind die Farbe, die Rauheit und der Bre-
chungsindex. Link verwendete in seinen Versuchen als Partikelmaterial v-AloO3 und verdiiste
Wassertropfen iiber eine Zweistoffdiise eingebaut in Bottom-Spray-Konfiguration. Anhand des
Messsignals konnte Link Wassertropfen von dem Partikelmaterial unterscheiden und bewies die
ortliche Existenz von Tropfen in der fluidisierten Partikelschicht. Die genaue Vorgehensweise
ist unbekannt. Vergleicht man nun die Eigenschaften von 7-AloO3 mit einem Wassertropfen,
so stellt man fest, dass aufgrund der Lichtbrechung im Tropfen, die Lichtriickstreuung deutlich
geringer ist als vom Partikelmaterial. Das gemessene Spannungssignal von einem Wassertrop-
fen ist geringer als von einem Partikel. Eine Differenzierung zwischen Tropfen und Partikel
ist nicht moglich. Um diesem entgegen zu wirken, kann das Wasser mit weiflem Farbstoff ver-
setzt werden. Dies erhoht den Anteil der Lichtriickstreuung. Bei hoher Farbstoffkonzentration
gibt es jedoch keinen Unterschied zwischen den v-Al,Os Partikeln und Wasser. Wiirde man
schwarze Partikel verwenden, so kommt es im Prozessverlauf zu einem Coating. Die schwar-
zen Partikel werden weifl. Eine Messung wére nur iiber einen begrenzten Zeitraum moglich.
Die einzige Moglichkeit einen Tropfen festzustellen besteht, wenn ein Tropfen auf der Sonden-
spitze sich iiber die Faserenden ablagert. Hierbei kommt es zu einem Dauersignal, welches sich
von den fluktuierenden Signalwerten bei querenden Partikeln unterscheidet. Zur erfolgreichen
Ablagerung eines Tropfens iiber den Faserenden ist neben einer ausreichenden Tropfengrofie zur
vollstandigen Uberdeckung der Emitterfasern auch die Verweilzeit des Tropfens vor den Faseren-
den entscheidend. Tropfentrocknung und Wegblasen durch den Gasstrom, sowie Adsorption bei
Partikel-Tropfen-Kollisionen beeinflussen entscheidend die Verweilzeit. Die entscheidende Frage,
welche in den Vorversuchen nicht eindeutig geklart werden konnte, ist, ab welcher Signaldauer
hat sich ein Tropfen auf der Sondenspitze abgelagert oder ein langsames Partikel an den Faseren-
den passiert. Diese Ungewissheit hat dazu gefiihrt, dass diese Messmethodik zur Vermessung der
Sprithzonengrofle als ungenau eingestuft und nicht angewandt wurde. Entsprechend wurde eine
Leitfdhigkeitssonde entwickelt, beschrieben im Abschnitt 5.1.3, die beziiglich der elektrischen
Leitfdhigkeit ausschlieflich Wassertropfen eindeutig detektiert.
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