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1 Einleitung und Zielstellung

Der Begriff Aerosol wurde schon zu Beginn des 20. Jahrhunderts eingeflihrt. Nach
DIN 66106 handelt es sich dabei um ein disperses System, dessen feste fein verteilte
Phase sich in einem gasformigen Medium im Schwebezustand befindet [DIN1992].
Untersuchungen zum Erzeugen und Messen von Aerosolen gehen diesbezliglich sogar
bis in das 19. Jahrhundert zurick [HEI2003].
Durch das Dispergieren von Partikeln in Luft oder Gasen kénnen Aerosole kinstlich
erzeugt werden und treten so in vielen technischen Prozessen auf. Beispiele fir solche
Prozesse sind das Sichten feiner Pulver, das Zerstduben von Pulverlacken zum
Beschichten von Oberflachen, die Aerosolherstellung fir pharmazeutische Zwecke oder
die Partikelmesstechnik [HEI2003], [ZAH1976], [MAS1996], [BLU1996], [BOH1996].
Das trockene Dispergieren von feinkdrnigen, kohasiven Schittgitern auf Partikelgréfien
unter einem Mikrometer stellt diesbezliglich sowohl eine besondere Herausforderung als
auch einen besonderen Anreiz dar.
Die Herausforderung liegt im Bewirken von Relativbewegungen zwischen den Partikeln
durch die Uberwindung der interpartikularen Wechselwirkungen, der Anreiz in der damit
verbundenen Méglichkeit, diese Materialien in ihren Partikel- und
Anwendungseigenschaften SO Zu modifizieren, dass sie far neue
Produktgestaltungsverfahren (z.B. Beschichtungsverfahren) nutzbar sind. Beispielhaft sei
hier die Beeinflussung von Anwendungseigenschaften wie FlieRverhalten,
Dispergierbarkeit, Benetzbarkeit sowie das elektrische, magnetische, thermische und
optische Verhalten von Schuttgutern genannt.
Das mit einem entsprechenden Dispergierverfahren technisch hergestellte Aerosol hoher
Feststoffbeladung kann zum Beispiel genutzt werden, um sowohl I6sliche als auch nicht
benetzbare Tragermaterialien zu beschichten. Das Verfahren erweitert somit die
Moglichkeit der Vereinigung zweier Materialien verschiedener physikalischer und
chemischer Eigenschaften und der daraus folgenden gezielten Modifikation von Partikel-
und Anwendungseigenschaften.
Es existieren bereits einige trocken arbeitende Verfahren, die Uber das intensive Mischen
der Beschichtungs- und Tragerpartikel eine gleichmaRige Verteilung oder Umhiillung der
Tragerpartikel erzielen. Da jedoch insbesondere submikrone Beschichtungspartikel auf
diese Weise nicht ausreichend desagglomeriert werden, verbleiben sie zufallig verteilt als
Agglomerate getrennt von den Tragerpartikeln. Die angestrebte Haftung der
Beschichtungspartikel auf der Oberflache der Tragerpartikel wird somit nur in geringem
Male erreicht. Dies beeintrachtigt die Produktreinheit, da neben Tragerpartikeln auch
Agglomerate aus reinem Beschichtungsmaterial vorliegen. AuRerdem erhoht sich die zur
Modifikation der Anwendungseigenschaften notwendige Einsatzmenge des z.T. teuren
Beschichtungsmaterials. Eine Auswahl der bisher bekannten Beschichtungsverfahren
stellen Hybridizer, Mechanofusion, MAIC (magnically assisted impaction coating), RFBC
(rotating fluidized bed coater) und Theta Composer dar [LIN2005]. Der wesentliche
Unterschied zwischen ihnen besteht in der Art und Weise, wie sie die dispergierenden
Krafte in den Prozess einbringen. Der Grofdteil der flissigkeitsfreien
Beschichtungsverfahren ist noch immer in der Entwicklungsphase und selten kommerziell
genutzt. lhre wesentlichen Nachteile liegen einerseits bei den hohen auf das
Tragermaterial wirkenden Beanspruchungsintensitdten und der damit einhergehenden
Erwarmung sowie andererseits den geringen Durchsatzen aufgrund ihrer oftmals
diskontinuierlichen Arbeitsweise.
Das primare Ziel der Arbeit ist eine Prifung der Funktionalitat einer Sichtermiihle (speziell
Gegenstrahlmiuhle) zur trockenen Dispergierung (Desagglomeration) nanoskaliger,
kohasiver Schittgiter am Beispiel ausgewahlter granulometrisch verschiedener
Modellsubstanzen aus der Produktklasse Nanopartikelflocken.
Die Untersuchungen gliedern sich in die Erforschung

a) der Mdglichkeit des trockenen Desagglomerierens / Dispergierens von kohasiven

Nanosubstanzen zu einem technisch verwertbaren Aerosol und
b) der zeitnahen Uberpriifung der Prozessstabilitat beim Herstellen des Aerosols.
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Beide Abschnitte sind fir die Prifung des Verfahrenskonzepts Sichtermihle fir eine
Anwendung als Desagglomerator von entscheidender Bedeutung.

Im Abschnitt a) ist zu prifen, inwiefern submikrone, hochgradig feststoffbeladene
Aerosole mit einer Feststoffbeladung bis zu 10 gFestStoﬁ/m%as erzeugt werden koénnen.
Dazu wird im kleintechnischen Malstab anhand nanoskaliger, kohasiver
Modellsubstanzen (z.B. pyrogene Kieselsduren wie Aerosil®200) das Dispergierverhalten
auf Partikel-/Agglomeratgrofien < 1 um mit einer auf ein Strahlmahlverfahren basierenden
Sichtermuhle untersucht und optimiert. Bezlglich des Abschnitts b) soll erforscht werden,
inwiefern eine Stabilisierung und erweiterte Prozessregelung Uber granulometrische
Eigenschaften des Produktaerosols zur Vorbeugung der gegenlaufigen Reagglomeration
notwendig ist. Zum letzten Punkt ist zu beachten, dass eine Uberwachung der Dispersitat
in Abhangigkeit vom zeitlichen Verhalten bei einem bestimmten Sollwert der
Hauptprozessparameter Mahlluftdruck (Luftdurchsatz) und Sichtraddrehzahl fir die
Produktion eines gleichmaRigen, stabilen Prozessaerosols von entscheidender
Bedeutung ist.

Im Nachgang zu den diskutierten Untersuchungen sind fur das untersuchte Verfahren
mogliche  Modellvorstellungen zum  wirkenden  Desagglomerationsmechanismus
abgeleitet.
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2 Stand des Wissens

2.1 Charakterisierung instabiler flockiger Agglomerate

Agglomerate aus Nanopartikeln hoher Porositdt oder auch Nanopartikelflocken
unterliegen je nach Morphologie und den auf die Agglomerate wirkenden Kraften
(zusammenhaltend wirkende und beanspruchend wirkende mechanische Krafte)
gréBenverandernden Vorgangen.

Derartige Systeme morphologisch zu bewerten stellt eine wissenschaftliche
Herausforderung dar.

Ein typisches Beispiel fiur besagte, in Aerosolstrdomungen als Nanopartikelflocken
vorliegende Systeme, stellen pyrogene Kieselsduren dar. Dieser Typ aus der
Produktklasse ist die Modellsubstanz mit der Bezeichnung Aerosil® der Fa. Evonik.

2.1.1 Haftkrafte

Uber die Dispergierung oder Agglomeration von Partikeln entscheiden die
interpartikuldaren Wechselwirkungen. Im Einzelnen wirken zwischen Partikeln neben
moglichen  Sinterbrickenbindungskraften die Van-der-Waals-Krafte, Krafte aus
Flissigkeitsbriicken sowie die elektrostatischen Krafte und Formschluss. Formschluss ist
fur die betrachtete Substanzklasse nicht von Bedeutung und wird auch nicht naher in die
Zusammenhange einbezogen.

Sinterbriickenbindung

Bei dieser Bindungsart zwischen Primarpartikeln einer Substanz handelt es sich um
Festkorperbriicken. Eine Temperaturerhdhung im dispersen System bis zu ca. 2/3 der
Schmelztemperatur des Feststoffes flihrt zum Feststofftransport an den Kontaktpunkten
der Partikel und somit zur Ausbildung von Sinterbriicken. Die primare Kraft der Bindung
besteht dann durch ineinander diffundierende Moleklile des Materials [GEG1973]. Die
Geschwindigkeit und Intensitat des Stofftransportes (hauptsachlich Diffusion) steigt mit
zunehmender Temperatur und mit zunehmender Kontaktflache zwischen den Partikeln.
Bei der Temperaturerzeugung solcher Vorgange spielen auch Reibung oder andere
mechanische Warme erzeugende Quellen bei entsprechend ablaufenden Prozessen eine
Rolle.

Van-der-Waals-Kriéfte

Die Van-der-Waals-Krafte (VdW) existieren aufgrund der elektrischen Dipolmomente von
Atomen und Molekilen. Man kann dabei zwischen Dipol-Dipol-, induzierten Dipol- und
sogenannten London-VdW-Kraften unterscheiden, die wegen kurzzeitiger, zufalliger
Ladungsverschiebungen in den Elektronenwolken von Atomen oder Molekilen auftreten
[KRU1967].
Fur die Adhasionskraft zwischen zwei idealen, monodispersen Kugeln der Grofe x kann
die VdW-Kraft nach Formel 1 berechnet werden. Es ist zu erkennen, dass die Kraft Fyaw
mit dem Abstand a quadratisch abnimmt. Damit ergibt sich ein nicht unerheblicher
Rauhigkeitseinfluss, da je nach GroRe der Oberflachenrauigkeit im Vergleich zur
PartikelgroRe die VdW-Kraft unterschiedlich beeinflusst wird. Sie ist aber in jedem Fall
kleiner als die fur einen ideal glatten Modellkdrper bestimmte [KRU1967].
E._ k,-x

W32 a?

Formel 1

In dieser Gleichung ist k. die Lifschitz-Van-der-Waals Konstante. Diese ist stoffabhangig
und betragt z.B. fir SiO, - SiO, (8 - 10) - 10 J. Der Abstand fiir die ideal glatten
Modellkérper kann aufgrund der Born'schen AbstoBung nicht null werden, deshalb muss
mit einem endlichen Abstand an,;, = 0,4 nm gerechnet werden [REN2001].
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Adhésion durch Fliissigkeitsbriicken

Abhangig vom Flissigkeitsanteil an der Partikeloberflache kann es zur Ausbildung von
Flissigkeitsbriicken kommen (Séttigungsgrad S < 0,3) [UHL2000]. Diese haben aufgrund
der Wirkung des Kapillardruckes in den Briicken und der entstehenden Randkraft am
Dreiphasenkontakt eine bindende Wirkung.

Fur gleichgroRe kugelférmige Partikel mit hydrophiler Oberflache kann die Kraft aufgrund
von Flussigkeitsbriicken bei direktem Partikelkontakt nach dem Modell in Formel 2
abgeschatzt werden, wobei ¢ die Oberflichenspannung der Flissigkeit und @ den
Benetzungswinkel bezeichnet [REN2001], [KRA2001].

F,=-m-x-0-cosy
Formel 2

Die Wirkung von Flussigkeitsbricken wird im vorliegenden Fall vernachlassigt, da es sich
bei der verwendeten Prozessluft um aufbereitete sehr trockene Luft handelt (vgl. Kapitel
4.1) Weiterhin wird das Versuchsmaterial luftdicht gelagert und frisch zugegeben.

Elektrostatische Kréfte

Bei diesen interpartikularen Wechselwirkungen muss einmal zwischen anziehender und
abstoRender Wirkung unterschieden werden. Beziglich der Materialbeschaffenheit
kénnen die Materialien sowohl Isolatoren als auch Leiter sein. Fur die verwendeten
Modellsubstanzen spielen die Eigenschaften von Isolatoren eine Rolle.

Bei méglicher bipolarer oberflachlicher Aufladung, z.B. durch Reibung (triboelektrische
Aufladung) an Behalter- oder Rohrleitungswanden oder auch Materialzerkleinerung,
resultieren aus den entstehenden Ladungen unterschiedlichen Vorzeichens anziehende
Krafte. Die Oberflachenladungen werden dabei durch den Ubertritt von Elektronen infolge
unterschiedlicher Elektronenaustrittsarbeit bewirkt und kénnen wegen der isolierenden
Eigenschaften nicht zurtckflieRen.

Werden Partikel unipolar aufgeladen bzw. besitzen das gleiche Ladungsvorzeichen, so
resultieren die gleichnamigen Ladungen in einer abstolienden Kraft.

Zwischen zwei Ladungen der kugelsymmetrischen Ladungsmengen q; und q,, die in
einem Abstand r voneinander entfernt sind, wirkt damit die Coulombkraft F, (vgl. Formel
3).

__ 1 a4, _k. .99
- 2 T UYE 2
4.-mc, r r

el

Formel 3

Ersetzt man den Abstand r durch r = [(xy + x2)/2] + a und die Ladungsmenge durch
gi=n-e, so kann man die elektrostatische Kraft zwischen zwei Partikeln, deren
Oberflache n Elementarladungen anhaften, bestimmen [REN2001].

_4-K.-n,-n,-e’
(x, + X, + 2a)?

el

Formel 4

Je nach Ladungsvorzeichen der Partikel ergibt sich ein Zusammenhang der
resultierenden abstoRenden oder anziehenden Kraft.
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2.1.2 Festigkeit von Nanopartikelagglomeraten

Der Inhalt des vorstehenden Abschnitts bezieht sich primar auf die modellhaft
beschriebenen Haftkrafte zwischen zwei idealen, kugelférmigen Partikeln. Um zu
verstehen, mit welcher Kraft Agglomerate zusammengehalten werden, ist das modellhafte
Betrachten der Wechselwirkungen in einem Agglomerat notwendig.

Ausgangspunkt der folgenden Betrachtungen ist das von Rumpf [RUM1970] abgeleitete
Modell der inneren Zugfestigkeit von Agglomeraten:

Formel 5

Mit der Haftkraft zwischen Primarpartikeln Fyrpnach Formel 6
k, -x
Fipp = Fraw = 321-_"?;2

Formel 6

bezogen auf die Oberflache der Primarpartikel Ao prnach Formel 7

2
AO,PP =1 Xpp

Formel 7

folgt die Zugfestigkeit infolge der wirkenden VdW-Kraft Fyqgy zu
kL (1_£A)‘kA

Oza=
" 32.a moxg,

Formel 8

Neben den Parametern zur Haftkraft steht die Agglomeratporositdt €,y. Aussagen zur
Koordinationszahl kag sind schwierig. Naherungsweise wird in der Literatur der
Zusammenhang kag = TT / €ag fUr gleichgroRe Kugeln verwendet.

Dieser Ansatz in Formel 8 qilt unter der Voraussetzung, dass das Agglomerat wie eine
Packung gleicher Kugeln betrachtet wird.

Fir die hier verwendete Modellsubstanz Aerosil® ergeben sich unter der Voraussetzung,
dass die Agglomerate aus Primarpartikeln aufgebaut sind, fir die jeweilige mittlere
Primarpartikelgrofle und fir verschiedene Agglomeratporositdten die in Abbildung 1
dargestellten Agglomeratfestigkeiten. Der Wert k_ fir SiO, - SiO, wird mit 107" J
angenommen.

Die Verlaufe in Abbildung1 zeigen, dass erwartungsgemall mit steigender
Agglomeratporositat die Festigkeit im Agglomerat sinkt. Dies resultiert aus der dabei
sinkenden Anzahl an Kontaktstellen, da weniger Partikel am Agglomeratverbund beteiligt
sind. Bei konstanter Porositat und wachsender Primarpartikelgrofie sinkt die Anzahl der
Kontaktstellen ebenfalls.
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Abbildung 1: Agglomeratfestigkeit nach Rumpf mit der VdW-Kraft [RUM1970]

Die betrachtete Substanzklasse Nanopartikelflocken bildet allerdings Agglomerate aus,
wie sie exemplarisch von Aerosil®200 in Abbildung 2 dargestellt sind. Die realen Gebilde
aus Aerosil®-Partikeln sind wesentlich komplexer. Die Modellrechnung dient nur dem
besseren Verstandnis der einfachen Vorstellung fiir eine Zugfestigkeit im Agglomerat am
Beispiel der verwendeten Modellsubstanzen (vgl. Kapitel 3) nach dem Modell von Rumpf.

.t P o
S s
- 7

-~

B - Aérosil 288 Photo No.=3 1um "

Abbildung 2: REM-Aufnahme eines Nanopartikelagglomerates hoher Porositat am Beispiel
pyrogener Kieselsdure vom Typ Aerosil®200 der Fa. Evonik [ICA2010]

Eine weitere Betrachtungsweise zur Beschreibung von Agglomeratstrukturen bietet die
fraktale Geometrie. Der Begriff Fraktal wurde 1975 vom franz6sisch-US-amerikanischen
Mathematiker Benoit B. Mandelbrot erschaffen [MAN1989]. Unter dem Begriff Fraktal, der
aus dem lateinischen Wort ,fractus® fiir gebrochen abgeleitet ist, werden nattrliche oder
kinstlich erzeugte Gebilde beschrieben, die keine ganzzahlige sondern eine gebrochene
Dimension aufweisen.

Die Beschreibung von flockenartigen Agglomeraten aus Nanopartikeln mit Hilfe der
Fraktal-Theorie stellt dabei eine Einschatzung fir die Zusammenhange komplexer, stark
verzweigter Strukturen in derartigen Agglomeraten dar.
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Dies liegt in der Inkonsistenz der einzufiihrenden fraktalen Dimension bei betrachteten
komplexen Strukturen begriindet (z.B. [SCH1990]).

Die Werte bei einer dreidimensionalen Betrachtung liegen dabei zwischen 1 und 3. Je
naher der Wert fur die Dimension fur ein Gebilde an der oberen Grenze beim Wert 3 liegt,
desto dichter sind die Partikel im Gebilde aneinander gepackt [MAN1989].

Wenn man nun eine Flocke visualisiert, kann unter Berlcksichtigung einer
Wahrscheinlichkeit flr die Existenz von Feststoff im Agglomerat folgender
Zusammenhang fiur die Anzahl an Primarpartikeln Npp abgeleitet werden:

DFr
r, Ag,Tr
r, PP,Tr

Formel 9

In Formel 9 steht rpg 7 fUr einen Trégheitsradius des Agglomerats. Das heildt, es handelt
sich um die Entfernung vom Schwerpunkt des Agglomerats zu einem fiktiven Punkt. Der
Radius rep 1y steht dementsprechend fur den Trdgheitsradius der Primérpartikel.

Die Herausforderung besteht im Bestimmen des Tragheitsradius. Kammler [KAM2004]
gibt z.B. flir Aerosil®200 Werte von 18,8 nm fir die Primarpartikel und 1150 nm fir die
Aggregate an. Die fraktale Dimension Dg, bestimmt er flr Aerosil®200 mit dem Wert 2.

In der Literatur existieren viele Annahmen und experimentell ermittelte Werte fir die
fraktale Beschreibung verschiedenster Stoffsysteme. Bezuglich der experimentellen
Bestimmung kann z.B. auf die Arbeiten von McMurry [MCM2009] verwiesen werden. Es
handelt sich hierbei um eine DMA-APM-Messmethode zur Analyse der GréRRe, fraktalen
Dimension und des dynamischen Formfaktors von Agglomeraten.

Stintz [STI2005] gibt in seiner Arbeit Auskunft Uber die Charakterisierung instabiler
hochpordser Partikel. Mit seinen Ausfiihrungen zur Bestimmung der Agglomeratdichte
kann die Annahme zur Beschaffenheit fir die Modellsubstanzen aus der Produktklasse
bestatigt werden.

Allerdings ware fir eine prazise Berlcksichtigung der Agglomeratstruktur auf das
Dispergierverhalten eine zur online Messung der Partikel-/AgglomeratgréRen zusatzliche
Charakterisierung der sich aus dem agglomeratzerkleinernden Prozess ergebenden
Agglomerat- und Aggregatstrukturen notwendig. Ein Prototyp flir ein derartiges neues und
innovatives System, welches durch Kombination verschiedener Messmethoden eine
Aussage zur Partikelmorphologie =zuldsst (UNPA), existiet im Rahmen eines
Verbundprojektes der Fa. Evonik und BASF [STE2010] und wurde auch in jlingster Zeit
schon von Shin et al. vorgestellt [SHI2009]. Das beschriebene System ist allerdings nur
fur GréRenordnungen bis in den Bereich der Aggregate sinnvoll einsetzbar. Zur Online-
Charakterisierung von komplexen Flocken, wie in Abbildung 2, ist die Methode laut
Autoren ungeeignet. Momentan kénnen deshalb anhand der erhaltenen Ergebnisse
lediglich Vermutungen zur Kompaktheit der mit den Modellsubstanzen erzeugten
submikronen Agglomerate als disperse Phase angestellt werden. Bezuglich des Online-
Nachweises der Aggregatstrukturen ist ein derartiges System flir eigene Untersuchungen
auch bis zum momentanen Zeitpunkt nicht kommerziell verfligbar.

Fest steht, die fraktale Betrachtungsweise vermag es zum momentanen Zeitpunkt nicht,
die Struktur von realen und sich im Prozess dynamisch verandernden Agglomeraten der
Produktklasse Nanopartikelagglomerate (vgl. Abbildung 2) in lhrer gesamten Komplexitat
zu erfassen.

Eine Einfuhrung dieser Beschreibungsmethode in prozessbeschreibende Modelle wirde
zu undurchschaubaren und uneffektiv komplexen Modellgleichungen flhren.

Das Resultat aus dem bisher existierenden Wissen um die Beschreibung von
Nanopartikelagglomeraten ist also ein Rickgang auf die Festigkeit in Agglomeraten unter
Berticksichtigung eines zweistufigen Aufbaus der Agglomerate. Die erste Stufe stellen die
infolge von Sinterbriickenbindungen aus Primarpartikeln gebildeten Aggregate dar. Die
zweite Stufe besteht in der Bildung der Aggregate zu Agglomeraten infolge der wirkenden
VdW-Wechselwirkungen zwischen den Aggregaten. Die Losung ist also eine zweistufige
Festigkeitsbetrachtung unter Berlicksichtigung von Agglomerationsplateaus.
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Bezuglich der Haftkraft einer Sinterbrickenbindung zwischen Primarpartikeln ist mit bis
zum 10*fachen der Van-der-Waals-Kraft zu rechnen (Wert entnommen aus [LAN2009]).
Mit Vorstehendem und der Voraussetzung, dass zwischen den Aggregaten im
Agglomeratverbund primar Van-der-Waals-Krafte wirken, Uberwiegt die Aggregatfestigkeit
des Agglomerats bedingt durch die Haftkrafte zwischen den Aggregaten. Unter
realistischen Bedingungen ist eine Primarpartikelanzahl von 10 bis 20 fiir einen
Aggregatstrang realistisch, um z.B. mit einer Substanz wie Aerosil®200 eine
AggregatgrofRe zwischen 100 und 200 nm zu bekommen. Selbst wenn man von einer
geringen Porositat des Agglomerats aus Aggregatasten von 1 % ausgeht, ergibt sich eine
um bis zu drei GrofRenordnungen hohere Zugfestigkeit im Aggregat.

Aus energetischer Sicht ist es deshalb sehr schwierig die vollstdndige Zerstérung der
Aggregate durch Uberwinden der Sinterbriickenbindung zu erreichen.

Bezlglich eines Desagglomerationsprozesses sind zum Erreichen eines nachsten
Desagglomerationsplateaus die im Vorstehenden besprochenen Stufen einzeln zu
betrachten. Fir das gewahlte Beispiel Aerosil® wurde dazu die in Kapitel 5.1 aufgestellte
Einteilung flr ein plateauhaft voranschreitendes Zerstéren der Agglomerate getroffen.

Es sei noch einmal darauf hingewiesen, dass die vorausgesetzten Randbedingungen
stark vereinfacht sind. In Anbetracht des plateauhaft voranschreitenden
Desagglomerationsprozesses (vgl. Kapitel 2.2 ) und der komplexen Modellsubstanzklasse
(vgl. Kapitel 3) ist diese Art der Charakterisierung zweckmaRig.

Das Ziel ist das Erreichen eines Plateaus unterhalb von einem Mikrometer. Aus den
Vorbetrachtungen resultiert, dass das Erreichen eines Desagglomerationsplateaus im
Bereich der Aggregate durchaus mdglich ist. Die Wahrscheinlichkeit, in Folge dessen die
Sinterbrickenbindungen aufzubrechen, ist dahingehend eher gering. Die praktischen
Versuche in Kapitel 5 geben Aufschluss darlber, inwieweit dies mit dem verwendeten
Desagglomerationsaggregat mdglich ist.

2.2 Trockene Desagglomeration

Das Desagglomerieren ist der erste Prozessschritt des Dispergierprozesses (Dispergieren
vom lat. Dispersio = Zerteilung) [DIN1992], das heilt, ein Feinverteilen der dispersen
(mindestens einer fein verteilten) in der kontinuierlichen Phase (Dispergiermittel), wobei
Energie zugefuhrt wird. Man unterscheidet diese Phasen mittels Stoffeigenschaften, wie
dem Aggregatzustand. Anhand der Dispersitat werden drei Bereiche unterschieden, die in
Abbildung 3 dargestellt sind.

1?“019‘5’ 1?‘3 19'7 1?‘5 1?5 19"" 1?“’i 1?'2 1?“ 1 m
| | | |

1A 1nm 1um 1mm 1im
] 1
Dispersitat: molekular- : kolloiddispers: grobdispers
dispers " '
| 1
Dispersion: Molekular- : Kolloide : grobe Dispersionen
dispersoide 1
| 1
: | 1
Disperse 1 1
Teilchen: Molekiile ! Kolloidteilchen! Kérner, Tropfen, Blasen

: Makromolekule:
| 1

Abbildung 3: Einteilung disperser Systeme

Werden feste Partikel in einem Gas (haufig Luft) dispergiert, spricht man von einer
trockenen Dispergierung. Hierbei beinhaltet das Dispergieren nach der Desagglomeration:
e das Verhindern der Reagglomeration
e und das Verteilen der Partikel im Gas (meist Luft).
Damit es beim Dispergieren partikular vorliegender Stoffe zu einer Desagglomeration von
Agglomeraten kommt, mussen die Haftkrafte zwischen den Partikeln Gberwunden und die

so vereinzelten Partikel gentigend weit voneinander entfernt werden, damit die Haftkrafte
(vgl. Kapitel 2.1.1) nicht wieder zu einer Reagglomeration fuhren.
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Die Desagglomeration entspricht dabei im Detail einer Zerkleinerung von Agglomeraten,
welche mittels Beanspruchungsintensitat und -haufigkeit beschrieben wird. Bereiche von
Intensitaten, welche die PartikelgréRe nur geringfligig verandern, nennt man ,stabile
Plateaus® [HEF1999], [RAJ1990a], [KAY1997]. Ein erstes Plateau liegt vor, wenn die
Beanspruchungsintensitaten die Haftkrafte innerhalb der Agglomerate nicht Ubertreffen.
Steigert man die Beanspruchung, werden zunehmend Agglomerate bis auf die GréRRe der
Aggregate aufgebrochen. Da Aggregate zumeist starkere Bindemechanismen aufweisen
(vgl. Kapitel 2.1.2), wird sich mit steigender Beanspruchungsintensitat erneut ein Plateau
einstellen. Erst mit dem Uberwinden der Haftkrafte zwischen den Priméarpartikeln und der
damit einhergehenden Vereinzelung selbiger ist ein Zerkleinerungsfortschritt zu erwarten.
Wird die Beanspruchung weiterhin erhdht, zerkleinert man die Primarpartikel.

Zahradnicek [ZAH1976], [ZAH1977] verweist darauf, dass Beanspruchungsintensitaten,
welche sich flir eine vollstdndige Desagglomeration eines Partikel-Systems an den
kleinsten Partikeln orientieren, oberhalb der Festigkeitsgrenze der groten Primarpartikel
liegen kénnen und so deren Zerkleinerung ermdglichen.

2.2.1 Mechanismen

Um Agglomerate zu zerstéren, sind zerkleinernd wirkende physikalische Mechanismen
notwendig.
Die Hauptaufgaben eines Dispergierers (Zerkleinern, Verteilen, Stabilisieren) sind
innerhalb der Gerate in unterschiedlichen Zonen der Beanspruchung realisiert [NIE1999].
Die Beanspruchungsmechanismen beim Zerkleinern der Agglomerate sind dabei
Beschleunigung, Schubspannungen, Rotation, Turbulenz und StoRvorgénge.
Modellvorstellungen zur Beanspruchung von Partikeln gehen von ideal kugelférmigen,
starren Partikeln aus, welche elastisches Verformungsverhalten aufweisen. Da beim
Dispergieren in der Praxis nicht-kugelférmige Agglomerate beansprucht werden, sind
Modifikationen dieser Annahme notwendig. Entweder wird dabei das Agglomerat als
Anhaufung vieler kleiner Primarpartikel beschrieben oder als Verbund zweier Kugeln.
Im Folgenden werden die in der Literatur bekannten Mechanismen alleinstehend oder als
Kombinationen aus den drei Grundbeanspruchungen Zug, Druck und Schub zur
Agglomeratzerkleinerung diskutiert.
In den 70er Jahren haben Sastry et al. [SAS1973] wesentliche Begriffe zur Agglomerat-
und/oder Partikelzerkleinerung und den gegenteilig verlaufenden Vorgangen der Partikel/-
Agglomeratbildung sowie in Kombination als Umverteilen eingefihrt und
Modellvorstellungen abgeleitet. So beschreiben sie z.B.

1. einen Abrieb von partikuldrem Material von einem gréferen Agglomerat

2. einen direkten Bruch von Partikeln oder Agglomeraten

3. einen Zerfall von partikularen Populationen

4. und kombiniertes Zerkleinern und Anlagern - also ein Umverteilen von

partikularem Material.

Der gegenlaufige Effekt der Agglomeratbildung aus bereits dispergierten Partikeln, besser
als Reagglomeration bezeichnet, ist in jedem Dispergierprozess maoglich. Zu diesem die
Effizienz eines Dispergierers am starksten verringernden Vorgang sind, je nach
Prozessbedingungen und Spezifikation, entsprechende Einflisse zu berticksichtigen. Das
Reagglomerieren resultiert u.a. daraus, dass wahrend des Dispergierens Partikel oftmals
elektrostatisch aufgeladen werden. Die dadurch wirksame Anziehung ist stérend und
muss mdglichst reduziert werden. Zahradnicek [ZAH1976], [ZAH1977] verweist auf
Untersuchungen, die beim Durchstromen eines % dicken, 2 m langen Rohres eine
Stabilisierung der Partikel-/Agglomeratgréfien zwischen 40 und 50 ym aufweisen. Dabei
ist von einer PrimarpartikelgroRe bei Quarz von 3,4 ym und bei Kalkstein von 5 um
auszugehen. Zur Reduktion der elektrostatischen Aufladung schléagt Zahradnicek
[ZAH1976] vor, die Oberflachenleitfahigkeit der Partikel vor der Dispergierung z.B. mittels
Adsorptionsschichten von leitfahigen Zusatzstoffen oder auch Wasserdampf zu erhéhen.
Diesbeziiglich ware aber auch das gezielte Aufbringen von Ladungen mdglich. Ersteres
fihrt dazu, dass entstehende Uberschussladungen noch beim Kontakt schnell abflieRen
kénnen, letzteres zu einer Stabilisierung des erzeugten Aerosols.
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Am sinnvollsten fiir die Stabilisierung ware eine unipolare Aufladung direkt im Bereich der
Beanspruchungszone eines Dispergiergerates. Dazu sind allerdings einige
Randbedingungen, wie eine maximale Feststoffbeladung, zu beachten [UNG2004]. Die
Beeinflussung der Oberflachenleitfahigkeit ist aufgrund der moglicherweise erhohten
Haftkrafte allerdings auch problematisch. Zahradnicek [ZAH1976] verweist ebenso darauf,
dass eine wirksame Entladung eines Aerosols im Bereich praxisrelevanter
Feststoffbeladungen des Gasstromes nur sehr schwer umzusetzen ist. Das Interesse der
Arbeit liegt speziell auf dem Desagglomerationsprozess. Ob eine solche Stabilisierung
oder den Reagglomerationsprozess behinderte MalRnahme bei der Substanzklasse
notwendig ist, zeigen die Untersuchungsergebnisse in Kapitel 5.6.

Als wichtigste Mechanismen zur Agglomeratzerstérung fuhrt Leschonski Stromungskrafte
durch Scherstrémungen (z.B. im Ringspalt) sowie Partikel-Partikel- und Partikel-Wand-
StoRe an. Dies entspricht nach der Einteilung von Rumpf den Beanspruchungsarten I
und Ill, welche Prallbeanspruchung an einer Festkorperflache und mechanische
Energieeinleitung durch das umgebende Medium bedeuten [RUM1965].

Stromungskréfte

Bei Stromungskraften resultiert die mégliche Belastung aus der Art der Stromung. Dabei
unterscheidet man eine geradlinig und eine scherend wirkende Strémung [RAJ1990b].

Im Folgenden sind die bisher vorstellbaren Beanspruchungskrafte in Stromungen mit den
in der Literatur bekannten Modellvorstellungen zusammengestelit.

Die in einer geradlinigen Anstromung wirkende Widerstandskraft Fy (vgl. Formel 10),
welche Partikel in laminaren Strdmungen erfahren, ist proportional der PartikelgroRe. In
turbulenten Strémungen hingegen ist die Widerstandskraft umgekehrt proportional zur
Partikelmasse (x*). Diese beriicksichtigt allerdings keine desagglomerierende Wirkung
der Strdbmung, da nur eine Kugel betrachtet wird. Weiterhin bertcksichtigt diese
Betrachtungsweise keine Beschleunigung und Fluid sowie Agglomerat gelten als
inkompressibel.

— T —
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Formel 10

Aus den Uberlegungen von Kousaka et al. erhadlt man diesbeziglich die sog.
Dispersionskraft Fp [KOU1993]. Hier wird ein einfaches Zwei-Kugel-Modell vorausgesetzt,
wobei sich die beiden beteiligten Partikel von der Gré3e her unterscheiden mussen, d.h.
X1 < X2. Somit ergibt sich flr beide Partikel eine Kraftebilanz aus Wiederstands-, Tragheits-
und neu eingeflihrter Dispersionskraft, welche dann zum Modellansatz in Formel 11 flhrt.
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Formel 11

Um eine Modellbetrachtung fur gleichgrol’e Agglomeratpartner zu ermoglichen, wurde
von [NIE1999] ein neues Dispersionskraftimodell fir die geradlinige Anstromung
hergeleitet. Es handelt sich dabei um eine winkelabhangige Dispersionskraft, die einen
weiteren Parameter, den Winkel a der Partikel zueinander, enthalt. Niedballa [NIE1999]
erklart aus der Modellierung der Beanspruchungen und Haftkraft eines
Modellagglomerates aus zwei Partikeln, dass bei geringer Beanspruchung von einem
10 um Partikel nur Partikel gleicher GroRe abgetrennt werden kénnen. Selbst bei hohen
Beanspruchungsintensitaten ist die Haftung von Partikeln < 0,5 pm noch starker als die
Beanspruchung. So reicht bei engen Fraktionen eine geringe Beanspruchung aus, um die
vollstandige Dispergierung zu erreichen.
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Bei breiten Fraktionen ist die Dispergierung bei geringer Beanspruchung schlecht und
verbessert sich erst mit zunehmend wirksamer Beanspruchungsintensitat.
Die technische Relevanz derartiger Betrachtungsweisen durch eine geradlinige
Anstromung ist gering, weshalb auf eine ausfuhrliche Beschreibung der verschiedenen
moglichen Falle verzichtet wird. Nahere Ausfihrungen und Diskussionen sind in
[NIE1999] und [LAN2009] zu finden.
Technisch relevant ist die Beanspruchung infolge einer sich im Prozess ergebenden
Scherstréomung, z.B. im Ringspalt von Ejektoren. Fir die bekannten Modellvorstellungen
existieren allerdings auch hier sehr starke Einschrankungen [RUM1962]. Dies betrifft v.a.
Punkte wie

e inkompressible Strémung,

e konstante Viskositat,

¢ Vernachlassigen von Massenkraften gegentber den Oberflachenkraften.
Diese Randbedingungen begrenzen den Einsatzbereich auf langsame und zdhe
Stromungen. Fir eine Einschatzung der Wirkung von Scherstromungen kann z.B. der
Ansatz in Formel 12 verwendet werden.

r=25-cn
Formel 12

Hier qilt der Einfluss durch wirkende Schubspannungen 71 in langsamer zaher Strémung
(Stokes-Bereich, kleine Re-Zahlen bei Viskositat n) fur eine ideal linear-elastische Kugel.
Der Schergradient ¢ kann in Wandnahe (Rohrstromung) bei Wirbeln und turbulenter
Strémung Werte bis 10" s annehmen. Auffillig ist die Unabhangigkeit von der
PartikelgréRe. Diesbezlglich findet sich in [RAA1962] ein Modellansatz fir Kreiszylinder
der GroRe X, reibungsfreier Stromung (Gas mit Normdichte pgy) und gro3e Re-Zahlen
(vgl. Formel 13).

1=0,125-¢*-p; - x*

Formel 13

Infolge des wirkenden Schergradienten konnen Agglomerate um I|hren Mittelpunkt
rotieren. Ein Beschreibungsansatz zur Rotation kann hierbei in verschiedenen
Forschungsarbeiten in der Literatur in Form einer wirkenden Zentrifugalkraft beschrieben
werden [ZAH1976], [NAG1976], [EIC1993], [RUM1962]. Diese ist dabei abhangig von der
Poisson-Zahl oder dem Kehrwert der Querkontraktionszahl fir Agglomerate (0,3), der
Feststoffdichte, der Agglomeratgré3e und dem Schergradienten.

Nach diesem Ansatz unter vereinfachten Bedingen und Berlcksichtigung der wirkenden
Zugfestigkeit im Agglomerat ergeben sich flr die Desagglomeration von Agglomeraten um
1 pm Schergradienten von ca. 10’ s [LAN2009]. Unter Beriicksichtigung turbulenter
Verhaltnisse ergeben sich allerdings weitaus héhere Schergradienten.

Aus der Erweiterung des Ansatzes durch Niedballa [NIE1999] fur ungleiche Anordnungen
folgt, dass je kleiner der GrofRRenunterschied zwischen den beteiligten Partikeln, desto
besser die Desagglomerationswirkung infolge von Rotation in einer Scherstrémung.

Aus der Turbulenz resultieren prozessentscheidende Transport-, Zerkleinerungs- und
StoRvorgange fir die Dispergierung [NIE1999].

Zu unterscheiden sind die Turbulenz von Rohrstromungen, der turbulente Wandstrahl und
der Freistrahl [LAN2009] als mogliche Erscheinungsformen. Fir die Berechnung der
wirkenden Turbulenzintensitat aus der Uberlagerung von Wirbeln fiir die ansatzweise
Beschreibung derartiger instationarer, statistischer 3D-Strémungen existieren in der
Literatur vom Wirkungsbereich abhZngige Modelle. Einen Uberblick (iber wesentliche
Zusammenhange und resultierende Turbulenzintensitaten geben die Arbeiten von
Niedballa [NID1999] und in neuerer Zeit von Langer [LAN2009].

Seite 14



Im Zusammenhang mit dem Erreichen von Plateaus im submikronen Bereich muss aus
der Arbeit von Nagel und Kirten [NAG1976] festgehalten werden, dass das Dispergieren
mittels eines turbulenten Scherfeldes flir Partikel im Bereich um 1 pm technisch schwer zu
realisierende Energiedichten um 10° kW/m® erfordert. Ohne zusétzliche Praparation
konnen Agglomerate im Grofienbereich um 1 pym im Luftstrom nicht oder nur sehr
begrenzt auf ihre PrimarpartikelgréfRe aufgebrochen werden. Kousaka et al. [KOU1993]
wiesen theoretisch und experimentell nach, dass Polystyrol-Latex-Partikel (PSL) bereits
bei 2 ym nur schwer durch Strémungskrafte zu dispergieren sind. In Gasstrémen
dispergierte, agglomerierte Partikel unterliegen einer Vielzahl von Beanspruchungen
durch  Stréomungskrafte. Diese resultieren aus  Geschwindigkeitsgradienten,
Verwirbelungen, starker Beschleunigung, Abbremsung, PartikelstoRRen,
Prallbeanspruchung an Prallelementen und Beanspruchung zwischen Mahlkdrpern
[POL1991], [DUN1998]. Trockendispergiereinheiten nutzen die daraus resultierenden
Krafte zum Aufbrechen der Agglomerate. Zahradnicek [ZAH1976], [ZAH1977] stellt dazu
fest, dass zur gleichen Dispergierwirkung bei Partikeln von 4 um und 2 ym eine sechsfach
hdhere Strahlgeschwindigkeit bei den kleineren Partikeln aufgebracht werden muss.

Desagglomeration infolge Partikel-Wand- und Partikel-Partikel-Stof8

Der Einsatz einer Prallplatte ermdglichte bei den Untersuchungen von Zahradnicek
[ZAH1976], [ZAH1977] Uber die Wirkung der reinen Strémungskrafte hinaus die
Dispergierung uber einen winkelabhangigen Stol zu sehr intensiven Beanspruchungen.
In einem Winkelbereich von 30 ° bis maximal 75° sind Partikelgroften bis 2 um
nachweisbar. Zahradnicek [ZAH1976] konnte eine Materialkonstante bestimmen, welche
als Produkt aus Stréomungsgeschwindigkeit (unter Einsatz einer Prallplatte) und
PartikelgroRe (Streulichtmessung) den gleichen Agglomerationszustand ergab (z.B.
Kalkstein: 450 ym*m/s; Quarz 325 pm*m/s).

Experimentelle Studien aus Japan [MAS1996], [YAM1987] zeigten, dass mechanische
Dispergiergerate dahingehend einen Vorteil haben, wenn bei ihnen Leistungseintrag und
Luftstrom unabhangig voneinander eingestellt sowie die Konzentration dispergierter
Partikel kontrolliert werden kann. Weiterhin ergaben diese Studien, dass die Dispersitat
der Partikel im Wesentlichen von Ausgangspartikelgroe (AgglomeratgrofRe) und
Morphologie abhangt. Die theoretische Begrindung dieser Resultate ergab ein
Dispersionsmodell, welches die Wirkung dispergierender Krafte vor allem auf eine
beschleunigte Fluidbewegung zurlckfihrt. Ein guter Dispergierer misste demnach vor
allem auf die effektive Beschleunigung der Partikel ausgerichtet sein.

Dariiber hinaus missen fir eine ausreichende Desagglomeration infolge einer
Beanspruchung moglichst viele StéRe zwischen den Agglomeraten, den Agglomeraten
auf eine Wand sowie genigend hohe Partikelkonzentrationen und eine turbulente
Stromung flr einen entsprechenden Impulsaustausch in der Beanspruchungszone
vorliegen [NIE1999].

2.2.2 Gerate

Das Trennen miteinander agglomerierter Partikel stellt eine besondere Herausforderung
an die Mdglichkeiten der Technik. In diesem Zuge wurden zahlreiche Losungen konzipiert
und teilweise in kommerziellen und nicht-kommerziellen Applikationen umgesetzt. Die
Umsetzung der existierenden Konzepte zu anwendbaren Geraten geht dabei auf die
bekannten Beanspruchungsmechanismen und Kombinationen daraus zurtck (vgl.
Kapitel 2.2.1). Auf Grund der Vielfalt wird im Folgenden auf eine Auswahl an technisch
interessanten Systemen flir die einzelnen moglichen Beanspruchungsmechanismen
eingegangen.

Agglomeratzerkleinerung durch Stromungskréfte

Strémungsdispergierer

Bei Stromungsdispergierern werden die Agglomerate beim Durchstrémen einer engen
Ringspaltdise oder eines gebogenen Rohres sowie durch das Anstrébmen einer
Feststoffprobe mittels Hochgeschwindigkeitsstrahlen dispergiert [ZAH1976].
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Die notwendigen Driicke zum Erzeugen der hohen Stromungsgeschwindigkeiten liegen in
der Grélenordnung von 1 MPa.

Beispielsweise wird im Disendispergierer der Feststoff beim Durchgang einer
Ringspaltdise infolge des wirkenden Schergradienten beansprucht und beschleunigt.
Eine Erhéhung der Luftgeschwindigkeit bewirkt hier eine Verbesserung der Dispergierung
[NIE1999], [PYA2001].

Bei Anwendung des Durchstromens eines gebogenen Rohres fuhrt die Partikelkollision
mit der Rohrwand zum Verschleil} selbiger.

Schonert [SCH1996] beschreibt, dass Agglomerate aus Partikeln unterhalb von 10 uym
Grolle beim Durchgang des Aerosols durch eine Schlitzdise mit 200 m/s
Stromungsgeschwindigkeit vollstandig dispergiert werden.

Bei der Trost-Strahimlhle wird das Pulver aus einem Vorratsbehélter mittels Luftstrahl
dispergiert [KAY1997]. In einer sich anschlielenden runden Kammer wird das Material
auf eine Kreisbahn gezwungen und so mittels Zentrifugalkraften auf dem Weg zum
mittigen Austrag klassiert. Zurlickbleibendes Grobgut rezirkuliert und wird erneut mittels
Luftstrahl beansprucht.

Kaye [KAY1997] beschreibt weiterhin das ,Horiba powder feed system®, welches ein
Pulver aus einem Trichter fallend in einen Gasstrom dispergiert. Das entstehende Aerosol
wird einerseits durch einen zweiten Gasstrom, welcher Schallgeschwindigkeit hat, mit
hohen Schergradienten und Rotationskraften beansprucht, andererseits wird in einer
zweiten Zone die Luft mittels Druckabfalls in den verbleibenden Agglomeraten expandiert
und die Partikelensembles aufgelést.

Kousaka [KOU1993] hélt fest, dass ein erhohter Druck und eine hohe Fluiddichte im
Ejektor eine Dispergierung unter 1 ym ermoglichen. Er merkt aber auch weiter an, dass
allein trockene Agglomerate auf diese Weise noch nicht dispergiert werden, da
Flissigkeitsbriicken Haftkrafte bewirken, deren Grolienordnung Uber der von VdW-
Kraften liegt. Eine gute Dispergierung wurde ebenfalls durch das Beschichten von 100 pm
grolten Glaskugeln mit den im Aerosol zu dispergierenden Partikeln erreicht. Die
Beschleunigung und der Groflenunterschied der Partikel tragen dabei zur Zerstérung der
Agglomerate bei.

Aerodisperser

Als Spezialfall ist der Aerodisperser ein flir trockene, pharmazeutische Produkte
vorgestelltes System, bei dem das Pulver in einem pulsierenden Gasstrom durch dessen
Aufprall auf ein ruhendes Haufwerk in einen Kkontinuierlichen Transportgasstrom
dispergiert wird [NIE1999], [KAY1997], [BOH1996]. Die Mechanismen flir einen
Dispergiereffekt sind:

— Kollision der Partikel,

— Fluidisierung infolge Aufprall des Gasstromes auf das Haufwerk,

— Desagglomeration sowie Spulung der Oberflache kleiner Partikel.

Das Aerosol stromt im Transportgasstrom Uber einen verstellbaren Ringspalt und wird
dabei in Ergdnzung zu den genannten Mechanismen mit den sich im Ringspalt
einstellenden hohen Geschwindigkeitsgradienten beansprucht. Durch den aufprallenden
pulsierenden Gasstrom wird die Verteilung der Partikel im Fluid und die Dosierung
erreicht.

Mittels Flugzeitmessung wurden PartikelgroRenverteilungen zwischen 0,3 bis 10 ym
ermittelt, wobei sich eine starke Abhangigkeit des Dispergierens vom Druckabfall im
Ringspalt (7,35 kPa) zeigte. Es wurde ermittelt, dass unter Verwendung superkritischer
Fluide geringere Scherkrafte nétig sind, um die Primarpartikelverteilung und deutlich
besser freiflieBende Pulver zu erzeugen.

Wirbelschicht

Zur Herstellung eines Aerosols ist auch die Anwendung von Wirbelschichten bekannt.

Bei einer Fluidisierung im Wirbelbett werden die Agglomerate durch gegenseitige Stolie
beansprucht [KAY1997], [ZAH1976]. Die Zugabe groberer Fraktionen (z.B. 100 bis
400 um Metallkugeln) und die Vordosierung in eine getrennte Dosiereinheit unterstitzen
diesen Vorgang.
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Diese z.B. aus groben 100 ym Partikeln bestehenden Schichten werden mit dem zu
dispergierenden Material beaufschlagt und zerkleinern diese durch Partikelstol infolge
ihnrer Bewegung im Wirbelbett.

Nach Angaben von Zahradnicek [ZAH1976] erreicht man mit dieser Methode bei einem
Medianwert der PartikelgroRenverteilung > 4,5 um Plateaus bis in den Bereich der
Primarpartikel.

Im nachgeschalteten Zyklon wird das dispergierte Feingut, welches vom Gasstrom aus
der Wirbelschicht ausgetragen wird, klassiert.

Mechanische Agglomeratzerkleinerung

Auf mechanischen Kraften basierende Dispergiersysteme haben beispielsweise den
Birstendosierer oder eine Stiftmihle zur Grundlage. Bei beiden erfolgt die Dispergierung
des Feststoffs aus der kinetischen Energie ihrer rotierenden Teile. Die Luft wird nur in
begrenztem Male fir den Transport und die Beherrschung des Re-
Agglomerationsprozesses notwendig. Sind Energieeintrag und Verdinnung derart
voneinander entkoppelt, werden maximale Partikelkonzentrationen einstellbar.
Biirstendispergierer

Beim Burstendispergierer (vgl. Abbildung 4) erfolgt die Forderung des zu dispergierenden
Feststoffs mittels einer zylindrischen, rotierenden Birste [ZAH1976], [RUD1991],
[LES1995], [NIE1999]. Es kdnnen drei Zonen der Dispergierung unterschieden werden.
Zuerst kommen die Partikel in der Blirstenkammer mit der Luft in Kontakt. Die Spitzen der
Borsten erfassen dabei die agglomerierten Partikel, fuhren sie entlang der Wandung bis
zu einem Abstreifer und schleudern sie danach in einen Ausgangskanal. Der Einsatz von
Abstreifern fihrt dabei zur Abnutzung der Borsten. Die Zerkleinerung der Agglomerate
wird weniger durch die Zentrifugalbewegung der Birste als den Schlag beim Passieren
des Abstreifers bewirkt. Weil die Geschwindigkeitsdifferenz zwischen Partikeln und der
Luft in der Burstenkammer hoch ist und durch die Geometrie der Birstenkammer eine
Scherstrémung angenommen werden kann, wird vorausgesetzt, dass der entscheidende
Schritt der Dispergierung dort stattfindet. Nur der auf3erste Bereich der Borsten (ca. 30 um
bei maximalen 7 kg/h) wird zum Partikeltransport herangezogen.

Eine Alternative zur Partikelzufuhr mittels Kolbenvorschub wird mit einem flexiblen,
vertikalen Schlauch als Vorlagebehalter angegeben. Dessen Wande kdnnen durch
regelmallige StoRe bewegt werden und so eine Briickenbildung kohasiven Materials im
Inneren verhindern [KAY1997]. Das Pulver fallt somit der Schwerkraft folgend auf den
Birstendispergierer.

Disperéier-
luft

Aerosol

rotierende
Biirste

Feststoffschiittung

Transportstempel
—

Abbildung 4: Prinzipskizze Biirstendispergierer

Auf diese Weise erzeugt der Bdurstendispergierer eine Vordispergierung. Eine
weitergehende Dispergierung des Feststoffs kann mittels Verdinnung und
Partikelbeschleunigung in Injektoren oder Stiftmihlen erreicht werden. Beispielsweise
schlief3en sich im Burstendispergierer RGB 1000 (Fa. Palas GmbH) Rohrstrémung sowie
Freistrahl an, in denen Partikel beschleunigt werden, Turbulenz unterliegen sowie
miteinander oder mit der Wand durch St6RRe beansprucht werden [NIE1999].

Als Vorlaufer des Birstendispergierers kann man den von [ZAH1976] beschriebenen
modifizierten Kolbendosierer sehen.
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Dabei rotiert ein Schaber Gber dem vom Kolben zugefiihrten Feststoff und trennt bei
jedem Umlauf eine in ihrer Dicke vom Kolbenvorschub abhangige Feststoffschicht ab (n =
120 min™). Eine Desagglomeration der Agglomerate erreichte dieses Gerat nicht. Der
beschriebene Kolbendosierer wiederum &hnelt dem ,Wright dust feeder® [KAY1997],
welcher die gleiche Anordnung Schaber-Kolben mit zusatzlicher Dise-Prallplatte hat.
Problematisch dabei ist, dass groRe Agglomerate zur Verstopfung der Dlse fihren. Beim
»Wright dust feeder” rotiert der scheibenférmige Schaber um eine Achse parallel zur
Symmetrieachse des Kolbens.

Stiftmdhlendispergierer

Beim StiftmUhlendispergierer [LES1995], [BLU1996], [KAY1997] rotieren zwei Rotoren mit
konzentrischen Stiften gegenlaufig ineinander (u > 100 m/s). Die Aufgabe erfolgt zentral,
wobei die Partikel (Agglomerate) mit der Luft radial nach aulien transportiert werden.
Durch eine erste Beanspruchung bei den Stiften und spater mittels Scherkraften zwischen
engen Spalten werden die Partikel dispergiert. Zu beachten ist, dass die Scherkrafte, also
die StoRkrafte zwischen den Partikeln, wesentlich kleiner sind als die StoRRkrafte an den
Stiften [HUS1979]. Vor allem der Aufprall der Partikel an der Vorderseite der Stifte flihrt
zum Zerkleinern. Dem entgegen kommt es in Zonen geringer Stromungsgeschwindigkeit
(z.B. Ruckseite der Stifte und Wandungen) zu Ablagerungen.

Durch Energiedissipation aufgrund plastischer Verformung kann die Effektivitdt der
Zerkleinerung verschlechtert werden, da so nur eine unzureichende Energiemenge zur
Uberwindung der Haftkrafte zur Verfiigung steht.

Die mittels Stiftmuhlendispergierer erreichte Zerkleinerungswirkung ist vergleichbar der in
Injektoren bei gleichzeitig deutlich geringerem Luft- und Energieverbrauch.
Turbomolekulare Pumpe nach Blum

Zur Erforschung von kosmischem Staub entwickelte Blum [BLU1996] einen Dispergierer,
welcher mittels Hochgeschwindigkeitskollisionen zwischen einem Rotor-Stator-System
einer modifizierten turbomolekularen Pumpe Agglomerate zerstort.

Mischerdispergierer

Der Mischerdispergierer von Masuda [MAS1996] besteht aus einem schaufelradférmigen
Flugelrad, welches am Boden eines zylindrischen Behalters rotiert. Dabei wird Uber die
Rad-Drehzahl ein Unterdruck im Behalter erzeugt, welcher Ausgangsmaterial und
Tragergas durch ein coaxial Uber dem Flligelrad sitzendes Rohr ansaugt. Der Feststoff
wird dem System Uber einen Scheibendosierer zugefiihrt. Nach der Dispergierung tritt das
Aerosol tangential am oberen Behalterende aus.

Gotoh [GOT1994a, b] beschreibt, dass in einer vorangegangenen Untersuchung dieser
Dispergierertyp im Vergleich zum Wirbelschichtdispergierer und engem Rohr (narrow tube
disperser) am besten geeignet ist, um die Partikelkonzentration im Aerosol zu
kontrollieren. Dies resultiert beim ,Mischer* aus den unabhangig voneinander
einstellbaren Parametern Leistungseintrag und Strdémungsgeschwindigkeit.
Ultraschalldispergierer

Beim Ultraschalldispergierer wird Luft in eine Kammer gepumpt. Am Boden des Behélters
befindet sich ein Ultraschallgenerator, der das dort befindliche Material durch Druckwellen
beansprucht, stufenweise kontinuierlich dispergiert und durch den berlcksichtigten
Auslassstutzen aus dem Prozessraum transportiert (z.B. in [LAN2009]).

Kombi-Dispergiersystem

In einigen Dispergierern wird neben den Stromungskraften eine Dispergierung mittels
mechanischer Krafte realisiert [LES1995].

Pralldispergierer Diise-Prallplatte

Dies ist ein Dispergierverfahren, welches mittels Dise das beschleunigte Aerosol zur
intensiveren Dispergierung auf eine um einen bestimmten Winkel geneigte Platte schielt.
Die Aerosolpartikel unterliegen somit einer kombinierten Beanspruchung aus Scherkraften
(Partikel-Partikel-Stof3) und StoRkraften infolge der Prallwirkung auf die Platte.

Bei den Untersuchungen von Zahradnicek [ZAH1976] wurden Kalkstein- und
Quarzpartikel beschleunigt und auf eine in verschiedenen Anstellwinkeln zum Strahl
einstellbare Prallplatte gelenkt. Die Variation im Anstellwinkel beeinflusst die
Beanspruchungsintensitat.
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Dabei trug eine senkrechte Platte eher zur Tragheitsabscheidung der Agglomerate bei,
als diese aufzubrechen. Im Winkelbereich 30-70° konnte kein Einfluss des Anstellwinkels
nachgewiesen werden. Zahradnicek [ZAH1976] vermutet, dass sich in diesem Bereich der
Zuwachs an Beanspruchungsintensitdt und der Impulsverlust der Partikel beim Prall
aufheben. Anstellwinkel < 30° reduzieren mit der resultierenden Beanspruchungsintensitat
den Dispergiereffekt. Er zeigt weiterhin, dass das Material der Prallplatte keinen Einfluss
auf das Dispergieren hat. Allerdings werden fur die Anwendung in der
PartikelgroRenanalyse weiche Materialien empfohlen, um die Zerkleinerung von
Primarpartikeln zu vermeiden. Harte Werkstoffe wiesen ein besseres Verschleilverhalten
auf. Steigende Strahlgeschwindigkeiten und der Einsatz einer um 30° geneigten
Prallplatte steigerten die Dispergierwirkung deutlich. Diesbeziglich konnten z.B.
Quarzfraktionen zwischen 0,5 bis 5 ym GréRe bei 200 m/s und Kalksteinfraktionen
zwischen 0,6 bis 6 ym PartikelgroRe bei 150 m/s jeweils mit Prallplatte vollstandig
desagglomeriert werden.

Eine allein auf Stromungskraften beruhende Dispergierung reichte mit fallender
PartikelgroRe nicht aus, um die Agglomerate auf PartikelgroRen kleiner 5 ym zu
zerstdren. Wiederum brachte die Kombination der Prallplatte bei gréberen Primarpartikeln
neben den daraus gebildeten Agglomeraten eine zerkleinernde Wirkung der
Primarpartikel. Nur im Partikelgroflenbereich kleiner 4 um flihrte eine Steigerung der
Strdomungsgeschwindigkeit bei gleichzeitiger Verwendung der Prallplatte zu einer
besseren Dispergierung der Partikel. Die PartikelgroRenverteilungen hatten bereits ein
Heffelsches-Plateau erreicht. Zahradnicek [ZAH1976] zeigt aulRerdem bei Quarz oberhalb
der Partikelkonzentration 10° Partikel/cm® eine Verschlechterung der Dispergierung
infolge stattfindender Reagglomerationsvorgange.

RODOS

Beim Dispergiersystem RODOS der Fa. Sympatec féllt der Feststoff auf eine Nut eines
rotierenden Drehtellers. Ein Abstreifer mit einer Verdichtung gewahrleistet eine definierte
Materialdosierung in der Nut, die von der zum Zerkleinern/Verteilen bestimmten Birste
aufgenommen wird. Im sich anschliellienden Ejektor wird mit der Wirkung des sich
ausbildenden Schergradienten im Ringspalt und einer Prallflaichenkaskade die
Desagglomeration verstarkt. Die Wirkung der Prallflachen ist vom Anstellwinkel zur
Stromung abhangig. Der optimale Anstellwinkel dieses Systems liegt nach Leschonski
[LES1995] bei 60° und nicht, wie von Zahradnicek [ZAH1976] angegeben, bei 30°.

Es ist dokumentiert, dass mit diesem System Partikel auf GroRen kleiner 1 um dispergiert
werden kénnen.

Integrierte oder externe Dispergierer fiir Sichter

Niedballa [NIE1999] gibt eine Ubersicht der den Sichtern vorgeschalteten oder in ihnen
integrierten Dispergiereinheiten.

Das StiftmlUhlen-Dispergier-Prinzip findet z.B. im FKS-Sichter (Eigenbau des
Forschungsinstituts fiir Aufbereitung der Akademie der Wissenschaften der DDR in
Freiberg) [HUS1989] Anwendung. Dispergierung wird durch Prallbeanspruchung der
Agglomerate an Stiften hervorgerufen. Zu beachten ist, dass feststehende und bewegte
Stifte die gleiche Dispergierwirkung beim Durchstrdomen des Aerosols an den
Prallelementen haben.

Der Turbo-Sichter der Fa. Nisshin beispielsweise hat eine zweistufige Dispergiereinheit, in
der eine Zerstauberdise den Feststoff erst dispergiert und so als Aerosol in den Sichter
fordert. Dort erfolgt durch Beanspruchung in einem engen Spalt mittels Zerstreuflugeln
und Zerstreuscheibe eine weitere Zerkleinerung der Feststoffagglomerate. Es wurden
PartikelgroRenverteilungen mit x < 2 ym erzielt.

Durch enge Spalten in Rotor-Stator-Anordnungen (héherer Wiederstand) wird in den
Sichtern selbst eine Dispergierung des Aufgabematerials erreicht [BLU1996].
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Strahimiihlen

Gegenuber allen bisher bekannten und im Vorstehenden diskutierten Methoden zur
trockenen Dispergierung sehr feiner und kohasiver Schttgliter ist die Frage zu klaren,
inwieweit komplexe Agglomeratstrukturen mit niedrigem Feststoffanteil mit Strahimuhlen
bis in den submikronen Bereich aufgebrochen werden kénnen.

In der Literatur sind bisher keine Erfahrungen flir einen Einsatz von Strahlmihlen als
Desagglomerator zur Erzeugung submikroner Aerosole zu finden.

Mit diesen Zerkleinerungswerkzeugen kann (vgl. auch Abbildung 37) rein theoretisch
ausreichend Leistung fur eine erfolgreiche Desagglomeration von Materialien aus der
Produktklasse Nanopartikelflocken umgesetzt werden.

Es lassen sich vier Bauformen unterscheiden:

e Spiralstrahl-

o FlieBbett-Gegenstrahl-

e Gegenstrahl- und

e Ovalrohr-Strahlmuhlen [KAI1980].
In der Industrie werden hauptsachlich die ersten beiden Typen eingesetzt. Fir die
Untersuchung der desagglomerierenden Wirkung von Strahlmihlen wird die
FlieRbettgegenstrahimihle verwendet und im folgenden Kapitel ndher charakterisiert.

2.3 Charakterisierung der FlieRbettgegenstrahimuihle

Aufbau und Funktionsweise

Bei der verwendeten FlielRbettgegenstrahimiihle handelt es sich um einen einfachen,
geschlossenen Muihle-Sichter-Kreislauf.

Fur die klassische Anwendung als FlieRbettgegenstrahimihle vom Typ AFG100 der Fa.
Alpine (vgl. Abbildung 5), also einer Primarpartikelzerkleinerung und Klassierung, wird das
Aufgabematerial tUber Dosierschnecke, Ejektor oder Injektor in den Prozessraum dosiert
und in den Bereich der Beanspruchungszone bzw. zum Brennpunkt transportiert
[NIE1982].

Abbildung 5: Modell FlieBbettgegenstrahimiihle 100 AFG

Wesentlich fir das Prinzip der Strahlmahlung ist der Einsaugeffekt (,entrainment® siehe
[NAT2007]) der Materialpartikel in die aufeinander gerichteten Freistrahlen.
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Dieser ergibt sich aus dem Geschwindigkeitsgradienten zwischen ruhendem und schnell
bewegtem Fluid der expandierenden Gasstrahlen, so dass die Fluidteilchen aus der
Umgebung angesaugt werden. Die Partikel werden daraufhin beschleunigt.

Bei genlUgender Tragheit der Primarpartikel kommt es zur Prallbeanspruchung im
Brennpunkt (vgl. Abbildung 5) durch Partikel-Partikel-StéRe [HOF1985], [MUS1970],
[GIE1973]. Das Schittgut unterliegt weiterhin infolge der expandierenden Gasstrahlen
Scherbeanspruchungen in der Beanspruchungszone.

Strahimiihlen sind so konstruiert, dass der Uber die Mahlgasdiisen eingebrachte
Gasstrom zur direkten Klassierung des Austragsgutes in einem integrierten
Klassiersystem genutzt wird. Das beanspruchte Material wird dazu in einer
aufwartsgerichteten Fontanenstromung zur Klassierzone, einem schnell rotierenden
Sichtradkorb (Gegenstromklassierung), transportiert  [KAI1980]. Uber den
Prozessluftvolumenstrom (Schleppkraft) in Konkurrenz mit der
Sichtradumfangsgeschwindigkeit (Fliehkraft) ergeben sich dabei der Trennschnitt und die
eigentliche Produktfeinheit. Das Grobgut wird abgewiesen und an der Innenwand des
Mahlraums zurlick in die Beanspruchungszone befdrdert. Das Feingut wird durch den
Feingutauslass aus der Sichtermihle transportiert und Gber die Gas-Feststofftrenneinheit
(Zyklon - Filter) von der kontinuierlichen Phase getrennt.

MaBgebliche Prozessparameter

Die klassische Zerkleinerung von Primarpartikeln in Strahlmdhlen wird im Wesentlichen
von der Strahlgeschwindigkeit und der Klassiereffekt vom Gasdurchsatz sowie der
Sichtradrotation beeinflusst [HOF1985], [PAH1993]. Die maximale Strahlgeschwindigkeit
Voumax, das heil8t die Austrittsgeschwindigkeit an der Dise, hangt von Dusenform,
Temperatur und Verhaltnis aus Kammer- und Vordruck (px/po) ab und ist somit
malfdgeblich fir die Partikelendgeschwindigkeit.

k-1

K P | <
- 2. X pr .1 .11-|Pc
k-1 °°° (poj

VDU, max

Formel 14

Der Gasdurchsatz hangt zusatzlich noch von Vordruck sowie Anzahl und Durchmesser
der Dusen ab.

Der maximale Massedurchsatz an Prozessgas mmax durch eine Duse am engsten
Querschnitt, im Folgenden als kritischer Punkt bezeichnet, ergibt sich aus:

mmax = ADii ) pkrit : VDL'i,max
Formel 15

Mit der Normdichte p, folgt fir den maximalen Normvolumenstrom:
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Formel 16

und naherungsweise fiir N Disen (bei Normzustand: 20°C, 1 bar):
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Formel 17
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Die Dusenformen unterscheiden sich nach der Lage ihres engsten Querschnitts. Bei
Lavaldisen befindet er sich im Inneren und bei Zylinderdisen an der Gasaustrittséffnung.
Somit kommt es innerhalb von Lavaldisen zur Expansion und Beschleunigung des
Gasstrahls.
Wird in ihnen ein von der Dusenkontur abhangiger Grenzwert fir px/p, nicht
unterschritten, wird die Strémung nach der Kehle auf Uberschallgeschwindigkeit (bis
Mach-Zahlen von 2,5) beschleunigt. Bleibt man bei der Verwendung von Zylinderdisen
unter einem Druckverhaltnis px/po von 0,528 (fir Luft), sind auch in diesem Fall
Expansion und Uberschallgeschwindigkeiten des Gasstrahls nach dem Disenaustritt (im
Freistrahl) méglich. Der Vordruck sollte also nicht kleiner als 2 bar sein.
Nach Pahl [PAH1993] arbeitet man bei 90 % aller Produkte der chemischen Industrie in
Strahimihlen mit einem Vordruck p, = 5 bar. Nimmt man einen Gegendruck px = 1,5 bar
(p/Po = 0,3) und eine Ausgangstemperatur von 293 K an, so ergeben sich fir die beiden
Dusenvarianten folgende Strahlgeschwindigkeiten:

e Lavaldise: Vpimax= 414 m/s

e Zylinderdlse: Vpgmax = 408 m/s.

Auf Grund des sehr geringen Geschwindigkeitsunterschiedes (6 m/s) ist die aufwendige
Fabrikation einer Lavaldise nicht erforderlich. Bei Vordriicken ab 8 bar ist demgegenuber
die Lavaldise die effektivere Variante. Sie findet wegen der hoheren
Strahlgeschwindigkeiten v.a. bei harten Materialien Verwendung.

Fur Luft (k=1,4; Rs=287 J/kg*K; px=1bar) als Zerkleinerungsgas werden Uber
Dusenvordruck po in Abhangigkeit von der Gastemperatur nach Formel 14
Strahlgeschwindigkeiten von 300 bis 500 m/s erreicht [NIE2002], [PAH1993]. Die
Anwendung der Zusammenhange setzt voraus, dass die zu beanspruchenden Partikel in
den Strahlenkern gelangen und am Ende des Beschleunigungsvorganges Material- gleich
Gasgeschwindigkeit ist. Dabei ist die Strahl- bzw. Prallgeschwindigkeit fiir eine
Beanspruchung eine Funktion der Strahlbeladung und nimmt exponentiell mit steigender
Beladung ab. Unter der Voraussetzung, nur die kinetische Energie des beschleunigten
Feststoffs nutzen zu kénnen, lasst sich ein maximaler Zerkleinerungswirkungsgrad bei
einer Beladung von 1kg Feststoff pro 1kg Gas erreichen [NIE2002].

Von Benz, Herold und Ulfik [BEN1996] wurde der Einfluss der Betriebsparameter auf die
Leistung der FlieRbettgegenstrahimihle 100 AFG naher untersucht. Dabei wurden
Materialien mit unterschiedlicher Mahlbarkeit auf die Zerkleinerung sowie
Desagglomeration getestet. Die Experimente zeigen, dass sich die ,spin-number® (vgg/u),
welche das Verhaltnis von Umfangsgeschwindigkeit vsg und radialer Gasgeschwindigkeit
u der Klassiervorrichtung darstellt, am einflussreichsten auf die Leistung der
FlieRbettgegenstrahlmuhle auswirkt. Das heif3t, die Veranderung der Geschwindigkeit des
Sichtrades hat einen bedeutend gréReren Einfluss auf die Feinheit des Produktes als die
Veranderung des Vordruckes. Diese Untersuchung zeigt nicht nur, dass der fiur die
Gasbeschleunigung verantwortliche Druckunterschied wenig Einfluss auf das
Dispergierergebnis hat. Es ist auch eine wichtige Erkenntnis fur die wirtschaftliche
Verwendung einer FlieBbettgegenstrahimiihle. Die Betriebskosten werden hauptsachlich
durch das Erzeugen hoher Driicke gepragt.

Tasirin und Geldart haben in ihrer Arbeit [TAS1999] den Einfluss der
Gasstrahlengeschwindigkeit, der Entfernung zwischen den Disen und der Geometrie des
Aufbaus untersucht. Ein Ergebnis ihrer experimentellen Untersuchungen ist, dass die
Zerkleinerungsrate der Muhle proportional zur Geschwindigkeit der Partikel
beziehungsweise der Gasstrahlen ist. Obwohl alle Forscher auf diesem Gebiet der
Meinung sind, dass die Zerkleinerungsrate mit der Geschwindigkeit anwachst, gibt es
keine einheitliche Aussage Uber die Form der Beziehung der Parameter zueinander.
Einige Entwickler sind in ihren Recherchen zu der Schlussfolgerung gekommen, dass die
Beziehung der Partikelzerkleinerungsrate R, (in Kkg/s) zur Geschwindigkeit der
partikelbeladenen Gasstrahlen v mittels einer Potenzfunktion darzustellen ist.

R, V"

Formel 18
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Der Wert des Exponenten b kann dabei zwischen 1 und 5 liegen, je nach Material und
Systembesonderheiten.

Ein weiteres Ergebnis der Untersuchungen von Tasirin und Geldart [TAS1999] zeigt, dass
die Anordnung der Dusen einen Einfluss auf den spezifischen Energieverbrauch hat.

Die Entfernung der Disen muss deshalb so gewahlt werden, dass die Beschleunigung
der Partikel gerade ausreicht, um zur Zerkleinerung mit der gewlinschten Feinheit zu
fUhren.

0.3
R —_—— = SD96mm
0.25
...... SD=76mm
— = = = SD=5S6mm o
0.2 s
SD=40mm g -
_ e —
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Abbildung 6: Zerkleinerungsgrad in Abhéangigkeit von der Strahlgeschwindigkeit fiir
unterschiedliche Diisenentfernungen (SD) [TAS1999]

Abbildung 6 stellt die Zerkleinerung in Abhangigkeit von der Gasstrahlgeschwindigkeit fir
verschiedene Disenabstdnde SD dar. Es ist ersichtlich, dass mit abnehmendem
Dusenabstand die Zerkleinerungsrate ansteigt. Dabei ist zu beachten, dass mit
zunehmender Entfernung mehr interpartikulare ZusammenstéRe der Partikel im Freistrahl
auf ihrem Weg zum Brennpunkt stattfinden, aber diese nur zum Abplatzen der
Partikelecken flihren. Kirzere Entfernungen hingegen erzielen ein besseres
Zerkleinerungsergebnis.

2.3.1 Merkmale der Beanspruchungszone

a. Komponenten des Mahlvorgangs

Die Theorie des Zerkleinerns in einer FlieRbettgegenstrahimihle spricht bis heute von
einer Prallmahlung, welche sich gedanklich in zwei Vorgange zerlegen lasst, die
Teilchenbeschleunigung und den Teilchenprall [RUM1959].

Die Teilchenbeschleunigung im  Gleichdruckstrahl wird als Freistrahl durch
Impulsaustausch ausgebildet, der auf seinem Weg infolge des Einsaugeffekts
(,Entrainment®) Teilchen aus dem ihn umgebenden Raum aufnimmt und beschleunigen
soll.

In der Flielbettgegenstrahimihle werden die Gutteilchen bei gentugender Tragheit der
Partikel durch Partikel-Partikel-StéRe (Teilchenprall) beansprucht. Ahnlich wie bei der
kinetischen Gastheorie lasst sich fir die Bewegung von Gutteilchen in Prallmdhlen eine
mittlere freie Weglange definieren [LES1970]. Als GréRe fir eine Abschatzung erzielbarer
Feinheiten kann das Verhaltnis von mittlerer freier Weglange A zum Bremsweg s der
Teilchen herangezogen werden.

Die mittlere freie Weglange A bzw. der Teilchenbremsweg s in Abhangigkeit vom mittleren
Teilchendurchmesser x wird in Abbildung 7 gezeigt. Hier ergibt sich flir s> A der
schraffiert eingezeichnete Bereich.
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Da die Teilchengeschwindigkeit in einem Gleichdruckstrahl von der Beladung & abhéangt,
d.h. je hoher die Beladung, desto niedriger die Geschwindigkeit und umgekehrt, ist die
gestrichelt eingezeichnete Linie zwischen den Punkten &= 1 kg/m3, vso =300 m/s und
0 =2Kkg/m?3, vso= 100 m/s als die Grenze des Erreichbaren anzusehen.
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Abbildung 7: Mittlere freie Wegldnge und Bremsweg in Abhédngigkeit vom
Teilchendurchmesser nach Rumpf [RUM1959] aus [NIE2002]

b. Disenstrémung

Ein wichtiger Bestandteil zur Charakterisierung einer Fliel3bettgegenstrahimuihle sind die
im Prozess vorherrschenden Stromungsverhaltnisse. Dazu muss geklart werden, ob die
Stromung laminar oder turbulent ist. Bei der Betrachtung der Disenstromung geschieht
dies Uber die Berechnung der Austrittsgeschwindigkeit (vgl. Formel 14).

Mit der nun bekannten Strahlgeschwindigkeit I1asst sich die Reynolds-Zahl (Tragheitskraft
zu Reibungskraft) nach Formel 19 berechnen [OER2006].

- dO *VDii,max
Re=————
I

Formel 19

Luft aus der Umgebung

Kem Ubergangszone ausgebildeter
A } _ - Freistrahl
Vo e N\, A
A\ O B -
S=== i — — 2
: ?_/\____ )
R ~
T &
x= S-do Stromlinien
x =10-dg
¥

Abbildung 8: Prinzipskizze Turbulenter Freistrahl
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Ein Freistrahl wird als voll turbulent angenommen, wenn gilt: Re = 15000 [NAT2007]. Die
fur diesen Fall berechnete Reynolds-Zahl ist Re = 34000, somit liegt ein voll turbulenter
Freistrahl vor. Dieser kann in drei Bereiche unterteilt werden, wie in Abbildung 8
schematisch dargestellt.

Ein wichtiger Abschnitt des Freistrahls ist der Bereich unmittelbar nach dem Austritt aus
einer Zylinderdise. Das Geschwindigkeitsprofil ist dort durch eine nahezu konstante
Geschwindigkeit gekennzeichnet. In der Zone zwischen dem Strahl und dem urspriinglich
ruhenden Fluid im Mahlraum stellt sich ein sehr hoher Geschwindigkeitsgradient ein
[GAU1970]. Deshalb wird diese Zone als Scherbereich bezeichnet. Unter dieser freien
Scherstromung versteht man allgemein Strémungen, die eine Hauptstromungsrichtung
aufweisen und bei denen der Impulsaustausch vorwiegend senkrecht zu dieser erfolgt. In
der Scherschicht des Strahlrandes wird durch die molekulare und turbulente Viskositat
das Fluid aus der Umgebung des Strahles in Richtung der Strahlgeschwindigkeit
beschleunigt. Dieses Einsaugen von Luft und gegebenenfalls von Teilchen wird, wie
schon angedeutet, ,entrainment® genannt [NIE2002]. Dadurch steigt der
Gesamtvolumenstrom entlang der Strdmungsrichtung im Strahl an. Die Energie zur
Beschleunigung des urspringlich ruhenden Fluids der Umgebung wird der Strédmung im
Kernbereich entzogen (vgl. Abbildung 8).

Der Kernbereich ist charakterisiert durch den allmahlich enger werdenden Kern, in dem
das Geschwindigkeitsprofil konstant bleibt. Dabei entspricht die maximale
Geschwindigkeit der Strahlgeschwindigkeit in der Disenéffnung [NAT2007]. Die Lange
dieses Bereichs betragt das Funffache des Disendurchmessers dj.

In der Ubergangszone wandelt sich das Geschwindigkeitsprofil langsam in die Form um,
die im Ahnlichkeitsbereich herrscht. Dieser Bereich befindet sich etwa 10*d, nach der
Diise [NAT2007]. Die radiale Geschwindigkeitsverteilung im Ahnlichkeitsbereich wird als
dhnlich  bezeichnet, weil sie in allen Querschnittsebenen senkrecht zur
Hauptstrémungsrichtung durch die gleiche Funktion beschrieben werden kann [NAT2007].
In diesem Bereich wird der Freistrahl als voll ausgebildet betrachtet.

Da das Aufgabegut bei Freistrahlen meist nur mit geringer Geschwindigkeit dem mit
Schall- oder Uberschallgeschwindigkeit aus Diisen austretenden Gas zugegeben wird,
muss bei der Dimensionierung der Dusen berlcksichtigt werden, dass die
Beschleunigung des radial zugeflihrten Feststoffes in der Randzone des Strahles
wesentlich geringer ist als im Strahlenkern. Hinzu kommt, dass die axiale
Stromungsgeschwindigkeit bei Freistrahlen mit wachsender Strahlenlange durch
turbulente Strahlenvermischung und Impulsaustausch mit der Umgebung schnell
abgebaut wird und somit fir die Gutbeschleunigung verloren geht.

Dort, wo die Feststoffteilchen infolge geringer Aufgabegeschwindigkeit und unglnstiger
Ausbildung des Freistrahles nur in die Randzone gelangen, kann die kinetische Energie
der Gasstrdbmung nur zu einem geringen Teil fur die Teilchenbeschleunigung und somit
fur die Zerkleinerung ausgenutzt werden [HOF1985].

2.3.2 Klassierzone

Im Anschluss an die Beanspruchungszone wird das beanspruchte Material in einer
aufwartsgerichteten Fontanenstromung (Modellvorstellung) zum im oberen Bereich des
Mahlraums rotierenden Abweiserad transportiert (vgl. Abbildung 5). Zu den am
Abweiserad ablaufenden Prozessen (speziell Klassiereffekt) wurden in der Vergangenheit
zahlreiche experimentelle und theoretische Forschungen durchgefihrt. Mit den teilweise
komplexen Betrachtungen und Modellgleichungen wurde versucht, den Prozess
detaillierter zu analysieren. Eine vollstdndige theoretische Erfassung der
Zusammenhange ist selbst bei den umfassendsten Modellgleichungen nicht gelungen.
Vereinfacht ist der Klassiereffekt folgendermallen zu verstehen. Es handelt sich bei der
Klassierung am Abweiserad um eine Gegenstromklassierung am Einzelpartikel. Die sich
infolge des rotierenden Sichtrades ergebende Fliehkraft radial in den Prozessraum wirkt
dabei entgegen der radial durch den Sichtradkorb aus dem Prozessraum hinaus
wirkenden Schleppkraft des Transportfluids [RUM1967].
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Diese einfache Betrachtungsweise lasst zum Beispiel auch die Formulierung vereinfachter
Zusammenhange zu, mit denen man in der Lage ist, einen Trennschnitt flr den
Klassierprozess zu berechnen (vgl. Kapitel 6.1).

Um zum Beispiel eine Charakteristik anhand der Trennfunktion vorauszuberechnen, muss
auf komplexe Ansatze, wie im Folgenden angedeutet, zuriickgegriffen werden.

Prozesscharakteristik mit Differentialgleichungen

Fur die komplexe Modellierung von Klassierprozessen gibt es zwei verschiedene
Betrachtungsweisen.
Ein erster Weg ist die Betrachtung der Partikelbewegung als stochastischen Prozess.
Dieser beschreibt die Verteilungsdichtednderung von Zufallsvariablen. Es ist die
Wabhrscheinlichkeit flir die Lage eines Partikels zu einem Zeitpunkt in der Zukunft
bestimmbar, unter der Voraussetzung, dass die Startposition zu einem beliebigen
Startzeitpunkt bekannt ist. Voraussetzung hierfir ist, dass ein Prozess ohne
Nachwirkungen vorliegt, das heildt, dass diese Positionswahrscheinlichkeit des Partikels
nicht von der Position vor dem gewahlten Startzeitpunkt abhangt. Derartige Prozesse
werden als Markov-Prozesse bezeichnet und mittels der 2. Kolmogoroff'schen
Differentialgleichung, wie in Formel 20 dargestellt, beschrieben [GNE1962].

2
o= [ay) A+ 2 [b(r,y)f wobei f=f(t,z;r,y)

Formel 20

Dabei steht f fur die Verteilungsdichte der immer verteilten und mehrdimensionalen
Zufallsvariablen. Physikalisch gleicht diese einer spezifischen Konzentration.

Die stochastischen Koeffizienten a und b geben in physikalischer Bedeutung ein
quantitatives Mal fir die mittlere Geschwindigkeit a und mittlere kinetische Energie des
untersuchten Systems b an. Der erste Term auf der rechten Seite in Formel 20 beschreibt
den Transport der Partikel durch Konvektion und der Zweite den durch Diffusion.
Konvektion und Diffusion bewirken die lokale zeitliche Anderung der spezifischen
Partikelkonzentration im betrachteten Volumenelement.

Die allgemeine Prozessgleichung der Verfahrenstechnik (vgl. Formel 21, Transportbilanz)
hat als zweite Moglichkeit die gleiche inhaltliche Aussage wie Formel 20 (z.B.
zusammenfassend beschrieben in [SCH1977]):

or . )
FTi div(rv) -div(égradlh) +wpAlr -G
lokale Anderung Konvektion  Diffusion Ubergang Quelle
Formel 21

Diese beruht auf der das Erhaltungsprinzip ausdriickenden Kontinuitatsgleichung, welche
auf die Summen der Stromdichten von Konvektions- und Diffusionstrom (Leitungsstrom),
einen Ausdruck fir den Ubergangsstrom sowie einer Quelle oder Senke angewendet
wird.

Fir eine modellhafte Beschreibung in der mechanischen Verfahrenstechnik ist die
Formulierung von Gleichungen (vgl. Formel 21) fir die Komponentenstréme von
Bedeutung. Damit ergibt sich eine (im Gegenteil zu Formel 21) aus physikalischen
Zusammenhéngen abgeleitete Beziehung unter Vernachlassigung des Ubergangsgliedes,
wie in Formel 22 dargestellt.

ac

'a_ti =div(c;V;)-div(D; gradc;)-G;

Formel 22

Die Konzentration c¢; entspricht dabei der Partikelkonzentration im betrachteten
Volumenelement.
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Die lokale zeitliche Anderung dieser Konzentration ergibt sich dabei auch aus Konvektion
und Diffusion in Summe. Weiterhin kann diese aber auch noch von einem Quellterm
abhangen. Der Quellterm ist z.B. bei Zerkleinerungsprozessen von besonderer
Bedeutung, was die Anwendung von Formel 21 favorisiert.

Bei dieser ist im Gegensatz zur eindimensionalen in Formel 22 eine dreidimensionale
Betrachtungsweise mdglich. Fur Klassier- oder allg. Trennmodelle steht dazu die
eindimensionale Betrachtung im Vordergrund.

Beide aufgezeigten Moglichkeiten mit Differentialgleichungen bilden die Grundlage
verschiedener Modellansatze zur modellhaften Beschreibung der Gegenstromklassierung
in der Literatur. Im Folgenden werden, nach kurzer Erlauterung zur Charakterisierung
einer Trennung, einige wesentliche Modelle der Gegenstromklassierung aufgezeigt.

Charakterisierung einer Trennung anhand der Trennfunktion

Bei Trennprozessen fest/fest liegt im Allgemeinen ein Aufgabegut vor, in dem die
einzelnen Korner zwischen einem unteren Kornmerkmalwert ¢, und einem oberen Wert &,
auf sdmtliche Merkmalwerte ¢ verteilt sind. Fir die betrachtete Gegenstromklassierung ist
das Trennmerkmal auf die Partikelgrofle x festgelegt. Die Korndichte als Merkmal ware
dann z. B. bei der Dichtesortierung zu nennen.

Das verfahrenstechnische Ziel einer solchen Trennung ist es, alle Partikel der Grofe x
kleiner der TrennkorngréRe xr in das Feingut F und alle mit x > x; im Grobgut G
auszutragen.

Die Trenncharakteristik ergibt sich dabei aus der Trennfunktion wie in Formel 23
aufgezeigt.

()= Ry - 12209

934 (x)

Formel 23

Der Zusammenhang in Formel 23 geht auf folgende Bilanz in Formel 24 zurick.
My -q;(X) =Mg-q;6(X) + Mg g5 (X)
Formel 24

Daraus folgt fir jede Klasse i der Zusammenhang in Formel 25.

1 — RmG X 3,G,i + RmF X 3,F,i

M3 ; M3 ;
Formel 25

Rnc steht in der Beziehung flr die Masseausbringung vom Grobgut G und R, vom
Feingut F.

Damit folgt fir eine Partikelgrolenklasse i, bezogen auf das Grobgut, die
Berechnungsvorschrift des T—Wertes fiir eine PartikelgroRenklasse der Trennfunktion mit
dem Zusammenhang in Formel 26.

H;c,i
T =Ryq oot
”3,A,,'

Formel 26

Der darin enthaltene Masseanteil u; ergibt sich aus dem Kirzen der Beziehung um die
PartikelgroRenklassenbreite aus der Verteilungsdichte gqs;. Der fir eine bestimmte
PartikelgroRenklasse i zu bestimmende Wert T,, bezogen auf das Grobgut, ergibt somit
den Masseanteil, der aus dem aufgegebenen Material in der PartikelgréRenklasse i im
Grobgut ausgebracht wurde.

Zur Bewertung des Trennerfolges kdnnen z.B. bestimmte Trennscharfe-Kennwerte
herangezogen werden, die aus Kenngrélen der Trennfunktion gebildet werden.

Eine solche Kennzahl ware z.B. die Kornstreuung k, welche aus dem Verhaltnis der
beiden Korngréflien xz5 zu X5, oder auch in umgekehrter Form, gebildet wird.
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Der Kennwert x5 ist dabei die KorngréRRe, bei der 75 % des Aufgabegutes als Grobgut
ausgebracht wurden und bei x5 dementsprechend 25 %. Der Trennschnitt xr entspricht
dem Wert der PartikelgrofRe aus der Trennfunktion bei 50 %.

Alles weitere zur Kennzeichnung von betrieblichen und analytischen Trennungen
disperser Guter sowie dessen Darstellung ist in der DIN-Norm [DIN 66142, Blatt 1-3] oder
entsprechenden Folgenormen umfangreich zusammengestellt.

Die Kenntnis um den Inhalt der Trennfunktion ist eine wichtige Voraussetzung zum
Verstandnis der folgenden Modelle.

Trennmodelle der Gegenstromklassierung

Molerus leitete als erstes ein Trennmodell (siehe Formel 27) mittels der Grundlagen zum
Markov-Prozess aus Formel 20 her [MOL1967], [MOL1969].

T el T

Formel 27

uL
mit s-

Mit diesem Trennmodell wird der Bewegungsvorgang der Partikel mittels Partikelbahnen
beschrieben. Diese werden durch den mittleren Stromungswiderstand und
deterministische Krafte (z.B. Feldkrafte) bestimmt und sind stochastischen
Schwankungen unterworfen.

Das Verhéltnis von geordneter zu ungeordneter Bewegung (Bodenstein-Zahl =
Konvenktion/Diffusion) wird durch den Sichtparameter s beschrieben. Darin steht D fur
den Dispersionskoeffizienten und L fir die Lange des Prozessraumes.

Rumpf [RUM1974] entwickelte das Modell von Molerus weiter. Das sich ergebende
Modell fir die Trennfunktion in Formel 28 betrachtet dabei nur die Partikelbewegung im
stationaren Zustand.

T(x)= T-exp ( %}21-% (Vm)'exp(%/zz/)'clr(vm)-exp( '%21) .
eXP(%/Zz/)'exp[.gZ1 ) A

mit v, =V, (x)
Formel 28

Der Diffusionskoeffizient D ist dabei auch als konstant angenommen. Die
Randkonzentrationen cg(v,,) und cg(v,,) sind nicht bekannt und missen erst aus den
Austragsbedingungen bestimmt werden.

Senden [SEN1977], [SEN1979] leitete ein weiteres Trennmodell (vgl. Formel 29) auf
Basis des Markov-Prozesses (Formel 20) ab. Fur eine effektivere Beschreibung der
Partikeloewegung an der Grenze des Sichtraumes filhrt Senden den
Austragskoeffizienten k fur das Feingut und / fur das Grobgut ein. Die Werte fir beide
Koeffizienten liegen zwischen 0 und 1 und geben den Anteil der jeweiligen Produktfraktion
an, mit welchem diese ausgebracht wird. Die Austragsgeschwindigkeiten beider
Produktstrome sind dabei linear-proportional der Luft- bzw. Sinkgeschwindigkeit gesetzt.

Hiermit ergibt sich folgende Gleichung:

. G 2 e
O g P ol ou( 5 osas (]

Formel 29

mit v, =v,,(X).

Im Folgenden sind exemplarisch Modelle auf Basis der Prozessbilanzgleichung
zusammengefasst.
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Schubert [SCH1977] leitet daraufhin ein  verallgemeinertes Modell der
Gegenstromklassierung ab.

Die bilanzierte Partikelkonzentration ist dabei das Produkt der volumenbezogenen Masse
des Teilchens my und dem Masseanteil u; der PartikelgroRenklasse i im betrachteten
Volumenelement. Aus der Formel 21 ergibt sich dabei folgende gekoppelte
Differentialgleichung fur N PartikelgréRenklassen:

A2 iyl Drac i
Formel 30

Mit folgenden Annahmen:
e Eindimensionale Betrachtung
Stationarer Prozess
Keine Partikelwechselwirkungen
Keine Quellen und Senken
Voneinander unabhangige Transportvorgange der einzelnen
PartikelgroRenklassen
e Unabhangigkeit des Wirbeldiffusionskoeffizienten von der PartikelgroRenklasse
lasst sich der Zusammenhang entkoppeln zu:

0= 2 o (muns)]

Formel 31

Mit Integration von Formel 31 ergibt sich ein Zusammenhang zur Bestimmung der
Massestrome der einzelnen PartikelgroRenklassen durch das  betrachtete
Volumenelement nach Formel 32.

_ d
q,'_mVIJ,'Vi'D W (mVIJ,')

Formel 32

Der Zusammenhang in Formel 32 ist mit entsprechenden Randbedingungen l6sbar.

Dazu werden die Massestrome von Grob- und Feingut proportional der
Fluidgeschwindigkeit angenommen. Weiterhin werden Austragskoeffizienten k; und ky;
eingefuhrt, wobei der Index 1 die GroRen fur das Feingut und Index 2 die Grofden fur das
Grobgut beschreibt.

Mit den sich ergebenden Zusammenhangen fiir die Massestréme aus Formel 32 wird die
Modellgleichung in Formel 33 fur die Berechnung einer Trennfunktion aufgestellt.

1+/ Vm/ +1)exp/l mH1/
Vm/u_ Vm

1+ ex H

/’kZI ) p(ﬁDt 2/

Formel 33

Das Husemann-Modell [HUS1990] liegt ebenfalls der Formel 32 zugrunde und stellt eine
Weiterentwicklung des Modells von Schubert dar. Der Unterschied zwischen den
Modellen ist, dass Husemann den Fein- und Grobgutstrom getrennt betrachtet. Der
Feingutstrom ist, wie bei dem Modell von Schubert, proportional zur Fluidgeschwindigkeit.
Der Grobgutstrom hingegen wird proportional der stationdren Sinkgeschwindigkeit im
Zentrifugalfeld angenommen. Erweiternd werden mit diesem Modell auch geometrische
Parameter zum Sichtradkorb (vgl. z.B. Abbildung 58 in Kapitel 6.1) berucksichtigt und wie
folgt in Formel 34 dargestellt.

Das Modell beinhaltet vier experimentell zu bestimmende Parameter. Wesentlich dabei ist
der Massendurchsatz an Feststoff, der in relativer Form als Standarddurchsatz
Berticksichtigung findet.
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Das heildt, dass theoretisch begriindete Modell bedarf immer einer Art Kalibration mit den
Anpassungsparametern, liefert dann aber sehr gute Werte fiir die Trenncharakteristik des
betreffenden Klassierprozesses.

Eine fundamentale Prufung aller Modelle, auch im Vergleich, wurde an dieser Stelle nicht
durchgefiihrt. Der Leser muss auf folgende theoretische Uberlegungen zuriickgreifen.

1

Ti= : :
[_1_'_( umy My . .exp<(U'Vm,i)'y1'(y1'y3R) 1
14 Kivp i, KirMa (utvsp)-ys(BstAs)
54_(1_@_5) -ex (Vin,i~t)-(Ysg"Y2)
F u F P (ll"'VSR)'y2
Formel 34

Beide Varianten der Anwendung mit Differentialgleichungen (vgl. Formel 20 und Formel
22) bieten mit gleicher inhaltlicher Aussage die Moglichkeit Modellvorstellungen in
Gleichungsform zu fassen. Der wesentliche Unterschied zwischen den Modellen betrifft
die festgelegten Anfangs- und Randbedingungen.

Hervorzuheben ist dabei besonders die Moglichkeit der getrennten Betrachtung von
Feingut- und Grobgutstrom in einigen Modellen. Die Verbindung zwischen Grobgutstrom
und Sinkgeschwindigkeit ist mit dem hauptsachlichen Einfluss des Grobgutaustrages
infolge der Zentrifugalkraft des schnell rotierenden Sichtrades logisch gegeniber dem
Einfluss der Schleppkraft des Transportfluids auf diesen Austrag. Mit der Einfiihrung von
Proportionalitatsfaktoren ergibt sich eine gewisse Flexibilitat in der praktischen
Anwendung. Die Uberlegungen lassen zu, die Modelle von Senden und Husemann
deshalb gegeniber den (brigen existierenden Modellen hervorzuheben und als fir die
praktische Anwendung als besonders geeignet zu werten. Weiterhin eribrigt sich der
Dispersionskoeffizient D, dessen praktische Bestimmung sich als schwer erweist. Dieser
Punkt unterstreicht die praktische Anwendbarkeit der Modelle von Husemann und
Senden.

Mit vier Anpassungsparametern im Trennmodell von Husemann [HUS1990] gegeniber
dem Modell von Senden [SEN1977], [SEN1979] mit zwei Anpassungsparametern sind die
Vorversuche mit mehr Aufwand verbunden. Jedoch sind im Modell von Husemann die
geometrischen Parameter des Sichtrades und der Sichtgutdurchsatz bericksichtigt. Das
hat fur die praktische Anwendung eine enorme Bedeutung, weshalb fur die
weiterfiihrende Betrachtung zur Durchdringung des Sichtprozesses auf das Modell von
Husemann zurlickzugreifen ist.

Bei den bisher diskutierten Modellen werden stets die Partikelwechselwirkungen
vernachlassigt. Mit dem daraus resultierenden Effekt der Agglomeration wahrend des
Klassierprozesses am Abweiserad sind entsprechende Erweiterungen in den Modellen
vorzusehen.

Die Agglomeration wird dazu von Husemann und May [HUS1998] in einem separaten
Term als Agglomerationsanteil A; im Modell nach Husemann [HUS1990] berticksichtigt.
Dieser bildet sich aus dem Verhaltnis des Agglomeratmassenstroms in das Grobgut a;s
und des Gesamtgrobgutmassenstroms p;sin Formel 35.

a
ATI.=£
Pic

Formel 35

Durch Erweiterung eines vorhandenen Modells (vgl. Formel 34) mit dem
Agglomerationsanteil gelang es Husemann und May [HUS1998] die
Agglomerationseffekte von der Bilanz her zu bertcksichtigen (vgl. Formel 36)

*_ Tl
T;= (1-AT))

Formel 36
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Mit einem separaten Term zur Berlcksichtigung des Agglomeratanteils ist quasi jedes
Modell zur Berechnung des T;-Wertes modifizierbar.

Die Einfuhrung des Agglomeratanteils zur Korrektur des Ti-Wertes bedarf einer
mathematischen Beschreibung.

Nach den bisherigen Erkenntnissen von Husemann und May [HUS1998] wird der
Agglomerationsanteil A; mit folgender Funktion ausgedruckt:

x? .. N
- <x:
AT= {exp [ 2 ?] fiir x,<x;<X,
0 fiir x;2x,

Formel 37

N ~ a| In(1-T;) .
wobei Xp=xo+b und x,=X," ﬁ ist.
,/ T

Diese Erweiterung des Modells von Husemann [HUS1990] mit dem Modell flr den
Agglomeratanteil nach Formel 37 liefert in den bisher von ihnen untersuchten Fallen gute
Ergebnisse. Jedoch missen bei einer Anderung der Klassierbedingungen die rein
empirischen Parameter a und b in Formel 37 experimentell immer wieder neu bestimmt
werden.

In weiteren Uberlegungen zum Prozess am Abweiseradsichter beschreibt Husemann z. B.
noch die StoRwirkung zwischen Partikel und schnell rotierendem Sichtrad [HUS2003].
Dieser Modellansatz postuliert eine direkte Analogie zwischen Turbulenz und den
StoRRvorgangen. Das heilt einerseits, die durch das schnell rotierende Sichtrad
erzwungene Turbulenz wird durch StoRvorgange zwischen Sichtrad und Partikel
verursacht. Andererseits ist die Fluidturbulenz auch vorhanden, bleibt aber entweder
hinter der Wirkung der StéRe auf die Partikel zurick oder hangt unmittelbar damit
zusammen. Der Ansatz ist allerdings noch entwicklungsbedirftig und muss experimentell
vertiefter untersucht werden.

Fur eine Berlcksichtigung der agglomeratbildenden und/oder -zerstérenden Wirkung bei
Anwendungen in der Maschinensparte sind weiterfihrende Betrachtungen notwendig.

Es existieren auch noch einige rein empirisch begriindete Modellansatze, bezliglich der
an dieser Stelle auf die Literaturquellen im Bereich Modellierung von Klassiermodellen zu
verweisen ist (z.B. [LIP1988]). Aber auch der sog. ,Fish-Hook"“-Effekt, der in der
Windsichtung in ahnlicher Form als Wiederanstieg in der Trennfunktion deutlich wird,
findet in Forschungsarbeiten in Modellform Berlcksichtigung (z.B. [HUS1998]).

Kritische Diskussion der Funktionalitidt von FlieBbett-Gegenstrahlmiihlen

Bei der Prozessfiihrung missen flr einen erfolgreichen Einsatz derartiger Strahimihlen
bestimmte Faktoren beachtet werden [MUS1970], [KAI1973], [KAI1980], [HOF1985],
[NIE1982], [NIE2002]:

Es ist eine kritische Menge an Material im Mahlraum (Mindestdurchsatz) erforderlich, um
mit Hilfe des Einsaugeffektes der sich im Mahlraum ausbildenden Freistrahlen Partikel
einzusaugen und entsprechende Relativbewegungen zwischen den Partikeln zu
erzeugen. Diese Mindestmenge bezieht sich dabei speziell auf das im Mahlraum
ausgebildete FlieRbett, um die durch die Mahlluft eingebrachte Energie maximal in
Zerkleinerungsarbeit umwandeln zu kénnen.

Die zu zerkleinernden Materialpartikel sollten eine flr mineralische Rohstoffe typische
Materialdichte (z.B. Referenzmaterial Kalkstein mit 2,6 g/cm®) aufweisen. Eine genaue
Grenze flr die minimal moégliche Dichte wird in der Literatur allerdings nicht angegeben.
Dahinter steht eine ausreichende Tragheit der am Prozess beteiligten Partikel fur eine
Wirkung der im Prozess ablaufenden physikalischen Effekte.
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Weiterhin ist flur die erfolgreiche Zerkleinerung in einer FlieBbettgegenstrahimiihle zu
beachten, dass die Partikel eine mdglichst geringe Korngrofle aufweisen
(Vorzerkleinerung).

Da der energetische Aufwand bei der Strahimahlung sehr hoch ist, werden durch die
Vorzerkleinerung der Durchsatz und die Effizienz erhdht. Es existiert zwar keine scharfe
Grenze fur die maximale Korngrélie des Aufgabegutes, aber als grober Richtwert ist eine
Grenze bei etwa 20 % des Disendurchmessers anzunehmen. Die Partikelform hat keinen
Einfluss auf die Zerkleinerung, sondern spielt nur bei der folgenden Stromklassierung eine
Rolle. Wichtig fir den Betrieb einer Strahiminhle ist, dass das Produkt nicht oder wenig
kohasiv ist, da es sonst zu Problemen bei der Ausbildung eines FlieRbettes kommt. Es
gelingt dann unter Umstanden nicht, die Gasstrahlen mit dem Produkt zu beladen, weil
sich die Freistrahlen Kanale im Produkt frei raumen.

Zusammenfassend muss festgehalten werden, dass bis in die heutige Zeit keine
allgemein glltige Modellvorstellung zu den in der Beanspruchungszone ablaufenden
Prozessen existiert.

Dies ist ein zu beachtendes Problem bei der Zerkleinerung in der
FlieBbettgegenstrahimihle. Nach eingehender Analyse der in der Literatur bekannten
stromungsmechanischen Voraussetzungen zur Anwendung turbulenter Freistrahlen ist die
Wahrscheinlichkeit, dass es zum Teilchenprall mit ausreichend hoher Geschwindigkeit im
Brennpunkt der Gasstrahlen kommt, eher gering und wird durch verschiedene Faktoren
beeinflusst. Theoretische Untersuchungen an Injektoren bestatigen diesbezlglich, dass
die meisten Partikelkontakte in der Scherzone zwischen ruhendem und bewegtem
Prozessfluid stattfinden. Daraus ist abzuleiten, dass es hauptsachlich in dieser Region zur
Beanspruchung der am Prozess beteiligten Partikel kommt [WEN2010].

Das Vorliegen der Modellsubstanz als Flocken (Agglomerate geringer Dichte) im
Aufgabezustand liefert gegentber den in Modellvorstellungen als ideal spharisch und
massiv_angenommen Partikeln merkliche Abweichungen im Prozessverhalten. Eine
primare Zerkleinerung im Brennpunkt der Strahlen ist deshalb schwer vorstellbar, da sich
Stromlinien aufeinander gerichteter Freistrahlen im realen Prozess ausweichen. Die
geringe Tragheit flockiger Agglomerate Iasst diese der Stréomung folgen.

Es ist eher vorstellbar, dass spezifisch leichte Partikel in der Randzone des Freistrahls
mitgefuhrt werden und beim Erreichen der Prallzone in der duReren Umstromung ohne
Teilchenprall zur Klassiereinheit weiter getragen werden. Dies wirde auch erklaren,
weshalb in den Untersuchungen von Benz, Herold und Ulfik [BEN1996] die
Geschwindigkeit des Sichtrades einen erheblich groReren Einfluss auf das
Zerkleinerungsergebnis hat als die Strahlgeschwindigkeit.

Dass Materialagglomerate mehr oder weniger effektiv an der AuRenkante eines schnell
rotierenden Sichtradkorbes aufgebrochen werden, ist zwar prinzipiell bekannt, doch steht
eine wissenschaftlich notwenige Analyse derartiger Wirkweisen des Sichtrades bisher
noch aus.

Die folgenden Untersuchungen dienen diesbeziiglich auch einer erweiterten
Betrachtungsweise zu den Vorgangen in der verwendeten Maschinensparte.

2.4 Online-Charakterisierung von und kontinuierliche Teilstromentnahme aus
Aerosolstromungen

Bei vielen Messaufgaben in der Verfahrenstechnik soll die Partikelgroenverteilung in
Aerosolstromungen reproduzierbar gemessen werden, wobei der Durchsatz im
Hauptstrdmungsrohr sehr viel hoher ist als fiir das Messsystem verarbeitbar [ROT1999].
Aus diesem Grund liegt der Schwerpunkt zur Durchfihrung zeitnaher Messungen auf
Online-Verfahren mit reprasentativer Probenahme. Die Realisierung einer online
arbeitenden Messmethode bedarf der Berlcksichtigung von Dynamik und
Stromungsverhaltnissen im vorliegenden Aerosolsystem. Dabei ist eine reprasentative,
kontinuierliche Probenahme aus dem stréomenden Aerosol mit einer problemangepassten
Lésung notwendig, um aussagekraftige Informationen Uber den Prozess zu erhalten
[HEI2003], [ROT1999].
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In Anlehnung an die VDI 2066 besteht die daflr erforderliche Einrichtung zur
Teilstromentnahme grundsatzlich aus einer Sonde, dem Online-Messgerat und/oder
einem Abscheider (z.B. Filter) fir weitere Analysen des Materials sowie einer
Gasmesseinrichtung und einem Geblase [VDI2006], [FRI1999], [LIN1999]. Diese
Einzelkomponenten sind durch Rohrleitungen oder Schlduche miteinander verbunden.
Haufig liegen in den Aerosolen hohe Feststoffkonzentrationen vor, was eine Verdinnung
der Probe fir die anschlieRende Messung unumganglich macht [HEI2003].
Es ist auRerdem darauf zu achten, dass es in der Absaugleitung nicht zu Partikelverlusten
oder Kondensation durch Taupunktunterschreitung kommt.
Die Sonde muss derart gestaltet sein, dass sie die Hauptstromung mdglichst wenig stort
[VDI1993a], [GAS1986]. So sind:
¢ der Sondeneinlauf scharfkantig auszufiihren, damit das abgesaugte Aerosol
vollstandig erfasst wird,
e abrupte Querschnittsveranderungen im Sondenkanal zu vermeiden und
e unvermeidliche Krimmungen des Sondenkanals mit moglichst grolen Radien
auszufihren, um eine Abscheidung der Partikel (infolge der wirkenden
Zentrifugalkraft) zu vermeiden.
Die Absaugung selbst muss geschwindigkeitsgleich (isokinetisch) erfolgen, um die
PartikelgroRenverteilung und die Partikelkonzentration nicht zu verfalschen [DUW1983],
[RUP1968]. Die Auswirkungen nicht-isokinetischer Probenahme wurden in mehreren
theoretischen und experimentellen Analysen aufgezeigt (z.B. [BOH1967], [BOH1973],
[ZEN1971], [BAR1974], [BUR1991]).
Beispielhaft soll an einer Diagrammdarstellung von Bohnet [BOH1967], [BOH1973] kurz
auf das Wesentliche eingegangen werden (vgl. Abbildung 9). Die charakteristische
Ahnlichkeitskennzahl B berechnet sich wie folgt:
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dSo ‘g
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Abbildung 9: Relativer Staubgehalt ¢ des Gases in der Sonde in Abhédngigkeit von
Absauggeschwindigkeit v,,, Hauptstromgeschwindigkeit vys, Partikelgroe x
und Sondendurchmesser ds, [BOH1967], [BOH1973]

Dabei entsprechen vys der Hauptstromgeschwindigkeit, v, der Sinkgeschwindigkeit der
Feststoffpartikel, ds, dem Sondendurchmesser und g der Erdbeschleunigung.

Die Sinkgeschwindigkeit ist proportional zur PartikelgroRe, so dass auch die Kennzahl B
mit steigender PartikelgrofRe groRRer wird.
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Die Kenngrolie ¢ steht flr den relativen Feststoffgehalt und ergibt sich aus dem
Verhaltnis der Feststoffkonzentration (in g/m®) des abgesaugten Aerosols in der Sonde
Onp zU der Konzentration des Aerosols im Hauptstromungsrohr éys. Das Verhaltnis vap/vis
auf der Abszisse wird dabei aus der Absauggeschwindigkeit va, und der
Hauptstromgeschwindigkeit vys gebildet.

Ist die Absauggeschwindigkeit va, an der Sondendffnung geringer als die
Hauptstromgeschwindigkeit wy, fallt die gemessene Feststoffkonzentration zu hoch aus
(@ > 1). Im umgekehrten Falle wird eine zu geringe Konzentration gemessen (¢ < 1). Bei
Beriicksichtigung von B als dritten Parameter lasst sich ableiten, dass die erwahnten
Messfehler besonders bei groben Partikeln (hdhere Sinkgeschwindigkeit) auftreten. Fir
Aerosole mit extrem feinen Feststoffpartikeln (x <1 um) verliert die Einhaltung der
Isokinetik an praktischer Bedeutung [BOH1973], [HAU1999].

Da im Voraus meist keine Information Uber die PartikelgroRenverteilung im Aerosol
vorliegt, darf grundsatzlich nicht auf die Einhaltung isokinetischer Bedingungen verzichtet
werden.

Bei gleichem Verhaltnis von va, zu vys nimmt der Messfehler mit abnehmendem
Sondendurchmesser zu.

Beim Transport des Probestromes durch die Probenahmeleitung zum Messgerat kann es
in Abhangigkeit von Rohrldnge und -biegung, durch Ubergénge einzelner Bauteile,
AbklUhlung des Tragergases, PartikelgrofRe, -dichte etc. auf Grund mehrerer, teilweise
unabhangig voneinander auftretender Mechanismen zur Abscheidung von Partikeln und
somit zur Fehlinterpretation des Messergebnisses kommen [SAG2001], [GAR1995],
[HEL2004]. Fur die im Fokus stehenden submikronen Partikel/Agglomerate sind vor allem
die Mechanismen Diffusion, turbulente Diffusion, Thermophorese und Elektrophorese zu
beachten. Diese finden in den einschlagigen Normen (z.B. VDI 2066) wenig
Bertiicksichtigung. Fur grobkornigere Partikel sind noch Tragheit und Gravitation zu
erwahnen.

Um die in den Arbeiten [BOH1973], [ZEN1971] und [BAR1974] erkannten Fehler, die
durch Uber- oder unterisokinetische Probenahme entstehen, zu vermeiden, wurden
weitere Sondenformen, wie die Geschwindigkeitssonde [PRE1983] oder die
Nulldrucksonde [ROT1982], [NAR1965], entwickelt. Ist eine isokinetische Probenahme
nicht mdglich und liegen die Partikeldurchmesser im beprobten Gasstrom im submikronen
Bereich, wird eine leicht Uberisokinetische Probenahme mit einem
Geschwindigkeitsverhaltnis vap/vys bis 1,1 empfohlen [GAS1986], [BOH1973], [HAU1999].
Die Probenahme erfolgt flir Rohrdurchmesser von mehr als 200 mm Uber eine sog.
Netzmessung, d.h. an mehreren Punkten Uber den Querschnitt muss die Strdomung unter
Beachtung einer gewissen Einlaufstrecke an der Probenahmestelle mdglichst gleichmaRig
ausgebildet sein [VDI2006].

2.5 Ausgewahlte Online-PartikelgrofRenmessmethoden

Zur Online-Charakterisierung gasgetragener Partikel (Aerosole) ist eine Vielzahl von
Messgeraten in der Industrie im Einsatz. Standard- und Referenzgerate werden in
Richtlinien wie der VDI 2066 beschrieben [VDI2006]. Dartiber hinaus gibt es viele speziell
auf eine Messaufgabe zugeschnittene Lésungen bzw. Sonderbauformen. In vielen Fallen
muss das Messergebnis dabei nur reproduzierbar mit dem physikalischen
Partikelmerkmal zusammenhéangen, welches die technologischen Eigenschaften des
Produktes beeinflusst [FUC2006].

Zur Unterscheidung der Messmethoden ist ausschlaggebend, ob das gewonnene Signal
von einem Partikelkollektiv erzeugt oder von einem einzelnen Partikel verursacht wird. Bei
Partikeln unterschiedlicher GréRe spricht man von der Messung am Partikelkollektiv, beim
Einzelpartikel vom Zahlverfahren.

Hinsichtlich der Unterteilung der Methoden zur Messung von PartikelgroRenverteilungen
kann wie bei Bernhardt [BER1998] in die klassischen fraktionierenden und die
nichtfraktionierenden unterschieden werden. Die fraktionierenden Methoden setzen dabei
auf eine unmittelbare Klassierung der Partikel, die nichtfraktionierenden hingegen werten
die Messsignale aus (siehe Abbildung 10).
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Dabei haben die fraktionierenden Methoden in letzter Zeit an praktischer Bedeutung
verloren, abgesehen von den Siebanalysen bei groben PartikelgréRenbereichen und der
Sedimentationsanalyse in Verbindung mit der Strahlungsschwachung. Dies Iasst sich mit
dem hohen Zeitaufwand pro Analyse, der geringeren Messprazision und den hoheren
bendtigten Feststoffkonzentrationen gegeniber den nichtfraktionierenden Methoden
erklaren.

Im Folgenden der Untersuchungen zum Thema handelt es sich um die Analyse
gasgetragener Partikel-/Agglomerate, welche ein sehr dynamisches System darstellen.
Unter Beachtung des betrachteten Partikelgréfienbereiches ist es deshalb notwendig,
Methoden zu verwenden, welche in der Lage sind, online zu messen [FIS1987].

Methoden zur Messung von
PartikelgroBenverteilungen

nichtfraktionierende
Methoden

fraktionierende
Methoden

Klassierung Sedimentation

‘ Feldstorungen ‘

‘ Bildanalyse

Klassierung
in stromenden
Medien

Siebung

Gravimetrische
Mengenmessung

Absorption von
Strahlung

Bewertung von
Einzelpartikeln

Bewertung von
Partikelkollektiven

(— elektr. Feld

Ultraschallifeld

(— elektromagn. elektromagn.
Feld (Streuung, Feld (Streuung,
Extinktion) Beugung)
fluiddyn.

Feld

Abbildung 10: Ubersicht PartikelgroBenmessmethoden [BER1998]

Fur die hier interessierenden Verfahren sollte dazu das physikalische Messprinzip
Schnellanalysen gestatten. Das Messverfahren sollte aulRerdem weitgehend automatisch
arbeiten und parallel zum laufenden Prozess Daten ermitteln und bereitstellen [BAC2001],
[ROT1999], [LES1975]. Bei der Probenahme aus einem Aerosolstrom nimmt der
erforderliche Zeitaufwand zur Bereitstellung der Probe mit sinkender ProbengréfRe ab
[LES1978].

Die einzelnen auf dem Markt erhaltlichen PartikelgroRen-Messgerate beschranken sich
dabei jeweils auf einen bestimmten PartikelgroRenbereich. Bei einigen in der industriellen
Praxis zu analysierenden Aerosolstromungen sind aber sowohl submikrone (x < 1 ym) als
auch Partikel im Bereich einiger Mikrometer vorhanden. Diese gleichzeitig und online zu
messen ist nach dem heuteigen Stand der Technik mit einem einzigen Messgerat nicht
realisierbar. Abgesehen von der aufwendigen Entwicklung véllig neuer Messgerate bietet
sich die Kombination bestehender Systeme als Losung bestimmter Messaufgaben an. Die
Erarbeitung der Grundlagen fir ein solches kombiniertes Messsystem war Gegenstand
der Dissertation von Friehmelt [FRI1999]. Nach vergleichenden Untersuchungen
verschiedener Messverfahren konnte er zeigen, dass sich die Mobilitdtsanalyse sinnvoll
mit einem Weilllicht-PartikelgroRRen-Zahlanalysator (optischer Partikelzahler, kurz: OPZ)
kombinieren |&sst.

Der GroRenbereich, in dem sich SMPS und OPZ uberlappen, reicht aus, um die
gemessenen PartikelgroRenverteilungen aneinander anzuschlieBen und zu einer
PartikelgroRenverteilung zusammenzufassen. Mit dem von Friehmelt vorgeschlagenen
WIDE-RANGE-System kann ein Groé3enbereich von ca. 0,015 ym <x <15 pym und ein

Partikelanzahlkonzentrationsbereich von 10 cm™ < c¢< 10" cm™ zeitnah und v.a. online
charakterisiert werden.
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Im Vergleich mit einem normalen Kaskadenimpaktor weist diese Messgeratekombination
einige Vorteile auf [FRI1999]:
e Es sind ohne Pausen sowohl zeithnahe Messungen als auch solche enger
mehrmodaler PartikelgroRenverteilungen moglich.
e Es kénnen kurzzeitige Schwankungen der Feststoffbeladung des Aerosols erfasst
werden.
Die vorliegende PartikelgroRienmessaufgabe hat einen vergleichbaren Anspruch.
Der Kaskadenimpaktor arbeitet dabei nach dem Prinzip der Tragheitsabscheidung
(Impaktion) und hat eine lange Tradition und grof3e Bedeutung in der Aerosolmesstechnik
fur Partikelgrofen 0 < x < 10 um (ohne Vorabscheider) [BUR1973], [VDI1993b].

Im Folgenden wird auf die beiden im Vorstehenden erwahnten und fir die experimentellen
Untersuchungen verwendeten PartikelgréRenmessmethoden eingegangen.

Elektrostatische Mobilitdtsanalyse (SMPS)

Zur Ermittlung der PartikelgroRenverteilung aus Messungen an Einzelpartikeln im
submikronen Bereich zwischen 0,0025 ym und 1 um bei
Partikelkonzentrationen < 10’ cm™® setzt man in der Aerosol-Messtechnik einen
Mobilitatsanalysator, wie er in Abbildung 11 dargestellt ist, ein.

DMA: Differential Mobility Analyzer CPC: Condensation Particle Counter
\ Abluft
Laminator Aerosolprobe 7 Aktivkohlefilter U
g ‘ ¢ / -
j, 0] ¢ aser

«— AuRenzylinder - Optik

S\ Partikelfreier Tragergasstrom
[ Innenzylinder

W L

;...uj, Hochspannungsnetzteil

0°Cc

Slot

Kondensator 1

& F_\J"'/ Saturator 35°C
Monodisperses Aerosol

Abluft

Abbildung 11: Schematische Darstellung des SMPS+C der Fa. Grimm [GRI2008]

Er besteht aus zwei Hauptbestandteilen:
e dem elektrostatischen Klassierer (differential mobility analyzer, DMA) und
e einem Kondensationskernzahler (condensation particle counter, CPC).
Im DMA wird das polydisperse Aerosol in monomobile Fraktionen klassiert. Anschlief3end
wird die Konzentration jeder einzelnen Fraktion mittels des CPC ermittelt. Aus Mobilitat
und Konzentration der Partikelklassen lasst sich die PartikelgrélRenverteilung berechnen
und darstellen.
Die beiden Typen der Mobilitatsanalyse:
e SMPS (scanning mobility particle sizer) und
e DMPS (differential mobility particle sizer)
unterscheiden sich einzig im Klassiervorgang.
Beim SMPS wird die Klassierspannung kontinuierlich erhéht und die Anzahlkonzentration
der Partikelklassen standig erfasst. Beim DMPS hingegen wird die Klassierspannung U
stufenweise verandert.
Nach jedem Spannungssprung wird gewartet, bis sich ein stationarer Zustand eingestellt
hat [FRI1999]. Somit ergibt sich fir das SMPS eine kirzere Messzeit.
Vor Eintritt in den Mobilitatsanalysator werden die Partikel des polydispersen Aerosols,
die groRer als die obere Nachweisgrenze des Messsystems sind (x > 1 ym), Gber einen
Impaktor abgetrennt.

AnschlieRend passiert das Aerosol eine radioaktive Strahlungsquelle (z.B. Am-241 oder
Kr-85), wodurch es mittels einer bipolaren Diffusionsaufladung neutralisiert wird.
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Genauer entsteht durch die von der radioaktiven Quelle emittierten alpha (Am-241)- oder
beta (Kr-285)-Teilchen (energiereiche Elektronen) und Kollision dieser mit den
Luftmolekilen des Tragergases eine bipolare lonenatmosphare [SCH1997]. Es kommt zur
Bildung positiver lonen und freier Elektronen, die sich in kurzer Zeit an Molekule hoher
Elektronegativitat, z.B. O,, anlagern und so negative lonen bilden. Durch Diffusion und
anziehende elektrische Krafte werden die lonen an die Partikel angelagert. Sie sind so
einem standigen Auf- und Umladungsprozess unterworfen und nun fortwahrend in der
Lage, eine andere Ladung anzunehmen.

Sie kénnen dabei mehrfach, einfach, negativ oder positiv, aber auch ungeladen sein. Es
stellt sich jedoch ein so genanntes bipolares Ladungsgleichgewicht ein [WIE1986].

Die Klassierzone des elektrostatischen Klassierers (DMA) besteht aus einem
zylindrischen Ringspalt, der durch zwei konzentrische Metallzylinder gebildet wird. Der
aufgeladene Aerosolstrom wird Uber einen Schlitz am oberen Ende des aulieren Zylinders
zusammen mit partikelfreier Mantelluft dem ringférmigen Raum zwischen den Zylindern
zugefihrt, wobei das Aerosol die Mantelluft umhdllt. Beide Stréme bewegen sich laminar
nach unten, ohne dass eine Quervermischung auftritt. Der duRere Zylinder ist geerdet,
wahrend am inneren Zylinder eine negative Spannung anliegt. Durch die Variation der
Spannung lasst sich die Starke des elektrischen Feldes im Ringspalt einstellen. Das so
erzeugte gleichmaRige elektrische Feld zwischen beiden Zylindern zwingt positiv
geladene Partikel, sich in Richtung des inneren Zylinders zu bewegen. Am unteren Ende
des inneren Zylinders befindet sich ein Schlitz (Slot), den bei vorgegebener axialer
Stromungsgeschwindigkeit nur Partikel mit einer bestimmten radialen
Wanderungsgeschwindigkeit (Mobilitat) erreichen. Diese monomobile Partikelfraktion wird
abgesaugt und zum Kondensationskernzahler weitergeleitet.

Die elektrische Mobilitdt Zp der Partikel ergibt sich aus dem Verhaltnis der radialen Ge-
schwindigkeit v;, zur elektrischen Feldstarke E.. Aus dem Kraftegleichgewicht zwischen
elektrischer Feldkraft und Widerstandskraft ergibt sich mit dem Partikeldurchmesser x, der
Ladungszahl n und der Elementarladung e (d.h. der n-fachen Einheitsladung n*e) die
elektrische Mobilitat zu [HIN1999]:

n-eC,x) v,
z,=5 e e
.n.nG.x Eel

Formel 39

Hier stehen Cc(x) fur den Cunningham-Korrekturfaktor, ng fiir die Viskositat des
Tragermediums (Luft) und x fir die Partikelgrofe (Mobilitdtsdurchmesser xq,). Fur die
Bewegung der Partikel im elektrischen Feld sind jedoch nicht nur die physikalischen
Eigenschaften der Partikel von Interesse, sondern ebenso die Dimensionierung des
verwendeten DMA (Geometrie und Volumenstréme). Die eingehenden geometrischen
GroRRen sind der Innenradius r, und der AufRenradius r, der Klassierzone sowie deren
Lange Lkz. Knutson und Whitby [KNU1975] haben den Zusammenhang zwischen
ApparatekenngrofRen und Mobilitat hergestellt:
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Formel 40
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Formel 41

Fur optimalen Betrieb sollten der Tragergasstrom VTG und der Abluftstrom v, ebenso wie
der polydisperse Aerosolstrom V, und der monomobile Aerosolstrom V. jeweils gleich

sein. Dann ergibt sich die ideale Transferfunktion sowie eine enge Mobilitdtsbandbreite
AZp.
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Unter Transfer- oder Ubertragungsfunktion versteht man hier die Wahrscheinlichkeit, dass
ein Partikel, der mit dem polydispersen Aerosol in den Klassierer eintritt, diesen im
entsprechenden monomobilen Aerosol verlasst. Fir die Bandbreite aus dem Verhaltnis
von Aerosol- und Mantelluftstrom ergibt sich nach Knutson und Whitby [KNU1975] ein
gangiger Wert fir AZs/Zr von 10.

Fir den Fall, dass der Volumenstrom VTG sowie die Viskositat ns des Tragergases

konstant sind, besteht nach Formel 39 und Formel 41 fir die Mobilitdt Zp ein direkter
Zusammenhang zwischen der Spannung U und der PartikelgroRe x, wie in Formel 42
dargestellt.
Mit dem linearen Zusammenhang ist durch Regulierung der Spannung U eine genau
definierte PartikelgroRRe einstellbar.

4-n-eU-L, b ¢

3-ng '(VTG +vAL)""(?] CC(X)

1

Formel 42

Wie an diesen Zusammenhangen zu erkennen ist, kdnnen kleine, einfach geladene
Partikel die gleiche elektrische Mobilitat aufweisen wie grélere, mehrfach geladene
Partikel.

Dieser Effekt muss rechnerisch korrigiert werden und kann, wie oben schon erwahnt,
durch Vorklassieren des Aerosols mittels eines Impaktors reduziert werden. In den oberen
Mobilitatsklassen werden so nur einfach geladene Partikel gezahlt (grofere, mehrfach
geladene Partikel werden im Impaktor abgeschieden). Die Mobilitdt kann somit eindeutig
einem Partikeldurchmesser zugeordnet werden. Mit Partikeldurchmesser, Konzentration
und einer vorgegebenen Ladungsverteilung kann nun errechnet werden, welcher Anteil
der gemessenen Partikelkonzentrationen in den niedrigeren Mobilitdtsklassen durch
mehrfach geladene, groRere Partikel verursacht wurde. Bei der Dateninversion wird auf
diese Weise der Einfluss mehrfach geladener Partikel, von den oberen Mobilitdtsklassen
angefangen, fir jede Mobilitatsklasse berechnet und korrigiert. Die Software benutzt dabei
eine Ladungsverteilung, die nach einem Modell von Wiedensohler [WIE1986] berechnet
wurde.

Die mit dem DMA klassierten Aerosolfraktionen werden dem Kondensationskernzéhler
(CPC) zugefuhrt, der auf einem nicht-grélRensensitiven Messverfahren basiert, um
Anzahlkonzentrationen zu ermitteln [MOL2004a], [MOL2004b]. Alternativ kann auch ein
Elektrometer eingesetzt werden [GRI2008].

Der CPC besteht nacheinander aus einer Sattigungsstrecke, einer Kondensationsstrecke
und einem optischen Detektor (vgl. Abbildung 11). Das Messprinzip beruht auf der
Vergrolierung der zu messenden Partikel durch heterogene Kondensation von Alkohol-
(Butanol) oder Wasserdampf, die dann in einem einfachen optischen Partikelzahler
registriert werden kénnen. Dieses Messprinzip wurde bereits vor Uber hundert Jahren von
Aitken [AIT1888] in einfacher Form entwickelt. Aber auch andere Vorgehensweisen, wie
die Abklhlung eines Ubersattigten Gasstroms durch thermische Diffusion, sind
diesbezuglich vorgeschlagen worden [FRI1999]. Der Aerosolstrom tritt dabei in den
Sattigungsraum ein, wo er erhitzt und mit Alkoholdampf gesattigt wird. Im Anschluss
daran stromt das Gas/Dampf-Gemisch in den Kondensator, wo es sich abkihlt und der
Alkoholdampf heterogen auf den Partikeln kondensiert (vgl. Abbildung 11). Die Tropfen
werden dann auf einen senkrecht zur Stromungsrichtung flachenhaft aufgeweiteten Laser-
strahl gefiihrt. Eine Photodiode registriert das von den Aerosolpartikeln gestreute Licht
unter einem Winkel von 90°. Aus diesen Streulichtimpulsen lasst sich dann die
Konzentration bestimmen.

Fur vertiefende Informationen, auch zu Erfahrungen und systematischen Fehlern mit der
Mobilitdtsanalyse, wird auf die Literatur verwiesen (z.B. [KNU1975], [WIE1986],
[AIT1888], [GUT1995], [HUM1996], [SAC1996], [SCH1997], [KAT1998], [CHE1999],
[HIN1999], [FRI1999], [BOT2000], [SPI2001], [MUS2002], [CHE2004], [MOL2004a],
[MOL2004b], , [FER2005]).
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Einzelpartikel-Streulichtanalyse (WeiRllichtpartikelzdhler)

Die Bestimmung der Partikelgrofle am Einzelpartikel ist fir zahlende Messverfahren
charakteristisch. Als Mengenart wird gleichzeitig die Anzahl der gemessenen Partikel
registriert und die Partikelgrélenanzahlverteilung bestimmt.

Zur Online-Bestimmung der GréRe von Aerosolpartikeln durch optische Zahlverfahren
eignet sich deshalb v.a. das Lichtstreuverhalten (z. B. [SAC1991], [BLA1995], [MUH1995],
[SCH1995], [SAC1996], [RHE1998], [SEM1998], [PET1999], [MOL1999], [FRI1999],
[BOT2000], [HEI2003], [MOL2003], [MOL2004a], [MOL2004b], [DAN2004], [VET2004]).
Physikalischer Hintergrund

Unter Streuung versteht man die Ablenkung des sich geradlinig ausbreitenden Lichts an
Phasengrenzflachen. Es Uberlagern sich Brechungs-, Beugungs- und Reflexionseffekte in
Abhangigkeit von den optischen Eigenschaften eines beleuchteten Partikels [BAU1993].
Um aus der Intensitdt des gestreuten Lichts eine lineare Partikelabmessung ableiten zu
kénnen, ist die Kenntnis der funktionellen Zusammenhange zwischen beiden GréfRen
notwendig. Insbesondere muss Uberprift werden, ob oder unter welchen Voraus-
setzungen eine Eindeutigkeit dieses Zusammenhanges gegeben ist [SAC1991],
[MUH1995], [SEM1998], [RHE1998], [VET2004].

Schon 1908 stellte Mie [MIE1908] eine Beschreibung der Lichtstreuung an kugelférmigen
Teilchen im ebenen monochromatischen Wellenfeld vor, die aus einer strengen Losung
der Maxwell'schen Feldgleichungen resultiert, welche wiederum das umfassende Gebiet
der elektrischen, magnetischen und optischen Eigenschaften zusammenfassen. Als
Ergebnis der Streulichttheorie erhalt man die relative Streuintensitat / (Mie-Intensitat) als
Mal fir die an einem kugelformigen Teilchen gestreute Lichtmenge. Sie ist eine Funktion
der einfallenden Lichtintensitat /,, des Streuwinkels 6, des Polarisationswinkels @, der
PartikelgroRe x, der Lichtwellenlange A und des komplexen Brechungsindexes n (vgl.
Formel 43 und Abbildung 12), wobei PartikelgroRe x und Wellenlange durch den
dimensionslosen GroRenparameter a verknupft sind (vgl. Formel 44).

1=1,-f(6,®,x,A,n)
Formel 43

m-X
a=——
A

Formel 44

Streuebene

einfallendes
Licht

Abbildung 12: Prinzip der Streuung des einfallenden Lichtes [MOL2004b]
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Der auch als Mie-Parameter benannte Streuparameter a steht fir das Verhaltnis von
Kugelumfang tm*x zur Wellenlange A, da der Partikeldurchmesser mit optischen
Aerosolspektrometern am kugelformigen Einzelpartikel bestimmt wird (aquivalenter
Partikeldurchmesser nach Lorentz-Mie-Therorie berechnet [MUH1995]). In Formel 45
eingesetzt erhalt man dann fir /:

1=1,-f(,®,n,a)

Formel 45
10° 10* /
n=1,80 / n=1,80 /
n=1,46 n=1,40
....... n=1,46-0,15i ceeeee N=2,00-i / .’
10° 10°

relative Streulichtintensitat
relative Streulichtintensitat

~X

1 10
KorngroRe x in um

10

Korngrofe x in pm
Streulicht-

Abbildung 13: Relative
intensitat fir monochromatisches Licht
(z.B. Laserlicht) [VDI1997] (mittlerer
Streuwinkel 6, = 45°, Empfangerapertur

Abbildung 14: Relative Streulicht-
intensitat fir Weilicht und 90°-Streuung
[VDI1997] (mittlerer Streuwinkel 6, = 90°,
Empfiangerapertur v = 24°)

v=14° A =0,436 pm,

n = Brechungsindex)

Bezlglich der partikelgréfienabhangigen Streulichtintensitat lassen sich nach Einflihrung
von o drei Abhangigkeitsbereiche unterscheiden (vgl. Abbildung 13) [BAU1993],
[VET2004]:

1. Rayleight-Bereich: a << 1; hier ist die Streulichtintensitat / proportional der
sechsten Potenz des Partikeldurchmessers x und folglich der zweiten Potenz des
Partikelvolumens sowie umgekehrt proportional der vierten Potenz der
Wellenlange A. Ein Partikel mit einem Durchmesser von z.B. 0,1 um streut 64-mal
weniger Licht als ein Partikel mit einem Durchmesser von 0,2 ym.

2. Mie-Bereich: 0,1<a<10; unter Verwendung monochromatischen Lichts ist hier
der Zusammenhang zwischen Streulichtintensitdt und Partikelgrofie nicht
eindeutig (vgl. Abbildung 13). Mit Weillicht und 90°-Streulichtdetektion ist dieser
Zusammenhang hingegen eindeutig (vgl. Abbildung 14).

3. Frauenhofer-Bereich (Bereich der geometrischen Optik): a>>1 (aba~10).
Hier gilt ein quadratischer Zusammenhang zwischen Streulichtintensitat / und
Partikeldurchmesser x.

Um mit einem optischen Aerosolspektrometer (OAS) die Partikelgrolen in der
Zweiphasenstromung moglichst exakt bestimmen zu koénnen, ist eine eindeutige
Kalibrierkurve (vgl. Abbildung 14) von entscheidender Bedeutung. OAS werden vom
Hersteller dementsprechend Ublicherweise mit Latex-Aerosolen (z.B. sog. Monospheres
der Fa. Merck), die einen Brechungsindex von n = 1,59 aufweisen, kalibriert [MOL2004b].
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Friehmelt [FRI1999] beschreibt in seiner Arbeit diesbezlglich weitere geeignete
Kalibrierverfahren, wie z.B. die aerodynamische Kalibrierung.

Unterscheidungskriterien _sowie  Aufbau _und  Funktionsweise  von __ Streulicht-
Aerosolspektrometern

Die einzelnen Messgerate unterscheiden sich hauptsachlich:

1. in der Beleuchtungsart (vgl. Abbildung 13 und Abbildung 14):

Bei Beleuchtung mit Laserlicht kdnnen hdhere Beleuchtungsintensitaten realisiert werden,
die untere Nachweisgrenze verschiebt sich zu kleineren Partikeln. Bei Weilllicht-Geraten
werden die Fluktuationen in der Streulichtintensitat durch die Uberlagerung mehrerer
Wellenlangen gedampft, das Resultat ist eine auch tber den Mie-Bereich hinaus monoton
ansteigende (,glatte’) Kalibrierkurve, also ein eindeutiger Zusammenhang zwischen
Streulichtintensitat und Partikelgréfie [BRO1966].

2. in der Art der Messvolumenabgrenzung:

Seitenansicht Seitenansicht

| |

/'Aerosolkanal

Aerosolstrahl

e __—"_ | |Lichtstrahl
Lichtstrahl - N
_.-"""'—‘_-—-_ _-----""‘"--.._
Absaugdiise
N
Ansicht von Messvolumen ARig]
nsicht von
oben Aerosolkanal oben Messvolumen
L'h\hl Lichtstrahl
ichtstra

a) b)
Abbildung 15: a) opt. Messvolumenabgrenzung, b) aerodyn. Fokussierung des
Aerosolstromes

Eine Moglichkeit ist die rein optische Messvolumenabgrenzung (vgl. Abbildung 15a), bei
der durch Linsen- und Blendensysteme aus dem Aerosolstrahl ein bestimmtes
Messvolumen ausgeschnitten wird [MOL2004b].

Dieses Verfahren setzt eine gleichmalige Verteilung der Partikel Uber den
Stromungsquerschnitt voraus und bringt Probleme an den Randern des Messvolumens
mit sich. Allerdings koénnen auf diese Weise sehr hohe Partikelkonzentrationen
koinzidenzfrei gemessen und eine Unabhangigkeit von der Gauly'schen
Intensitatsverteilung des Laserlichts (Uber den Strahlendurchmesser) erreicht werden
[FRI1999], [MOL2004b]. Bei der aerodynamischen Fokussierung des Aerosolstromes (vgl.
Abbildung 15b) wird der gesamte Aerosolstrom vom Beleuchtungsstrahl erfasst. Vorteil
bei diesem Verfahren ist, dass alle Partikel des untersuchten Volumenstromes analysiert
werden. Nachteil ist die geringe Konzentration, die dabei verarbeitet werden kann, und
dass sich der Dispersitatszustand des Aerosols durch die Fokussierung andern kann.

3. in der Detektorposition und -apertur.

Der geometrische Aufbau der Messgerate beeinflusst mageblich die Form und Lage der
Kalibrierkurve. Eine Detektion im Vorwartsbereich (Vorwartsstreuung) liefert z.B. hohere
Streulichtintensitaten als seitwarts (90°), allerdings verliert die Kalibrierkurve im
Vorwartsbereich an Eindeutigkeit [SAC1991]. Eine groRere Empfangerapertur wirkt
dagegen glattend auf den Kalibrierkurvenverlauf. Vorwartsstreuung bedeutet hier, dass
das von den Partikeln gestreute Licht (vgl. Abbildung 12) in Richtung 180° von der
Lichtquelle mit einem lichtempfindlichen Detektor (Photomultiplier) gesammelt wird.
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Bei der 90°-Streulichtdetektion misste der Detektor orthogonal zur Bildebene angebracht
sein. Die Hohe des empfangenen Streulichtimpulses ist ein MalR fur die PartikelgroRie,
wahrend die Anzahl der Impulse bei bekanntem Volumenstrom durch das optische
Aerosolspektrometer (OAS) die Information zur Konzentration liefert [MOL2004b]. Ein
OAS besteht sowohl auf der Lichtsendeseite als auch auf der Streulichtempfangerseite
aus unterschiedlichen elektronischen und optischen Baugruppen. Mit Hilfe eines
Linsensystems wird das Licht auf die gewlnschte MessvolumengréRe fokussiert (vgl.
Abbildung 15a). Vor der Empfangsoptik muss in Vorwartsstreuung eine Lichtfalle
eingebaut werden, die den Lichtdetektor vor direkter Einstrahlung schitzt. Diese Lichtfalle
fuhrt aufgrund von Beugungserscheinungen des Lichts und des Streulichts auch bei
Verwendung von weillem Licht zu einer mehrdeutigen Kalibrierkurve [GEB1983]. Eine
Weililichtquelle in Verbindung mit einer 90°-Streulichtdetektion sichert hingegen fir viele
Brechungsindizes eine eindeutige Kalibrierkurve (vgl. Abbildung 14) [BRO1966]. Fir die
Qualitdt der ausgewerteten Streulichtimpulse ist somit nicht nur der optische Aufbau,
sondern auch die Qualitdt der opto-elektronischen Bauelemente (z.B. Photodiode)
verantwortlich [MOL2004b]. Da solche Bauelemente herstellungsbedingt Toleranzen
unterworfen sind, mussen die OAS wie alle optischen Partikelmessverfahren kalibriert
werden.

Fehlerquellen

Systematische Fehler bei der Einzelpartikel-Streulichtanalyse und deren Minimierung
wurden ausfiihrlich in der Literatur diskutiert (z.B.: [FRI11999], [MOL2004a], [SAC1996],
[BOT2000], [MUH1995], [SAC1991], [BLA1995], [RHE1998]).

Beispielsweise wird von einem Koinzidenzfehler gesprochen, wenn sich mehr als ein
Partikel gleichzeitig im Messvolumen befindet. Mehrere Partikel im Messvolumen liefern
einen hoheren Streulichtimpuls, was dazu fihrt, dass die Partikel zu grol® und die
Konzentration zu niedrig gemessen werden. Am Beispiel der in Abbildung 16
dargestellten PartikelgroBenanzahlverteilungen ist dieser Sachverhalt eindeutig zu
erkennen.

A A A A A A
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40+
30 + . . m
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10 T ‘unverdijnnt, starke Koinzidenz‘
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Abbildung 16: Auswirkung des Koinzidenzfehlers auf die PartikelgroRenverteilung
[PAL2006]

Hier ist mit steigender Verdunnung des vermessenen Aerosols und unter sonst
konstanten Bedingungen eine immer weiter zu feineren Partikeln hin verschobene
PartikelgroRenverteilung zu erkennen, da das unverdinnte Aerosol eine fir das
Messgerat zu hohe Anzahlkonzentration hat. Nicht zu erkennen ist, dass so auch die
Gesamtanzahl der vermessenen Partikel mit grélRer werdender Verdiinnung ansteigt
[PAL2006]. Ware die Konzentration des vermessenen Aerosols nicht zu hoch, wirden
sich einerseits identische PartikelgréRenanzahlverteilungen und andererseits die gleiche
Gesamtpartikelanzahl ergeben, egal ob man 2-fach oder 100-fach verdiinnt [PAL2009].
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Bei der Umrechnung von der Anzahlverteilung in die Volumen- und Massenverteilung
wirkt sich der Koinzidenzfehler besonders stark aus, da die falschliche Analyse grélerer
Partikel und der resultierende  Konzentrationsverlust  in den feineren
PartikelgroBenklassen entsprechend ins Gewicht fallt und die Verteilung noch starker zu
gréberen Partikeln hin verschiebt [MUH1995]. Man kann diesen Fehler minimieren, indem
man die optimale Messvolumengrofie flir die jeweils zu messende Partikelkonzentration
auswahlt (d.h. moéglichst immer nur ein Partikel im Messvolumen).

Hohe Anzahlkonzentrationen im angesaugten Aerosolstrom sind somit entsprechend mit
Reinluft zu verdinnen, so dass nur eine Auswahl an Partikeln vermessen wird ohne
gleichzeitig die PartikelgroBenverteilung zu verfalschen [LOD1988], [VET2004]. Ein
weiterer fur die Streulicht-Partikelzdhlung mit rein optischer Abgrenzung des
Messvolumens typischer Effekt ist der Randzonenfehler. Partikel, die das Messvolumen
am Rand passieren, tauschen eine kleinere als die reale PartikelgroRe vor, da die
Partikel nur teilweise beleuchtet werden oder das von ihnen ausgehende Streulicht nur
teilweise vom Detektor empfangen wird. Mit zunehmendem Querschnittsverhaltnis von
Partikel zu Messvolumen steigt die Wahrscheinlichkeit dafiir, dass ein Partikel den Rand
schneidet und damit der Einfluss des Randzonenfehlers. Abbildung 17 zeigt am Beispiel
von monodispersen Prifaerosolen, dass die GroRe des Randzonenfehlers von der
PartikelgroRe abhangt.
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Abbildung 17: Summenverteilung verschiedener monodisperser Aerosole [MUH1995]

Je groRer die zu vermessenden Partikel sind, desto hoher ist der Anteil schwacherer
Randzonenimpulse, die in den unteren Kanalen des Messgerates aufgezeichnet werden
kénnen.

Weiterhin ergibt sich bei der Zahlung unregelmafig geformter Partikel mit einem OPZ ein
unsymmetrisches Streulichtmuster in Abhangigkeit von der Partikelform.

Der hierbei entstehende Intensitatsunterschied an den beiden Detektoren des OPZ wird
auch fur die Korrektur des Randfehlers verwendet. Bei unregelmaRig geformten Partikeln
kann das Messgerat allerdings nicht unterscheiden, ob die Intensitatsdifferenz durch die
Partikelform oder die Randgangigkeit hervorgerufen wurde. Diesbezlglich ist zu
erwahnen, dass ein kleines mit Weilllicht projiziertes und abgegrenztes Messvolumen im
Gegensatz zur Verwendung eines Laserstrahls Uber den Querschnitt homogen
ausgeleuchtet ist. Die PartikelgroRe von unregelmafig geformten Partikeln ist dadurch mit
weillem Licht besser bestimmbar als mit Laserlicht, weil Partikel der gleichen Grofe so
identische Impulshoéhen liefern und korrekt klassiert werden kénnen [FRI1999]. Aulterdem
ist Uber Vergleichsmessungen der optisch gemessenen Konzentration mit einem von der
Partikelform  unabhangigen Messverfahren eine Kalibrierung der zuldssigen
Impulshéhendifferenz moglich, so dass die mit dem OPZ gemessene Konzentration mit
der des unabhangigen Messverfahrens Ubereinstimmt.
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Hinzu kommt beim OPZ noch ein nicht abzuschatzender Zahlfehler beziglich der
gemessenen Partikelanzahlkonzentration, falls die Partikel nicht gleichmalig Uber den
Querschnitt verteilt sind.

Als untere Nachweisgrenze eines optischen Aerosolspekirometers (OAS) ist die
PartikelgroRe definiert, bei der der Zahlwirkungsgrad (d.h. das Anzahlverhaltnis von
messtechnisch erfassten zu real vorhandenen Partikeln in Abhdangigkeit von der
PartikelgréRe) noch 50 % betragt [FRI11999]. Die Zahlverluste (durch Koinzidenzen) eines
OAS legen dabei die untere Nachweisgrenze bezliglich der Partikelanzahlkonzentration
fest [VDI1997], [BOR1997]. Ublicherweise werden Koinzidenzverluste bis zu 10 %
toleriert.

Unter Beachtung all der potentiellen Fehlerquellen kénnen die Geratekenngrofien, wie
z.B. das Auflésungsvermogen und die Klassifiziergenauigkeit, positiv beeinflusst werden
[MOL2004a]. Bestimmte Geratekenngrofen sind deshalb Voraussetzung fiir eine
zuverlassige Umrechnung von einer Partikelgroflenanzahlverteilung in eine
PartikelgréRenmasseverteilung.

P2 P1

optisch Spiegel

abgegrenztes
Messvolumen

T-Blende ,-—"I

Lichteinfall T-Blende _
Streulichtdetektion

Abbildung 18: Prinzipskizze T-Blendensystem WeiBlichtpartikelzahler welas1100 der Fa.
Palas [PAL2006]

Im Gegensatz zu einem OPZ vom Typ PCS2010 der Fa. Palas mit zwei
gegenuberliegenden Detektorsystemen verfigt das verwendete welas-System der Fa.
Palas nur Uber ein Detektorsystem im Winkel von 90°. Die verbesserte Robustheit gegen
Koinzidenzfehler wird mit dem neuartigen T-Blendensystem erreicht. Hierbei werden zwei
rechteckige Messvolumina in Form eines T projiziert (vgl. Abbildung 18).

Dieses dreidimensionale optisch abgegrenzte T-formige Messvolumen wird im
Aerosolfihrungsrohr durch die am Ein- und Ausgang des Lichtstrahles befindlichen T-
Blenden erzeugt.

Fliegt der in Abbildung 18 dargestellte Partikel P1 durch das Messvolumen, erzeugt er
einen Streulichtimpuls bestimmter Hohe. Gleichzeitig wird die Flugzeit des Partikels
gemessen. Wenn ein Partikel gleicher GroRe wie P1 das innere Messvolumen teilweise
berlhrt, ist die Impulsh6he am Anfang genauso hoch wie bei P1.

Sobald diese gleichgrolten Partikel das aufiere Messvolumen verlassen, sinkt die
Impulshéhe ab, aber die Flugzeit der Partikel ist identisch mit der von P1.

Fliegt Partikel P2 nur durch das aufiere Messvolumen, wird der Partikel aufgrund des
Randzoneneffektes verworfen.

Mit diesem System ist eine Koinzidenzerkennung méglich, da die Flugzeit der Partikel
bekannt ist und auch gemessen wird. [PAL2006].
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3  Modellsubstanzen

Bei den verwendeten Modellsubstanzen handelt es sich um drei Aerosil®-Typen der
Fa. Evonik. Alle Aerosil®-Produkte sind synthetische, pyrogene Kieselsauren (chemisch
SiO,) [OSW2005].

Die Modellsubstanzen weisen in diesem Zusammenhang hydrophile
Oberflacheneigenschaften auf.

In Tabelle 1 sind die verwendeten Aerosil®-Produkte zum Verstandnis der
Materialbeschaffenheit mit einigen wichtigen granulometrischen Eigenschaften aufgelistet.
Die Zahl an der Markenbezeichnung Aerosil® steht fur die massespezifische Oberflache
in m%g. Es werden Aerosile mit 200, 90 und 50 m%g untersucht. Bedingt durch den
Herstellungsprozess (Flammenhydrolyse) liegen alle Aerosil®-Typen nicht als
Primarpartikel, sondern in aggregierter Form (Sinterbricken) im Bereich von 100 bis
200 nm vor [OSW2005].

Mit der aus der Oberflachenbeschaffenheit von Aerosi® resultierenden Kohasivitat
ergeben sich aus Aggregaten gebildete flockige Agglomerate von ca. 8 bis 20 um GréRRe
im Aufgabezustand.

Die flockige Agglomeratstruktur infolge sehr hoher Agglomeratporositaten bzw. sehr
geringer Agglomeratdichten [STI2005] ist in Abbildung 19 bei allen verwendeten Aerosil®-
Produkten deutlich zu erkennen.

Tabelle 1: Vergleich der verwendeten Aerosil®-Produkte [OSW2005]

Substanz spezifische mittlere GroRe Stampfdichte
Oberfliche Primarpartikel | in kg/m®
in m%g in nm (nach
(BET nach DIN EN ISO 787-
DIN 66131) 11)

Aerosil®200 200125 12 50

Aerosil®90 9015 20 80

Aerosil®0X50 5015 40 130

Vor diesem Hintergrund muss bei einer Anwendung derartiger Schittgliter mit einer
starken Abweichung im Prozessverhalten gegeniiber dem massiver Partikel gerechnet
werden.

Abbildung 19: Agglomeratdarstellung (REM) der verwendeten Modellsubstanzen

Hydrophiles Aerosil® ist ein in der Praxis gangiges Beschichtungsmaterial. Eine sehr
wichtige Eigenschaft, mit der die Anwendung als Flie3regulierungsmittel begriindet wird,
ist die Feuchtigkeitsadsorption. Besonders bei hygroskopischen Materialien, die stark zum
Verklumpen neigen, kommt dieser Effekt zur Wirkung. Dabei kann bis zu 40 %
Feuchtigkeit durch Anlagern an die SiOH-Gruppen aufgenommen werden, ohne dass die
Konsistenz des Pulvers negativ beeinflusst wird.
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Bei Materialien mit rauen Oberflachen konnen durch Zugabe von z.B. Aerosil®200
flieBverbessernde Effekte durch die Ausflllung der Unebenheiten und die Verminderung
der mechanischen Verhakung festgestellt werden [OSW2005]. Ein typisches Beispiel
daflr ist Feuerléschpulver.

Negative Eigenschaften des hydrophilen Aerosil® sind nicht nur das stark kohasive
Verhalten, sondern dass es sich als elektrischer Isolator im Kontakt mit anderen
Isolatoren (z.B. Kunststoffrohrleitungen) elektrostatisch aufladt. Diese Eigenschaft
erschwert eine definierte Dosierung vor allem geringer Massestrome (< 1 g/min).
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4 Versuchsmethode

4.1 Anlage

Als erster Schritt im Rahmen der praktischen Untersuchung sind Einarbeitungsversuche
mit der Standardstrahlmahlanlage notwendig.

Aus den Einarbeitungsversuchen wurde abgeleitet, dass eine Anpassung der Anlage
hinsichtlich der Verarbeitung der neuen Produktklasse Nanopartikelflocken zur
Zielerreichung notwendig ist. Daraus folgend ist eine auf nanoskalige Modellsubstanzen
und das Dispergierverfahren angepasste Versuchsanlage auf Basis der vorhandenen

Abbildung 20: Anlagenschema

Zusammenfassend handelt es sich dabei um folgende Punkte.

Zum Eindosieren der Modelsubstanz in die Strahlmihle kommt ein modifiziertes
Ejektorprinzip (in Abbildung 20 als Dosiereinheit bezeichnet) zum Einsatz, da der
standardmaRig verwendete Schneckendosierer aus verfahrenstechnischer Sicht fir das
sehr feinkdrnige und kohasive Ausgangmaterial ungeeignet ist (vgl. Kapitel 4.2).

Die Dispergiereinheit auf Basis einer Fliel3bettgegenstrahimihle (Labormalstab) der Fa.
Alpine wurde gemal der neuen Dosiereinheit umkonstruiert (vgl. Kapitel 4.3). Des
Weiteren war es mit der urspriinglichen Prozessflihrung und -liberwachung nicht mdglich,
mit dem Nanomaterial einen stabilen Prozess zu fahren. Daraus folgend wurde das am
Ende der Prozesskette arbeitende Geblase durch ein leistungsstarkeres sowie regelbares
ersetzt (Fa. Becker). Das so fir die Prozessstabilisierung eingesetzte Aggregat sorgt
dabei Uber einen Soll-/Ist-Vergleich des Drucks im Raum der Dispergiereinheit
(Mahlraum) und der damit verbundenen Nachregelung der Geblasedrehzahl
(Frequenzumrichter mit integriertem PID-Regler) fir einen konstanten Saugbetrieb durch
die gesamte Anlage. Dies erweist sich als die optimale Lésung, da die Schwankungen der
prozessrelevanten EinflussgroRen (z.B. Dispergierluftdruck, versch. Spalluftdricke,
Sichtraddrehzahl, Treibluftvolumenstrom Ejektor, ansteigender Druckverlust in der
Abscheideeinheit etc.) kompensiert werden.

Mit der Realisierung des kombinierten Messsystems (vgl. Kapitel 2.4, 2.5, 4.4) und der
neuen Prozessfuhrung und -Uberwachung besteht eine umfangreiche Messwerterfassung
sowie Anlagensoftware, die es ermdglicht, alle erfassbaren prozessrelevanten
EinflussgroRen und Parameter (Mahlluftdruck; Sichtraddrehzahl; Temperaturen,
Luftfeuchtigkeit, Dricke in Prozess und Umgebung) zu erfassen, zu verarbeiten und fir
entsprechende Auswertungen zur Verfligung zu stellen.

Des Weiteren wird die flir den Betrieb der Anlage bendétigte Druckluft mittels eines im
Rahmen der Arbeit angeschafften Adsorptionstrockners aufbereitet, wodurch Uber die
Versuchslaufzeit konstante Luftfeuchten unter 0,1 % rel. L.F. mdglich sind (siehe
Abbildung 21).
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Abbildung 21: Verlauf der Prozessluftfeuchte liber der Prozesszeit in % rel. L.F.

4.2 Modifizierte Dosiereinheit

Standardmafig kommt fur die Dosierung in eine Fiel3bettgegenstrahimihle AFG100 ein
Schneckendosierer vom Typ S200 oder S210 der Fa. K.Tron Soder zum Einsatz. Das
erste Problem ist die Dosierung in ein druckabhangiges System. Das heildt, bei
geschlossenem System bildet sich Uber dem Materialspiegel im Worratsbehalter ein
Unterdruck, der in Zusammenhang mit der spezifisch sehr leichten Schittung aus
Aerosilagglomeraten alles Uber dem Schneckenkanal befindliche Material als Pfropfen
zurtickhalt. Dieser Effekt wird durch einen Druckausgleich mittels einer Verbindung

zwischen Mahlraum, in den dosiert wird, und dem oberen Bereich des Vorratsbehalters
beseitigt.

Strahimihle Typ 100AFG Fa. Alpine

i
[ Materialstrom aterialstro
AN — Fluidtopf

-

Schneckendosierer Materialstrom

Typ S200/201 Fa. K-Tron-Soder Fjekior{Fa.Symnsiac)

Materialschiittung

|Anstrémboden|

T
Abbildung 22: Prinzipskizze Dosiersystem

Das nachste Problem ergibt sich aus der granulometrischen Beschaffenheit der
Substanzklasse Nanopartikelflocken. Das Material wird standardmafig in der Mitte des
Mahlraums aufgegeben und soll infolge der Tragheit der Materialpartikel in die

Beanspruchungszone transportiert werden. Die verwendeten Substanzen erflillen diese
Bedingungen nicht.
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Um eine Funktionsweise der Strahimiihle, also der Beanspruchungszone, als
Dispergiereinheit zu prifen, muss die Modellsubstanz durch die Beanspruchungszone
zwangsgefuhrt werden. Dies gelingt Uber das im Folgenden beschriebene modifizierte
Ejektorprinzip (vgl. Abbildung 22).

Eine solche Zwangsfiihrung des Aufgabematerialstroms Uber einen Ejektor in die Mihle
entspricht bei Spezifikationen mit feinen Schittgitern dem technischen Stand beim Bau
derartiger Muhlen. Die Neuerung besteht in der Vorlage des Schuttgutes Uber einen
Zwischenbehalter (Fluidtopf), um auch sehr geringe definierte Massenstréme zu
realisieren (vgl. Abbildung 22).

Das betrachtete sehr feine Material wird dabei in einem Fluidbett verwirbelt und die
erzeugte Aerosil®-Luft-Dispersion mittels Ejektor (Prinzip Strahlpumpe) abgesaugt und in
den Mahlraum dosiert. Das Ziel dieser Vorgehensweise ist eine flr den
Desagglomerationsprozess in der Strahlmuhle notwendige hohe Dosierkonstanz des
Materialstroms. Dazu muss zum einen der Dosiervolumenstrom stabil sein und zum
anderen die Aerosilkonzentration im Fluidbett konstant gehalten werden. Die erste
Anforderung ist leicht zu erflllen, solange die Strahlpumpe nicht verstopft. Besonders
anfallig fur eine Verstopfung mit Aerosil® ist das Sperrventil zur Abschaltung der
Dosierung, welches sich zwischen Fluidtopf und Strahlpumpe befindet. Das mit der
Anlagenregelung verbundene automatische Ventil dient dabei einem Schutz bei plétzlich
auftretenden Druckschwankungen vor allem in den Uberdruckbereich im Mahlraum. Die
maximalen Massenstrome, die ohne Verstopfungsrisiko maoglich sind, werden in
Vorversuchen ermittelt.

Die Anforderung, die Feststoffkonzentration im Fluidbett konstant zu halten, wird dadurch
erfullt, dass die von der Strahlpumpe angesaugte Materialmenge quasikontinuierlich von
einem Schneckendosierer wieder in das Fluidbett nachdosiert wird. Der Fluidtopf, in dem
das Fluidbett erzeugt wird, steht auf einer Waage und ist soweit wie mdglich von anderen
Anlagenteilen abgekoppelt, um auflere Einflisse auf den Wiegeprozess zu minimieren.
Solange die Masse des Fluidtopfes und des darin befindlichen Fluidbettes konstant
bleiben, ist die Masse an Versuchsgut im Fluidbett konstant. Da der Luftvolumenstrom zur
Erzeugung des Fluidbettes (Erfahrungswert je nach Material) konstant gehalten wird,
bleibt auch die Massenkonzentration des Aerosils im Fluidbett konstant.

Die Entnahme der Aerosil-Luft-Dispersion erfolgt mit einer Entnahmelanze knapp
oberhalb der erkennbaren Trennflache von hoher und niedriger Aerosilkonzentration. Der
Grund hierflr ist, dass bei einer Absaugung im Bereich hoher Konzentration sofort eine
Verstopfung der Entnahmelanze des Ejektors eintritt. Im Fokus steht ein zweckmaliges
Mittelmal3.

Der Ejektor selbst kann mit verschiedenen Spaltweiten und Treibluftvolumenstromen
betrieben werden, um die gewlinschte Aerosilkonzentration fir den Dispergierprozess
einzustellen.

Aus verfahrenstechnischer Sicht stellt das realisierte System eine komplexe Neuerung dar
und muss auf die neue Produktklasse Nanopartikelflocken kalibriert werden. Die
Kalibration wird im Folgenden anhand der Modellsubstanz Aerosil®200 dargestellt.

Es gilt die Voraussetzung, dass der Dosiermassenstrom bei einer Einstellung nicht
schwankt. Diese Vorgabe wird Uber zwei MaRnahmen umgesetzt. Zum einen wird die
Dosierschnecke so eingestellt, dass die Masse an Aerosil®, die sich im Fluidtopf befindet,
konstant bleibt. Es wird also immer so viel nachdosiert, wie auch entnommen wird. Zum
anderen wird die Aerosilwirbelschicht immer mit dem gleichen Luftvolumenstrom von
100 In/min erzeugt. Dadurch befindet sich die Grenze zwischen hoher und niedriger
Feststoffkonzentration der Wirbelschicht immer in der gleichen Hoéhe. Die Absaugsonde
selbst befindet sich etwa 1 cm oberhalb dieser Grenzschicht. Andernfalls verstopft die
Strahlpumpe wegen der hohen Feststoffkonzentration sofort und es kann keine Dosierung
in den Mahlraum stattfinden.

Um diese Vorgaben zu erflillen, werden zuerst die Parameter der Strahlpumpe gewahit.
Dann wird die Dosierschnecke so eingestellt, dass sich die Masse an Aerosil® im
Fluidtopf, die mit einer Waage gemessen wird, nur geringfiigig dndert. Andert sich die
Masse im Versuchsverlauf zu stark, wird die Einstellung der Dosierschnecke
entsprechend geéandert und der Versuch wiederholt.
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Im Fluidtopf befinden sich zu Versuchsbeginn 200 g Aerosil® und eine Anderung um
110 g, also 5 % der Ausgangsmasse, wird noch toleriert.

Kalibrierung der Dosierschnecke

Um den Dosiermassenstrom I‘hSChnecke in Abhangigkeit von der Drehzahleinstellung der

Dosierschnecke genau angeben zu kdnnen, ist es nétig, diese GréRen in Vorversuchen
zu kalibrieren. Dazu wurden alle Drehzahleinstellungen kps zwischen 0,4 und 1,0
(Potentiometereinstellung) mehrfach fir etwa 40 Minuten eingestellt. Wahrend dieser
Versuche wurde das Aerosil® im Fluidtopf nicht fluidisiert und abgesaugt. Somit lasst sich

aus der Massenzunahme im Fluidtopf der Dosiermassenstrom Mg.,..c0e ableiten.

Samtliche Versuche wurden unter den gleichen Ausgangsbedingungen durchgeflihrt. Der
Fluidtopf wird ausgeleert, sobald ein weiteres Anwachsen des Haufwerkes die
Dosierschnecke zu behindern droht. Dies ist nach zwei bis drei Versuchen, je nach
Drehzahleinstellung, noétig. Die Massenzunahme im Fluidtopf erfolgt linear und steigt
analog mit zunehmenden Drehzahleinstellungen kps an.

Im Diagramm in Abbildung 23 sind als Messpunkte alle mittleren Dosiermassenstrome der
Vorversuche eingetragen.
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0.5
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Potentiometereinstellung Dosierschnecke
Abbildung 23: Kalibrierkurve des Schneckendosierers S210 der Fa. K-Tron Soder

0 +—+——+++
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Die durchgezogene Linie reprasentiert die Regressionsfunktion, nach der die
Abhangigkeit mSchnecke ausgewertet wird. Die Kalibrierkurve gehorcht folgender
Gleichung:

Mscnecke_ _0 0096+0,053 k.,
g/s

Formel 46

Es ist erkenntlich, dass die Dosiermassenstrome, vor allem im Bereich kps > 0,7, stark
schwanken. Zu begrinden ist dies mit der Positionierung der verwendeten digitalen
Waage (Prinzip ,Biegebalken® mit Dehnungsmessstreifen) zur zeithahen Messung der
Materialmenge im darauf stehenden Zwischenbehalter (Fluidtopf) zur Dosierschnecke, die
Material in den Zwischenbehdlter nachdosiert. Der Schneckendosierer arbeitet
mechanisch entkoppelt vom Fluidtopf. Bei hohen Schneckendrehzahlen werden, wie es
an den Schwankungen zu erkennen ist, gewisse Schwingungen der rotierenden
Schnecke auf die Waage Ubertragen.
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Kalibrierung Dosiersystem Ejektor

Der Ejektor selbst verfiigt Gber keine Mdglichkeit, den durchgesetzten Massenstrom an
Aerosil® zu messen. Deshalb wird darauf zurlickgegriffen, dass die im Fluidtopf
enthaltene Materialmenge immer gemessen wird und nun auch der Aerosilmassenstrom
aus der Dosierschnecke nach Formel 47 bekannt ist. Nun kénnen flr jede gewlinschte
Einstellung der Strahimihle Versuche durchgefiihrt werden, bei denen die
Massenabnahme im Fluidtopf Uber der Zeit aufgezeichnet wird. Der mittlere
Dosiermassenstrom an Aerosil® in den Mahlraum ergibt sich folglich aus der
Massendifferenz im Fluidtopf Am = Mgt — Meng Uber der Zeit At und dem bekannten

Dosiermassenstrom der Schnecke Mgy 0cke

Mgy — Mgy

mD = mSchnecke + At

Formel 47

Vi Fangdiise
-horizontal verstellbar fur RingspaltgroRRe-

Ansaugdiise

Ringspalt

Abbildung 24: Prinzipskizze Ejektor Fa. Sympatec

Im Fokus steht eine mdglichst minimale Massedifferenz im Fluidtopf.
An dem Dosiersystem Strahlpumpe, schematisch in Abbildung 24 dargestellt, kdnnen
folgende Einstellungen zur Beeinflussung des Dosiermassenstromes verandert werden:

e der Treibluftvolumenstrom V;zund

e die Spaltweite des Ringspaltes ksp.
Der jeweils mogliche Wertebereich des Treibluftvolumenstroms ist stark von der Grofie
des Ringspaltes abhangig. In den Versuchen wird immer der gesamte mdgliche
Wertebereich untersucht. Die Spaltweite des Ringspaltes kann bei der verwendeten
Strahlpumpe nicht angegeben werden. Diese Einstellung ist nur anhand einer Skala fur
ksp ablesbar:
1 (kleinster Spalt) < ks, < 9 (grof3ter Spalt)

Ziel ist es, fiir eine Spaltweite eine mdglichst breite Abhangigkeit der Art M, = f(er) zu
kalibrieren:

m,,=A+B-V,,
Formel 48

Damit ergeben sich bis zu neun verschiedene mdgliche Kennlinien. In einigen Tests mit
reiner Luft und Aerosil® hatte sich gezeigt, dass die kleineren Spaltstellungen zwar relativ
wenig Treibluft fir einen gewlinschten Saugvolumenstrom bendtigen, allerdings aus
diesem Grund sehr anfillig sind gegen eine spontane Verstopfung mit Aerosil®.
Aulerdem bedeutet der deutlich kleinere Wertebereich fiir den Treibluftvolumenstrom
eine schwierigere Regelbarkeit. Das Diagramm in Abbildung 25 zeigt Ergebnisse der
Versuche mit Reinluft als Dosierluftvolumenstrom.
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Man erkennt, dass die kleineren Spaltweiteneinstellungen neben der sehr steilen
Kalibrationskurve auch einen eingeschrankten Wertebereich fur den
Dosierluftvolumenstrom haben. Das ist mit dem im Spalt des Ejektors anliegenden
Differenzdruck zu begrinden. Dieser wird groRer als der Vordruck des Treibluftreservoirs.
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Abbildung 25: Reinluftdosierung mit der Strahlpumpe bei verschiedenen Spalteinstellungen

Damit kann der Treibluftvolumenstrom nicht weiter gesteigert werden und auch der
Dosiervolumenstrom ist nach oben begrenzt. Im Gegensatz dazu Uberstreichen die
Kurven der Spaltstellungen 6 und 9 beide den gesamten Messbereich.

Im Folgenden wird eine Ableitung der Daten bei Spaltstellung ks, = 6 exemplarisch naher
betrachtet.

Im Betrieb mit einem feststoffbeladenen Dosierstrom werden Versuche herangezogen, bei
denen Uber Zeitspannen von 15 bis 45 Minuten die Flllmenge im Fluidtopf Gberwacht
wird. Die Treibluftvolumenstrome werden im Wertebereich von 15 Iy/min bis 35 Iy/min in
Schritten von 5 Iy/min untersucht, wobei der Versuch fir jeden Treibluftvolumenstrom
funfmal durchgefiihrt wurde.

Um eine Verfalschung der im Fluidtopf befindlichen Massen zu Versuchsbeginn und zum
Versuchsende zu vermeiden, wird nach Beginn der Aufzeichnung 20 s gewartet, bis der
Fluidtopf aktiviert wird. Ebenso werden nach dem Abschalten der Wirbelschicht noch 20 s
lang Messwerte aufgezeichnet. Die Werte der Aerosilmasse im Fluidtopf dieser beiden
Intervalle werden jeweils gemittelt und dann als Mgyt und meyy benutzt. Die dazu
bendtigte Zeit von 40 s wird von der gesamten Messzeit abgezogen, um At zu ermitteln.

Die in dieser Zeit dosierte Menge an Aerosil® kann vernachlassigt werden, da mSC,,,,ecke

fur alle untersuchten Falle kleiner als 0,03 g/s ist. Maximal kdnnen also in diesen 40 s
1,2 g zudosiert werden, ein Anteil von weniger als 1 % der insgesamt im Topf befindlichen
Masse an Aerosil® von etwa 200 g. Sind die Massen zu Versuchsbeginn und -ende
ermittelt, werden daraus nach Formel 48 die jeweiligen mittleren Dosiermassenstrome
berechnet.

Das Diagramm in Abbildung 26 zeigt die gewonnenen Ergebnisse bei Spaltstellung 6. Zu
erkennen sind die Mittelwerte mit jeweils dazugehoérigem Fehlerintervall des
Dosiermassenstroms. Letztere verdeutlichen auftretende Schwankungen. Trotz dessen ist
ein deutlicher, fast linearer Anstieg (Bestimmtheit 97 %) des Massenstroms mit
zunehmendem Treibluftvolumenstrom abzuleiten.
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Abbildung 26: Ergebnisse der Massenstromkalibration in der Strahlpumpe fiir ks, = 6

Die Kenntnis dieser Kalibrierkurven wird dazu genutzt, eine Entscheidungsmatrix zu
erstellen, nach der fir die gewilnschten Betriebsbedingungen von Mahlluftdruck
(Luftvolumenstrom) und Feststoffbeladung die einzustellenden Gerateparameter ermittelt
werden konnen. Besonders zu beachten ist, dass nicht fur alle Mahlluftdricke alle
Feststoffbeladungen realisiert werden koénnen, da der Durchsatz der Strahlpumpe
begrenzt ist. Es kdnnen zuverlassig keine Aerosilmassenstrome gréfier als ca. 0,016 g/s
dosiert werden (vgl. Abbildung 26). Die Dosierschnecke hingegen hat genugend
Spielraum, um alle gewiinschten Aerosilmassenstrome zu dosieren. Dies kann jedoch nur
dann genutzt werden, wenn der entsprechende Durchsatz auch von der Strahlpumpe
geférdert werden kann. Hinsichtlich der Aufgabenstellung der Dispergierung von Additiven
wie Aerosil® sind die mittels der Dosiermethode erreichbaren Massenstréome und daraus
folgenden Konzentrationen praxisnah.

4.3 Adaption des Prozessraums

Der im unteren Bereich des Prozessraums nétige Umbau bezieht sich auf die Anwendung
des unter Kapitel 4.2 beschrieben Dosiersystems.

Abbildung 27: Raumliche Skizze der FlieBbettgegenstrahlmiihle 100 AFG nach Umbau -
Ansicht von vorn
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Die Modellsubstanz wird als Aerosol Uber das neue Dosiersystem von unten in den
Prozessraum aufgegeben (vgl. Abbildung 27).

Die drei Mahlluftdiisen sind in der neuen Anordnung in einer Ebene um 120° versetzt
angebracht. Nach dem Umbau wurde darauf geachtet, dass sich der Brennpunkt an
derselben Stelle befindet (vgl. Abbildung 27 mit Abbildung 5). Das eingediiste Material
wird den Luftfreistrahlen gleichmaRig und ohne Durchschiefen zugefuhrt. Diese
Stromungsfihrung der Aufgabe wird unter den Mahlluftdisen mit einem Verteilkonus mit
Aussparungen an den Einlaufen der drei Disen realisiert (vgl. Abbildung 27), um ein
Durchschiefl3en des Aufgabestroms zu vermeiden.

4.4 Adaption der Online-Messstrecke

Stromungsbedingungen in der Messstrecke

In der industriellen Praxis wird die Meinung vertreten, dass eine feststehende Sonde zur
Teilstromentnahme nur verwendet werden darf, wenn in der Rohrstromung
entsprechende Stromungsverhaltnisse vorhanden sind, die wiederum eine gleichmalige
Verteilung der Aerosoleigenschaften (PartikelgroRenverteilung, Feststoffbeladung) Uber
den Rohrquerschnitt gewéahrleisten [ROT1999]. Unter anderen Umsténden ist eine solche
Probenahmemethode als nicht reprasentativ zu werten. Hier wird auf entsprechende
dynamische Probenahmemethoden, wie sie z.B. der Probenkoppler TWISTER der Fa.
Sympatec darstellt, verwiesen [ROT1999], [HUB1998].

Im Fall der FlieBbett-Gegenstrahimiihle AFG100 ergibt sich wahrend des Prozesses im
Rohr hinter dem Feingutauslass (Messstrecke) bedingt durch das davor rotierende
Sichtrad (vgl. Abbildung 27) eine freie Wirbelstrémung [FUC2006].

Bei Untersuchungen zur Online-Messung der Partikelgrofie in der Forderleitung hinter
einer Spiralstrahimiihle bestand wegen einer solchen drallbehafteten Strémung das
Problem, aus der Fdrderleitung reprasentativ eine Probe zu entnehmen [MAH1997]. Die
Vergleichmaligung der Stromung mittels einer venturiartigen Rohrverengung und vier
symmetrisch angebrachten Leitfliigeln stellte im Vergleich mit Versuchen ohne diese
Modifizierung eine erhebliche Verbesserung dar. Die Messergebnisse bei den
Probenahmen mit einer Fingersonde bei Vergleichmaligung der Strémung zeigten, dass
die Position der Sonde Uber dem Rohrquerschnitt bei einem Flachenverhaltnis von
Entnahmesonde zu Forderleitung von 1/200 oder mehr keinen Einfluss auf die
Messergebnisse hat.

Fur eine Vergleichmaligung der drallbehafteten Strémung wird am Einlauf in die
Messstrecke ein sog. Drallkreuz mit einem Lange-Durchmesser-Verhaltnis von 1
(31mm/31mm) eingesetzt. Diesbezuglich konnte visuell und auch durch Messen der
Stromungsprofile ohne und mit Drallkreuz (vgl. Abbildung 28) eine Vergleichmaligung
durch das Drallkreuz nachgewiesen werden. Die Stromungsprofile wurden dabei mit der
sog. Prandtl-Methode (dynamischer Staudruck pp) Uber eine Netzmessung [VDI2066] und
bei verschiedenen Sichtraddrehzahlen ngg in U/min ermittelt.

Aus den Ergebnissen ohne Drallkreuz (vgl. Abbildung 28a) zeichnet sich wie erwartet
[MAH1997] eine ausgepragte Druckverteilung im Strébmungsrohr ab.

In der Drallstromung werden die Fluidteilchen infolge der wirkenden Fliehkrafte nach
aullen gedrickt, wodurch der gemessene Druck pp nach auf3en hin immer gréler wird.
Hingegen sinkt pp in Richtung zur Achse des Stromungsrohres und mit steigender
Sichtraddrehzahl immer starker ab.

Bei naherer Betrachtung der Diagramme ist zu sehen, dass sich bei einer
Sichtraddrehzahl von 6000 U/min am Messpunkt 4 in Rohrmitte und fir die beiden
grofiten Sichtraddrehzahlen bei den drei innen liegenden Messpunkten 3, 4 und 5 flr
beide Messachsen negative Werte fur den dynamischen Staudruck pg4, ergeben. Aus den
Verlaufen in Abbildung 28 a) ist also zu erkennen, dass sich mit steigender
Sichtraddrehzahl zur Rohrachse hin ein immer gréRer werdender Unterdruck aufbaut.

Die sich so ergebende Druckverteilung bewirkt, dass an den einzelnen Wandbohrungen
des Prandtl-Staurohres unterschiedliche Driicke anliegen, die zu wechselseitigen
Querstromungen im Staurohr fihren konnen. Hieraus folgend mulssen weitere
Abweichungen vom wahren Mittelwert der Staudricke pp erwartet werden
[ECK1997, S. 27-32].
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Die Diskussion der Befunde unter Berlicksichtigung der stromungsmechanisch relevanten
Fakten ergab, dass die Ergebnisse ohne Drallkreuz dennoch verwendet werden konnen,
da sie die real vorherrschenden Stromungsverhaltnisse wiederspiegeln.
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Abbildung 28: horizontale Stromungsverhaltnisse a) ohne und b) mit Drallkreuz

Die Versuchsergebnisse mit Drallkreuz (vgl. Abbildung 28 b) machen deutlich, dass der
Drall gebrochen und eine Vergleichmafligung der Stromung (turbulentes Profil) durch das
Kreuz erzielt wird. Auch wird das Stromungsprofil statistisch sicher nicht Ianger von der

Sichtraddrehzahl beeinflusst.
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Teilstromentnahme iiber Verdiinnungssystem

Die isokinetische Teilstromentnahme in der selbstentwickelten Messstrecke erfolgt Gber
eine (wie oben beschriebene) Fingersonde und ein Verdinnungssystem der Fa. Palas
(vgl. Abbildung 29).

Ansaugdiise

\
Ringdiise ' Absaugstutzen

Abluftstutzen

Abbildung 29: Verdiinnungsstufe VKL10 der Fa. Palas

Die fur die verwendeten Online-Messgerate max. mogliche Feststoffkonzentration macht
den Einsatz eines Verdunnungssystems notwendig. Im Groen und Ganzen funktioniert
die Absaugung des Teilstroms nach dem Ejektorprinzip [LOD1988]. Hierbei stromt die

Treibluft mit dem Volumenstrom V- durch die Ringdise. Die Querschnittsverengung

bewirkt eine Erhohung der Strémungsgeschwindikeit, wodurch an der Spitze der
Ansaugdise in Richtung Mischkammer ein Unterdruck resultiert. Somit wird je nach
Treibluftvolumenstrom und  Geometrie  (Ringspaltquerschnitt) ein  bestimmter
Ansaugvolumenstrom erzeugt. Der mit Partikeln beladene Ansaugstrom vermischt sich in
der Mischkammer mit partikelfreier Frischluft.

Der Verdinnungsfaktor w ergibt sich dabei aus folgendem Volumenstromverhaltnis:

W:M

Formel 49

Kaskadiert sind laut Literaturangaben Verdunnungsfaktoren bis Faktor 10000 mdglich
[LOD1988].

Fir die PartikelgroRenbestimmung wird aus der Mischkammer ein isokinetischer Teilstrom
des verdiinnten Aerosols Uber ein externes Pumpensystem zur Messzone transportiert.
Hierbei ist zu beachten, dass beim vorliegenden Prozess je nach gewahlten
Hauptprozessparametern (Mahlluftdisenvordruck p, in bar, spater als py., wie Mahlluft,
bezeichnet; Sichtraddrehzahl nsg in U/min) ein entsprechender Unterdruck in der
Messstrecke, aus der ein Teilstrom Uber das Verdinnungssystem entnommen wird,
anliegt (vgl. Abbildung 30).

So ist mit dem max. mdglichen Unterdruck des Verdiinnungssystems von 100 mbar (rote
Grenzlinie in Abbildung 30) fir die Teilstrbme mit den darunter liegenden
Prozesseinstellungen eine entsprechende Korrekturrechnung des Verdiinnungsfaktors
moglich.

Das heit z.B., von einem Druckunterschied zwischen Messstrecke und
Verdiinnungssystem (Umgebungsbedingungen) von 0 mbar bis 78 mbar steigt der
Verdinnungsfaktor fir die werksseitig vorkalibrierte Verdinnungsstufe von 10 auf ca. 20

an, da bei gleichbleibendem Verdinnungs- oder Treibluftvolumenstrom V., und

steigendem Druckunterschied immer weniger Aerosolvolumenstrom V., aus der
Messstrecke angesaugt wird.
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Wird der kritische Wert von 100 mbar (Unterdruck in der Messstrecke py us) Uberschritten,
da eine zu hohe Sichtraddrehzahl und/oder ein zu hoher Disenvordruck einen
entsprechend hohen Druckverlust mit sich bringen (Regelung auf konstanten Unterdruck
im Mahlraum/Dispergiereinheit; siehe Kapitel 4.1 und 5.6), resultiert daraus ein
Umkehreffekt bei der Teilstromentnahme.
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Abbildung 30: Unterdruck in Messstrecke iiber der Versuchszeit fiir verschiedene
Mahlluftdriicke und Sichtraddrehzahlen

Das bedeutet, es wird nicht mehr aus der Messstrecke heraus-, sondern hereingesaugt.
Daraus folgend ist eine an die Hauptprozessparameter angepasste Neukalibrierung des
Verdinnungssystems durchzufiihren. Von messtechnischer Seite wird dadurch
grundséatzlich von einer prazisen Teilstromentnahme ausgegangen.

Die Wirkung der Verdinnungsstufe als Desagglomerator ist aus energetischer Sicht
marginal (vgl. Kapitel 4.5) und wird nicht naher berlcksichtigt.

Verwendetes WIDE-RANGE-Online-Messsystem

Weiterhin wichtig fur die Gute der Messergebnisse in Bezug auf Partikelgrofienverteilung
und Feststoffbeladung ist das eingesetzte Messsystem.

Fir den Nachweis der Dispersitat anhand der PartikelgréRenverteilung kommt im Bereich
der Online-PartikelgréBenmessung ein online-fahiges WIDE-RANGE-Messsystem in
Anlehnung an die Arbeit von Friehmelt [FRI1999] zum Einsatz (vgl. auch Kapitel 2.4 und
2.5). Es handelt sich dabei um die mathematische Kombination eines Scanning Mobility
Particle Sizer (SMPS) vom Typ SMPS+C der Fa. Grimm fir den feinen
PartikelgréRenbereich  von 0,01 um bis ca. 1pym und einen optischen
Weililichtpartikelzahler vom Typ welas1100 der Fa. Palas fiir den Bereich von 0,6 um bis
ca. 40 um. Die von beiden Messgeraten erhaltenen Ergebnisse werden nach jeder
beendeten Reihenmessung Uber eine selbstentwickelte Software wie folgt beschrieben
(Kombinationsrechnung der WIDE-RANGE-PartikelgréRenanalyse) zusammengefasst.
Mit diesem kombinierten Messsystem kann das hergestellte Produktaerosol im Bereich
zwischen der Dispergiereinheit und der Abscheideeinheit der Messstrecke (vgl.
Abbildung 31) online im PartikelgroRenbereich zwischen 10 nm und 42,17*10° nm betreffs
seiner Dispersitat charakterisiert werden.
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Abbildung 31: Prinzipskizze der im Rahmen des Projekts realisierten Messstrecke

Die eigentliche Funktionalitdt des WIDE-RANGE-Messsystems wird durch die
Bereitstellung zweier gleichwertiger Teilstrome flr beide Messgerate bestimmt. Je nach
Feststoffbeladung im Hauptstromungsrohr wird der Teilstrom Uber Verdlinnungsstufen
vom Typ VLK10 (Verdinnungsfaktor 10 pro Stufe) kaskadiert mit bis zu 3 Stufen
verdunnt. Die Verdlnnungsstufe, die direkt Uber eine entsprechend konstruierte
Fingersonde (z.B. [VDI1993a]) mit dem Hauptstromungsrohr verbunden ist, dient
gleichzeitig zur Teilstromentnahme nach dem Ejektorprinzip. Auf eine isokinetische
Teilstromentnahme kann infolge der geringen Tragheit der Modellsubstanzpartikel
verzichtet werden. Trotz dieses Fakts werden fiir alle Messreihen konstante Bedingungen
bei der Teilstromentnahme eingestellit.

Das aus dem Hauptstrom enthommene Aerosol wird in der Mischkammer der
Verdunnungsstufe mit der Treibluft verdinnt. Je nachdem wie viele Stufen kaskadiert
werden, wird der Teilstrom entweder Uber eine weitere Stufe oder die externe Pumpe des
folgenden Messsystems aus der ersten Stufe entnommen. Die Probestréme fir die
beiden Messgerate werden dann Uber ein im jeweiligen Messsystem integriertes
Pumpensystem reprasentativ aus der letzten Stufe entnommen.

Dem Weillichtpartikelzahler vom Typ welas1100 der Fa. Palas wird dazu lber ein
externes Pumpensystem standardmafig ein Teilstrom aus dem Verdinnungssystem
zugefihrt. Beim SMPS vom Typ SMPS+C der Fa. Grimm liegt beziglich der prinzipiellen
Verarbeitung der granulometrischen Informationen ein wesentlich geringerer
Saugvolumenstrom im System an, auf den vom Anwender her kein Einfluss genommen
werden kann. Somit kénnen beide Messgerate nicht gleichzeitig mit einer Leitung versorgt
werden. Deshalb wurde eine zweite baugleiche Entnahmesonde in den Abluftkanal des
Verdiinnungssystems integriert (vgl. Abbildung 31). Uber das interne Pumpensystem des
SMPS wird somit ein reprasentativer und von den granulometrischen Informationen her
gleichwertiger Teilstrom gleicher Feststoffbeladung vermessen.

Unter dieser Probenahmebedingung wird aus beladungstechnischer und
granulometrischer Sicht flir beide Messgerate der gleiche Teilstrom zur Verfliigung
gestellt.
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Kombinationsrechnung der WIDE-RANGE-PartikelgroBenanalyse

In Kapitel 2.5 wurde erwahnt, dass die beiden verwendeten Messsysteme
unterschiedliche Aquivalentdurchmesser messen. Das OPZ welas 1100 misst die
PartikelgroRe einer Kugel, die den gleichen Streulichtreflex erzeugt, wahrend das DMA
nach dem Durchmesser einer Kugel mit der gleichen elektrischen Mobilitat analysiert. Um
beide Partikelgrolen vergleichen zu kdnnen, muss eine Kalibration an einem
Referenzgerat erfolgen [FRI1999]. Benutzt man nun eines der beiden Messgerate als
Referenzgerat, kann aus den in beiden Messgeraten ermittelten (verschiedenen)
PartikelgroRenverteilungen eine Kalibrierkurve berechnet werden. Grundvoraussetzung
hierbei ist jedoch, dass sich die Messbereiche beider Messgerate Uberschneiden. Im
vorliegenden Fall nimmt der Uberschneidungsbereich beider Messgeréate
0,6 ym < x < 1,2 um nur einen sehr kleinen Teil des gesamten Messbereichs ein. Daher
ist es nicht sinnvoll, eine Kalibrierkurve zu erstellen, um beispielsweise die
Mobilitatsdurchmesser in streulichtaquivalente Durchmesser umzurechnen.

Daraus folgend wird im vorliegenden Fall eine einheitliche Normierung der
Partikelanzahlen in den einzelnen Partikelklassen fir beide Messgerate auf eine
Partikelanzahl pro Volumeneinheit durchgefihrt. Unter dieser Voraussetzung wird eine
Kombination der Verteilungen im Ubergangsbereich (5 Klassen) realisiert.

Fir den Weilllichtpartikelzahler ~wird diesbezliglich eine  Auswertung der
Messdatenrohdateien Uber einen eigenen Algorithmus realisiert. Bezlglich des SMPS
wurde in Zusammenarbeit mit der Herstellerfirma eine neue Software entwickelt, die eine
automatisierte Zusammenfiihrung der Ergebnisse erlaubt. Dartber hinaus ist mit dieser
Software Uber eine Kommandodateisteuerung eine Kommunikation zwischen
selbstentwickelter Anlagensoftware und Messgerat moglich.

Kontrolle WIDE-RANGE-Rechnung

In Rahmen der Untersuchungen wird grundsatzlich von einem vollwertig nutzbaren WIDE-
RANGE-Messsystem ausgegangen. Dem Anwender muss diesbezuglich klar sein, unter
welchen Bedingungen die Messungen stattfinden und dass Aquivalent- und keine
Absolutpartikelgréfien gemessen werden (vgl. Kapitel 2.5). Die hierbei granulometrisch zu
charakterisierende Produktklasse Nanopartikelflocken stellt bezlglich der
Probenbereitstellung und der eigentlichen PartikelgroRenmessung in beiden miteinander
verschalteten Messsystemen eine grof3e Herausforderung dar.

Bei sorgfaltiger Kalibration des Messsystems erhdlt man Ubereinstimmende
Messergebnisse trotz unterschiedlicher physikalischer Prinzipien beider Gerate [FRI1999].
Der Fokus liegt dabei auf einer mdglichst genauen Ubereinstimmung der
Anzahlkonzentrationen ¢, beider Messgerate in dem sich Uberschneidenden
PartikelgroRenbereich zwischen ca. 0,6 ym und 1,2 ym.

Zur Uberpriifung dieses Punktes wurden Testmessungen durchgefihrt.

Abbildung 32 a) zeigt dazu einen Ausschnitt aus einem exemplarisch mit Aerosil®
gemessenen Anzahlkonzentrationsverlauf fir beide Messgerate Uber den jeweils
kompletten PartikelgroRenmessbereich. Die spezifische Anzahlkonzentration ist beim
SMPS im sich Uberschneidenden Partikelgréfienbereich zwischen 0,6 und 1,2 ym (5
Ubergangsklassen) Prinzip bedingt héher. Beim verwendeten WeiRlichtpartikelzahler
(OPZ) liegt der untere Messbereich im sich Uberschneidenden Partikelgréfienbereich
beider Messgerate. Die untere Messbereichsgrenze ist beim OPZ dadurch definiert, dass
noch maximal 50 Anzahl-% der real vorherrschenden Partikel in der jeweiligen Klasse
erfassbar sind (vgl. Kapitel 2.5).

In Abbildung 32 b) ist die aus beiden Messgeraten erhaltene Information zur spezifischen
Anzahlkonzentration kombiniert dargestellt. Dabei finden alle finf Ubergangsklassen
Berlcksichtigung.

Mit dem Wissen, dass an der unteren Messbereichsgrenze nur noch ein geringer
Anzahlanteil der real vorherrschenden Partikel gemessen wird, kann man die Festlegung
treffen, die sich ergebenden Informationen in den untersten 3 Kanalen des OPZ
abzuschneiden und nur die beiden Klassen um 1 pym PartikelgroRe fur die
Kombinationsrechnung zu verwenden.
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Somit ergibt sich im Vergleich zur Beriicksichtigung aller fiinf Ubergangsklassen ein
Verlauf wie auch in Abbildung 32 b) dargestellt. Hier ist statistisch gesehen kaum ein
Unterschied in der Anzahlkonzentration zwischen beiden Kombinationsvarianten
festzustellen.
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Abbildung 32: Beispiel fiir Messergebnis Anzahlkonzentration a) fiir die beiden Messgerite
einzeln und b) fiir die Kombinationsrechnung

Fir die Diskussion der Dispersitat wird die sich ergebende messprinzipbedingte
PartikelgroRenverteilung in der Mengenart Anzahl Qy(x) in die Mengenart Volumen
(Masse) Qz(x) umgerechnet. Dies erfolgt Uber eine numerische Berechnung (vgl. DIN ISO
9276). Wie anhand der Berechnungsvorschrift in Formel 50 zu erkennen muss dazu j
schrittweise von Klasse 1 bis N verandert werden, wodurch die entsprechenden
Verteilungssummen zu berechnen sind.

i
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3
2 Xmi My
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Bei Vergleich der Partikelgrofienverteilungen (vgl. Abbildung 33 a) und b)) beider
Kombinationsvarianten ergibt sich kein signifikanter Unterschied in der Summenverteilung
beider Mengenarten. Fir die Messaufgabe sind deshalb beide Varianten verwendbar. Das
heil3t weiterhin, dass die Abweichungen der Anzahlkonzentration in den unteren 3
Kanalen des sich Uberschneidenden PartikelgroRenbereichs marginal sind.
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Abbildung 33: Beispiel fiir PartikelgroBenverteilung analog zu Ergebnissen aus Abbildung
32 a) fir Mengenart Anzahl und b) fiir Mengenart Volumen (oder Masse)

Beim Vergleich der Abbildung 33 a) und b) ist der deutliche Unterschied in der
Verteilungssumme zwischen den Mengenarten Anzahl und der daraus berechneten
Volumenverteilung ersichtlich. Dieses Bild ergibt sich infolge der bericksichtigten
Mengenart.

Somit lehnt sich die Anzahlverteilung fir den Gesamtpartikelgrofienbereich naher an die
mit dem SMPS ermittelte Anzahlverteilung, da der Anzahlanteil im submikronen Bereich
héher zu erwarten ist. Bei der aus der Anzahlverteilung errechneten Volumenverteilung
fur den GesamtpartikelgroRenbereich verlauft diese naher an der mit dem OPZ ermittelten
Volumenverteilung, da das Volumen oder die Masse der mikronen Partikel gegentber der
Anzahl wesentlich héher ins Gewicht fallen.

Die Anlagensoftware ist darauf programmiert, dass alle Messergebnisse und die daraus
berechneten Kenngrélien der Verteilung fir jedes Messgerat allein und fiir die beiden
Kombinationsvarianten in der Messdatendatei integriert sind.
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Zusammenfassend zeigen die Untersuchungen, dass das WIDE-RANGE-
PartikelgréRenmesssystem unter Berlicksichtigung des aktuellen Stands der Technik und
des Wissens zur Ermittlung der Partikelgréfienverteilung von 10 nm bis ca. 40 pym
verwendbar ist.  Prinzipbedingte  Auswirkungen beider Gerate auf die
Agglomeratmorphologie werden fiir die Messaufgabe ausgeschlossen (siehe auch
Diskussion der Ergebnisse in [FUC2011]).

Online kann ein genaues Bild zur Agglomeratmorphologie momentan nur bei ,einfachen®
Materialaggregaten mit nicht kommerziell verfugbaren Geraten auf Basis eines SMPS
bewertet werden (z.B. [STE2010]). Diese Bewertung parallel zum online Ermitteln der
Grofenverteilung ist momentan technisch nicht moglich. Fir eine genaue Erdrterung
derartiger Auswirkungen ist diese notwendig.

Mit den nachfolgenden Ausfiihrungen dieses Kapitels wird die Verwendbarkeit der Online-
Messstrecke mit bekannten, gréberen, aber mit dem Kérnungsband im Rahmen des
Messbereichs des WIDE-RANGE-Messsystems befindlichen Materialien, die vorrangig
massive Partikel im Mikrometerbereich aufweisen, diskutiert.

Dazu wird auf eine bekannte Kalksteinfraktion zurtickgegriffen die in der verwendeten
Maschinensparte (Strahimihle) eine typische Anwendung darstellt.

Der Aufgabezustand ist anhand der PartikelgroRenmassenverteilung in Abbildung 34
dargestellt.
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Abbildung 34: PartikelgroRenverteilung Aufgabefraktion Referenzmaterial Kalkstein

Mit 3,8 — Ma.-% kleiner 900 nm und 92 — Ma.-% im Bereich 90 nm und 42 pm stellt die
gewahlte Aufgabefraktion die feinste fur die Untersuchungen zur Verfligung stehende
Kalksteinfraktion dar. Der Hauptmassenanteil ist kleiner als die Messbereichsobergrenze
des OPZ von ca. 42 pym.

Die dargestellte Verteilung ist mit einem kommerziellen Laserbeugungsmessgerat vom
Typ Helos der Fa. Sympatec [BER1998] unter Laborbedingungen offline aufgenommen.
Zu beachten ist, dass dieses Messgerat Partikel mit GréRen bis in den unteren
Nanometerbereich nicht erfassen kann. Die Messmethode soll nicht mit denen des SMPS
und OPZ verglichen werden, weshalb die Darstellung nur den Aufgabezustand der
Fraktion verdeutlichen soll.

Online konnte der Ausgangszustand der Fraktion leider nicht mit dem WIDE-RANGE-
System vermessen werden. Um mit den beiden Online-Messgeraten ohne die
Strahlmahlanlage messen zu kdénnen, muss das Material von sehr kleinen Mengen
ausgehend ohne Dispergiereinheit dem Verdinnungssystem zugefiihrt werden. Ohne
eine entsprechende Dispergierung wird, auch vorgetrocknet, nur agglomerierter Kalkstein
zugefihrt, was vor allem beim SMPS zu Problemen fiihrt.
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Selbst wenn es gelingt mit dem zur Verfligung stehenden Verdinnungssystem eine den
Messgeraten entsprechende Beladung einzustellen, wird unzureichend dispergiertes
Material submikroner Gré3e nur am vorgeschalteten Impaktor abgeschieden, was infolge
der steigenden Abscheidung an selbigem beim SMPS schnell zum Versagen der
Pumpenleistung und zum Zusammenbrechen der Messung flhrt. Um die Funktionalitat
des SMPS nicht zu gefahrden muss von derartigen Untersuchungen abgeraten werden.
Das OPZ ist diesbezlglich auch als empfindlich einzustufen, da es um die Messung am
Einzelpartikel geht, was eine unbedingte Vereinzelung der Partikel auch bei geringen
Feststoffbeladungen voraussetzt (vgl. Kapitel 2.5).

In Abbildung 35 ist ein Versuchsbeispiel mit besagter Kalksteinfraktion unter Verwendung
der Strahlmahlanlage, vermessen mit dem WIDE-RANGE-System, dargestellt.
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Abbildung 35: Beispielmessung PartikelgroBenverteilung a) Q, und b) Q; mit WIDE-RANGE-
System mit Referenzmaterial Kalkstein bei Klassierung mit Sichter ATP50 bei
max. Sichtraddrehzahl (Feingut aus Prozessraum)

Es handelt sich um Versuche mit derselben Anlage, wie sie fur die Untersuchungen mit
Aerosil® verwendet wird. Zu sehen ist die PartikelgrélRenverteilung in der Mengenart
Anzahl in Abbildung 35 a) und Volumen (Masse) in Abbildung 35 b) fiir das feinste der
gemessenen Aerosole bei entsprechenden Anlagenparametern. Die Materialaufgabe
erfolgte Uber eine Laborvibrationsrinne in den vorhandenen Ejektor der Fa. Sympatec, um
das Material in den Prozessraum zu transportieren.
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Der Durchsatz wurde dosierbedingt auf minimal mogliche ca. 500 g/h eingestellt. Wie dem
folgenden Kapitel zu den Versuchsbedingungen fir die Versuche mit der Modelsubstanz
Aerosil® zu entnehmen ist, entspricht das dem zehnfachen Massendurchsatz mit Aeroil®.
Im Rahmen der Messungen am dargestellten Beispiel ist ein kleiner Anteil von ca.
30 Anzahl-% im submikronen Partikelgrof3enbereich zu erkennen. Die Volumenverteilung
deutet dazu den Einfluss der volumenmaRig Uberwiegend vorhandenen Partikel im
mikronen GréRenbereich an.
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Abbildung 36: Beispielmessung Partikelanzahlkonzentration mit WIDE-RANGE-System mit
Referenzmaterial Kalkstein bei Klassierung mit Sichter ATP50 bei max.
Sichtraddrehzahl (Feingut aus Prozessraum)

In Abbildung 36 sind die Anzahlkonzentrationen fir die jeweiligen Messgerate einzeln und
in Kombination analog zum Beispiel mit Aerosil® dargestellt.

Das Ergebnis mit dem SMPS zeigt, dass mit dem Gerat Uber seinen gesamten
Messbereich kaum bis keine Partikel nachweisbar sind, da diese in der Menge wie bei
Aerosil® nicht vorhanden sind. Mit dem Weillichtpartikelzahler sind, auch wenn mit
grolen Schwankungen, Partikel in den sich Uberschneidenden PartikelgréRenkanalen
nachweisbar. Damit ergibt sich mit der gewahlten Kalksteinfraktion ein Dilemma fur die
Messaufgabe mit dem WIDE-RANGE-System. Um zu klaren, wie ein solches Ergebnis zu
Stande kommt, muss der Weg des Materialstroms bestimmter Beschaffenheit analysiert
werden. Der sich ergebende Aerosolstrom hat eine um Faktor zehn hohere
Feststoffkonzentration von ca. 25 g/m®.

Diese Feststoffkonzentration erscheint flr diese verwendeten Messgerate aus der
Umweltmesstechnik sehr hoch. Das SMPS der Fa. Grimm ist dabei mit einer zuldssigen
spezifischen Anzahlkonzentration von bis zu 10" Partikel/m® und das OPZ vom Typ
welas1100 der Fa. Palas von bis zu 10" Partikel/m* anwendbar.

Mit der wahrend des Online-Messvorgangs mit dem SMPS schnell ansteigenden
Pumpenleistung ist davon auszugehen, dass es im SMPS zu einer Uberladung mit
Material kommt, so dass der Prozess im elektrostatischen Klassifizierer nicht wie
vorgesehen erfolgt. Nach Demontage des Klassifizieres konnte eine nicht unerhebliche
Schicht an Material auf der Stabelektrode und der Gegenelektrode festgestellt werden,
was die Vermutung mit der eingeschrankten Funktion bestatigt. Das heil’t, dass unter den
gegebenen Bedingungen keine Messung mit dem SMPS moglich ist und somit keine
Partikel registriert werden.

Die Ergebnisse mit dem OPZ deuten allerdings auf um eine Groflenordnung hohere
Partikelzahlen hin als vom Hersteller als maximal vorgegeben. Mit den angezeigten
groRen Schwankungen vor allem im Bereich kleinerer PartikelgroRenkanale ist allerdings
auch bei diesem Gerat von einer Beeintrachtigung des Messvorgangs auszugehen.
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Die Optik des OPZ wies bei der Uberpriifung der Kalibrierung immer
verschmutzungsbedingte Abweichungen auf. Damit sind die Messergebnisse mit dem
OPZ als nicht reprasentativ zu werten.

Die gegebene Verdinnung mit bis zu 3 Stufen (Verdinnungsfaktor 1000) reicht somit
insgesamt nicht fur die Messaufgabe mit einer derartigen Anwendung der industriell
Ublichen Klassierung einer solchen Kalksteinfraktion aus.

Das vorliegende Online-Messystem ist unter den gegebenen Voraussetzungen also fir
Messaufgaben mit derartigen Substanzen noch nicht geeignet. Mit einer hdéheren
Verdlinnung Uber ein entsprechend fir derartige Messaufgaben konzipiertes
Verdunnungssystem ist die Verwendbarkeit nicht ausgeschlossen.

Wie am letzten Beispiel zu erkennen, ist die Probenvorbereitung entscheidend fir die
Einsatzfahigkeit der verwendeten Online-Messstrecke und fur Messaufgaben wie mit dem
Additiv  Aerosil® in industriell sehr kleinen Konzentrationen bei gegebener
Verdunnungsmdglichkeit mit drei Stufen bestens geeignet.

4.5 Versuchsbedingungen

Mit den Untersuchungen wird gezeigt, inwiefern submikrone, hochgradig feststoffbeladene
Aerosole erzeugt werden kdénnen. Dazu wird das Dispergierverhalten der unter Punkt 3
beschriebenen Modellsubstanzen im kleintechnischen Mal3stab mit der unter Punkt 4.1
beschrieben Strahlmahlanlage untersucht.

Diesbeziglich werden folgende Versuchsbedingungen festgelegt.

Die HaupteinflussgroRen Mahlluftdruck py. und Sichtradrotation nsg im Dispergierorgan
Strahimuhle sind in Abhangigkeit der technischen Mdglichkeiten jeweils auf den maximal
und minimal moglichen sowie einen mittleren Wert eingestellt, um prinzipiell vorhandene
Tendenzen als Betriebsergebnis zu ermitteln (siehe Tabelle 2).

Bei entsprechend grof’en Differenzen in der Ergebnisstruktur wurde nachtraglich noch
feiner aufgeldst.

Tabelle 2: HaupteinflussgroBen bei Untersuchungen
Diisenvordruck Luftdurchsatz Norm in m*h Beladung
Mabhlluft in bar in g/m®
0 21 2,5
3 52 1,0
6 73 0,7
Sichtraddrehzahl Sichtradumfangsgeschwindigkeit
in min™ in m/s
0 0
2500 6,6
10000 26,2
Nmax (ca. 24000) 62,5

Bei den Substanzen Aerosil®30 und Aerosil®OX50 kdénnen aus technischen Grunden
bisher nur die beiden geringsten Prozessluftvolumenstréme und Werte dazwischen
gefahren werden. Der minimal mégliche Luftdurchsatz von 21 m%h bei deaktivierter
Mabhlluft ergibt sich dabei hauptsachlich aus notwendigen und von der Menge her minimal
mdglichen Spdllluftstrdomen flir das Lager des Sichtradantriebsmotors und des
Sichtradspaltes.

Dieser Spalt wird fiir ein freies Drehen des Sichtradkorbes zum Auslass hin belassen und
muss, damit kein Material ungesichtet den Prozessraum verlasst, mit einer minimalen
Luftmenge entgegen der Hauptstromungsrichtung gespult werden.
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Bezlglich der Sichtraddrehzahl sind in Tabelle 2 erganzend die sich fir das verwendete
Stahlsichtrad (Typ ATP50 der Fa. Alpine) ergebenden Sichtradumfangsgeschwindigkeiten
mit angegeben. Fir die Diskussion der erhaltenen Ergebnisse in den folgenden Kapiteln
wird immer die direkt einstellbare Sichtraddrehzahl als Prozessparameter angegeben. Fur
einen Vergleich mit anderen SichtradgroRRen, sollte auf die
Sichtradumfangsgeschwindigkeit  zurickgegriffen werden. Das neu konzipierte
Dosiersystem wird insoweit kalibriert, dass dem Prozess ein stabiler Massestrom von
51,5g/h zugefihrt wird. Damit ergeben sich bei den 3 festgelegten
Luftvolumendurchsatzen die in Tabelle 2 aufgelisteten Feststoffbeladungen.

GroBere Massestrdome zum Erreichen hdherer Beladungen bei 52 und 73 m%h
Luftvolumenstrom konnen infolge der Verstopfungsgefahr der Absauglanze am Ejektor

nicht gefahren werden. Mdogliche geringere Massestrome (kleiner als m_. =51,5g/h)

sind fur den Einsatz der verwendeten Strahimihle als Desagglomerator von geringerer
Bedeutung (vgl. Punkt 2.3).

Infolge der bekannten Erfahrungen mit derartigen Systemen und in Anbetracht, dass eine
moglichst hohe Beladung erreicht werden soll, wird unter Berucksichtigung der
Aufgabenstellung auf die Untersuchung geringerer Massestrome vorerst verzichtet.

Fur alle festgelegten Parameter werden Versuchszeiten von jeweils ca. 270 Minuten
eingehalten, welche gemal der Reproduzierbarkeit 3-mal wiederholt wurden. Die Lange
der Versuchsreihen ergibt sich zum einen aus der messgeratespezifischen Mindestdauer
fur eine Online-Messung der PartikelgroRenverteilung mit dem SMPS und zum anderen
gemal der Erforschung der Dispersitat Gber einen praxisnahen Produktionszeitraum.

Zu beachten ist, dass fir verschiedene Feststoffbeladungen jeweils die richtige
Verdiinnung bei der Teilstromentnahme ermittelt werden muss, wodurch die einzelnen
Versuchsreihen so oft wiederholt werden, bis der optimale Verdinnungsfaktor feststeht.
Diese in der Praxis nur empirisch l6sbare Aufgabe ist notwendig, um einen Fehler in
dieser Richtung ausschlie®en zu koénnen. Die eingebrachte Leistung schlielllich ist
entscheidend fiir den Prozess [NIE2002]. Bezliglich der Untersuchungen ergeben sich fir
die einzelnen Leistungstrager durch eingebrachte Luftkomponente und rotierenden
Sichter im Prozess die in Tabelle 3 aufgefihrten Werte.

Der abgeleitete Leistungsinput in der Strahimuhle ergibt sich einerseits aus der durch die
Prozessluft (ohne Mahlluft, also 0 bar Mahlluftdruck bei adiabater Expansion)
freiwerdenden massebezogenen Energie sowie den konstanten Luftkomponenten durch
die Spilluftstrome und den Aufgabeejektor und andererseits durch die von einem
rotierenden Sichtrad mit einer bestimmten Drehzahl eingebrachte Leistung.

Zu beachten ist, dass die zur Online-Messung verwendeten Verdunnungsstufen (siehe
Kapitel 4.4) durch ihr vordruckabhangiges Schergefalle auch eine gewisse Leistung zur
Granulometriebeeinflussung einbringen. Insgesamt ist der Einfluss als marginal hoch und
fur alle Einstellungen konstant anzusehen. Die Leistung durch die eingetragene Luft wird
mittels thermodynamischer Grundlagen berechnet [NIE2002]. Die Leistung durch das
Sichtrad wird mittels eines Echtzeitleistungsmessgerates analysiert.

Wie der Abbildung 37 entnommen werden kann, ergibt sich fir die drei geringsten
dargestellten Luftdurchsatze ein gewisser Uberschneidungsbereich im Leistungseintrag.
Diese Tatsache ist bezlglich mdglicher Analogien bei der granulometrischen Analyse
eingrenzend.

Zum Einfluss der variierten Hauptprozessparameter Dusenvordruck po=pm. und
Sichtraddrehzahl nsg auf die Partikelgrofienvolumenverteilung des Produktaerosols haben
sich unter sonst konstanten Bedingungen folgende Ergebnisse ergeben (siehe Kapitel 5).
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Tabelle 3: Leistungsinput der einzelnen am Prozess beteiligten Leistungstrager

Leistungstrager Luft

Durchsatz in m*h | Leistung in kW
Aufgabeejektor 2 0,08
Lagerspulung-
Si(?hterFr)notorg 13,3 0,18
gi%il':f:c;‘;trs]?auf 5.7 0,04 konstant
3 21 0,3
) Leistung in kW
\(gizfnléq&uensiss,?i?teeg- Mittelwert Konfidenzintervall + / -
0,29 0,005
Leistun in
Vordruck Durchsatz KW 9
0 0 0
Mabhlluft 5 Y 0.7
3 31 1
6 52 2
Leistungstrager Sichter
Drehzahl in Ujmin | -o/°"9 1"
0 0,00
2500 0,10
5000 0,20
6250 0,26
7500 0,31
8750 0,37
10000 0,42
12500 0,52
15000 0,63
17500 0,73
20000 0,84
23840 (Nmax) 1,00
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Leistungsinput in kW
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Abbildung 37: Summe Leistungseintrag durch a) Sichtermiihle und Verdiinnungssystem
(Anlage insgesamt) sowie b) Verdiinnungssystem bei 0, 2, 3 und 6 bar
Mahlluftdiisenvordruck und verschiedenen Sichtraddrehzahlen
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5 Experimentelle Ergebnisse

5.1 Auswertemethodik

Prinzipiell werden fur die Ergebnisdiskussion von Desagglomerationsprozessen (z.B.
[NIE1999)):

1. die Partikelgrofenverteilung,

2. Desagglomerationsgrade aus Kennwerten der Verteilung und/oder

3. die Dispergierfunktion
verwendet.
Aus verfahrenstechnischer Sicht ist fir die Interpretation der Ergebnisse die
PartikelgréBenverteilung in der Mengenart 3 (Masse oder Volumen) wesentlich, da in der
Zielstellung die Frage zu klaren ist, wie viel des betrachteten Schittguts in der
Mengenart 3 auf ein bestimmtes Desagglomerationsplateau dispergiert werden kann.
Uber das Messsystem erhdlt man infolge der kombinierten Messprinzipien eine
PartikelgréRenanzahlverteilung. Diese muss Uber eine numerische Berechnung jeweils in
eine Volumenverteilung umgerechnet werden (vgl. DIN ISO 9276, Formel 50).

Um alle Charakteristika der PartikelgroRenverteilung fur die jeweils betrachtete
Modellsubstanz erfassen zu kdnnen, wird die vollstdndige PartikelgroRenverteilung der
Produktaerosole herangezogen.
Erganzend wird fir eine deutliche Visualisierung des Desagglomerationsfortschritts der
Volumenanteil u; der vier erreichbaren Desagglomerationsstufen (PartikelgroRenbereiche
der Verteilung) separat dargestellt.
Dazu ist folgende Einteilung der PartikelgréRenbereiche der Verteilung zweckmaRig:

a) mikroner Bereich groRer 1 um,

b) submikrone Agglomerate zwischen 200 nm und 1 pym,

c) Aggregate 100 bis 200 nm sowie

d) Primarpartikel kleiner 100 nm.
Bezlglich der  verschiedenen Desagglomerationsgrade auf  Basis von
PartikelgroBenverteilungskennwerten sind in der Literatur eine ganze Reihe dieser
bekannt (Ubersicht z.B. in [BER1996]).
Fir eine zusammenfassende Darstellung der Ergebnisse mit einer Modellsubstanz wird
ein einfacher Desagglomerationsgrad D¢ in Anlehnung an [BER1996] eingefuhrt (siehe
Formel 51). Der Wert von D; reprasentiert einen charakteristischen und
zielentscheidenden Abschnitt aus dem Gesamtbild der Verteilung.

_ Xo (Q,=95%)=1um

D
" Xopa(Q;=95%)

Formel 51

Der Wert von D; ergibt das Verhdltnis der PartikelgroBe 1 pum bei einer
Volumenverteilungssumme von 95 % [xo(Qs=95 %) =1 ym] zur PartikelgrofRe bei einer
Volumenverteilungssumme von 95 % des jeweils betrachteten Produktaerosols PA
[X0.pa(Q3=95 %)] bei entsprechend kombinierten Betriebsparametern (py., nsg) mit der
jeweiligen Modellsubstanz. Der Wert von 1 um fir die PartikelgroRe xo bei einer
Volumenverteilungssumme von 95 % ist dabei eine dem Ziel gerechte BezugsgrofRe. Ein
Wert D; =1 bedeutet somit, dass mit der jeweiligen Modellsubstanz unter gegebenen
Prozessbedingungen 95 Vol.-% der Partikel kleiner/gleich 1 ym sind. Ein Aerosol mit
diesem Dispersitatszustand gilt aus verfahrenstechnischer Sicht als zielgerecht. Bei
einem Wert gegen Null liegt die Dispersitdt des jeweils betrachteten Produktaerosols
immer weiter weg vom festgelegten Zielaerosol. Die Werte werden jeweils Uber der
gewahlten Sichtraddrehzahl und dem Prozessgesamtluftvolumenstrom (Funktion von
Mahlluftdisenvordruck py,) aufgetragen. Weiterhin kann man auch den Kehrwert dieses
Desagglomerationsgrades verwenden, der gleichzeitig dem Wert der Partikelgréf3e in pm
bei einem Verteilungswert von 95 % entspricht.
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Der Vorteil solcher Desagglomerationsgrade ist der einfache Vergleich zwischen
verschiedenen Versuchen. Da der Kennwert nur einen Teil der Funktion beschreibt, ist die
Wahl des richtigen Kennwertes von der jeweiligen Aufgaben- und Zielstellung abhangig.

Erweitert kann auf eine Dispergierfunktion auf Basis der Verteilungsdichtewerte (vgl.
DIN ISO 9276) von Primarpartikel- und Agglomeratverteilung nach Formel 52
zurlckgegriffen werden [NIE1999].

DF, —Js%. (Bedingung: q,,,, > 0)

qsipp

Formel 52

Bedingung fir die Anwendung ist, dass zwischen Agglomeratverteilung und
Primarpartikelverteilung immer eine gemeinsame Schnittmenge existiert. Das heif’t, die
kleinste PartikelgroRe der Agglomeratverteilung muss kleiner sein als die grofite
PartikelgroRe der Primarpartikelverteilung. Die Anwendung charakterisiert also nur den
Bereich der Verteilungen im Uberschneidungsbereich. Aus diesem Grund kommt die
Anwendung im vorliegenden Fall nicht in Frage.

Zum Einfluss der variierten Hauptprozessparameter auf die
PartikelgréRenvolumenverteilung des Produktaerosols haben sich unter sonst konstanten
Bedingungen folgende Ergebnisse ergeben.

5.2 Aerosil®200

Anhand der PartikelgréRenvolumenverteilungen in Abbildung 38 a) bis ¢) und Abbildung
39 a) ergibt sich fiir alle drei gewahlten Prozessluftvolumenstréme das gleiche Bild. Die
Kurve bei minimalem Luftdurchsatz zeigt das Produktaerosol bei deaktiviertem Sichtrad
(nsr = 0 U/min) und deaktivierter Beanspruchungszone. Daraus folgend besteht keine
Wirkung der Hauptprozessparameter. Das bedeutet, dass mit dem Betrieb als reine
Strahlmihle im  Kurzschlussbetrieb  keine desagglomerierende  Wirkung der
Beanspruchungszone auftritt. Die desagglomerierende Wirkung wird primar durch das
Schergefalle im Ejektor erreicht, da auch bei deaktiviertem Mahlluftstrom (minimaler
Prozessluftstrom) statistisch gesehen das gleiche Ergebnis wie bei den beiden anderen
Luftdurchsatzen resultiert (vgl. Abbildung 39 a)). Mit der Darstellung der Volumenanteile
U3 der unter Abbildung 41 aufgelisteten Desagglomerationsniveaus ist der erhohte Anteil
im Bereich mikroner Agglomerate deutlich zu erkennen. Das heif3t, allein mit der Wirkung
von Stromungskraften ist bei Aerosil®200 kein Desagglomerationserfolg erreichbar.

Ein Sprung in der Zerkleinerungswirkung auf ein nachstes Plateau im submikronen
PartikelgroRenbereich erfolgt parallel bei allen drei Mahlluftdurchsatzen mit der Rotation
des Sichtrades als mechanischer Desagglomerator bei minimal mdglicher Drehzahl von
2500 U/min (vgl. Abbildung 38 a) bis c)). Der Desagglomerationsgrad D, in Abbildung 42
stitzt dieses Ergebnis, zeigt aber auch, dass mit dieser Einstellung kein
Desagglomerationsniveau im Bereich nahe 1 erreichbar ist. Die Volumenanteile s
(Abbildung 41) im mikronen Bereich haben gegenlber denen mit deaktiviertem Sichter
abgenommen und sind vorrangig im Niveaubereich der submikronen Agglomerate
zwischen 200 nm und 1 um zerkleinert.

Der Anteil im Bereich der Materialaggregate und Primarpartikel ist marginal. Bei weiterer
Steigerung der Sichtraddrehzahl auf das apparative Maximum fiir diese Versuchsreihen
ist in der jeweiligen Versuchsreihe der drei gefahrenen Mahlluftdurchsatze eine geringe
Verschiebung zu feineren Produktaerosolen hin mit steigender Sichtraddrehzahl
nachweisbar (vgl. Abbildung 38 a) bis c)). Der Wert von D, (vgl. Abbildung 42) und somit
der Desagglomerationserfolg aus Sicht der Zielstellung von Produktaerosolen mit einem
hauptsachlichen Volumenanteil im Bereich unterhalb der technischen Grenze von 1 um ist
somit durch weitere Steigerung der rein mechanischen Energie, eingetragen durch das
ansteigend schneller rotierende Sichtrad, nicht mehr zu steigern. Aus diesem Grund muss
zwischen minimaler und der gewahlten mittleren sowie maximaler Drehzahl nicht naher
aufgeldst werden.
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Abbildung 38: Einfluss der Sichtraddrehzahl auf die Dispersitat der Produktaerosole bei
verschiedenen Luftdurchsatzen fiir Aerosil®200
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GroRer sind die Unterschiede bei Variation der verschiedenen Luftdurchsatze, die
wiederum aus den verschiedenen Vordricken der Mabhlluftdiisen resultieren (vgl.
Abbildung 39 b) sowie Abbildung 40 a) und b)). Die Ergebnisse zeigen eine deutlich
fortschreitende Zerkleinerung der Produktaerosolagglomerate aus dem Bereich mikroner
in den submikroner Partikel (vgl. Abbildung 41) bei kleiner werdendem Luftdurchsatz bzw.
Mahlluftdiisenvordruck.

Der Eintrag von Energie durch die Stromungskrafte der expandierenden Freistrahlen aus
den Mahlluftdisen im Scherfeld zwischen bewegtem und ruhendem Fluid in der
Beanspruchungszone zeigt somit keine positive Wirkung auf den
Desagglomerationsvorgang, da diese Energie nicht in Wirkenergie dissipiert werden kann.
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£ 90+ ~0bar Mahlluftdruck
5:0 80 + 52 m3lh Luftvolumenstrom
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0 -+ e — e
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Abbildung 39: Einfluss Prozessluftdurchsatz [f(Diisenvordruck p,)] und Sichtraddrehzahl
ngr auf PGV des Produktaerosols fiir Aerosil®200

Das heildt, infolge der nicht stattfindenden Energiedissipation der Mahlluft ist der Prozess
auf die alleinige Wirkung des Abweiseradsichters ATP50 beschrankt. Dieser Umkehreffekt
ist mit einer abfallenden Schleppkraft bei sinkendem Luftdurchsatz zu begriinden, was die
Dispergierwirkung des Sichtrades infolge einer hoheren Verweilzeit deutlich beglnstigt
[FUC2010b]. Der tendenzielle Verlauf der Volumenanteile in den einzelnen erreichbaren
Desagglomerationsniveaus zeigt, dass auch mit dem Senken des Luftdurchsatzes auf ein
prozesstechnisches Minimum kein Plateau im Bereich der Aggregate und Primarpartikel
erreicht werden kann.

Seite 72



Einzig bei einer Sichtradrotation von 2500 U/min ist eine Uberschneidung der
Verteilungssumme zwischen 52 und 73 m*h Luftdurchsatz im Bereich gréberer Partikel
Uber 3 ym GroéRe und daruber ein tendenziell umgekehrter Verlauf sichtbar (vgl.
Abbildung 39 b)).
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Abbildung 40: Einfluss Prozessluftdurchsatz [f(Diisenvordruck py)] und Sichtraddrehzahl
nsg auf PGV des Produktaerosols fiir Aerosil®200

Beim Vergleich der dargestellten Verlaufe mit angezeigtem Standardfehler (Fehlerbalken)
ist in diesem Bereich von keinem statistisch signifikanten Unterschied im Schnittpunkt
(Vergleich der Mittelwerte mit doppeltem t-Test [STO1993]) auszugehen. Im
PartikelgréRenbereich unter 3 um und vor allem im submikronen Bereich ergibt sich
zwischen den beiden Luftdurchsatzen ein deutlicher Unterschied im Dispersitatszustand.
Dies betrifft vor allem den um 15 Vol.-% hdheren Feinanteil bei 52 m®h gegeniiber dem
Aerosol bei 73 m®h Luftdurchsatz.

Mit der Reduktion des Volumenstroms auf ein Minimum (Spulluftstrome, Ejektorluft) sinkt
die eingetragene Leistung durch das Transportmedium um ca. 1 kW pro Durchsatzstufe.
Es ist aus wirtschaftlicher Sicht positiv zu bewerten, dass bei Aerosil®200 mit einem
reduzierten Leistungseinsatz ein feineres Produktaerosol zur Verfiigung gestellt wird. Bei
reinem Sichtradbetrieb ohne Mahlluft wird bei maximaler Drehzahl maximal 1,25 kW
Leistung in den Prozess eingetragen.

Das klassische Prinzip des Abweiseradsichters spielt flir die Desagglomeration von
Aerosil®200 eine untergeordnete Rolle.
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Das heil}t, infolge der geringen Dichte der flockigen Materialagglomerate spielt die
Fliehkraftwirkung der klassischen Gegenstromsichtung keine Rolle (vgl. Kapitel 2.3). Die

Agglomeratzerkleinerung

und

somit die

resultierende

Volumenverteilung  der

Aerosolpartikel ist primar auf die StoRBwirkung des rotierenden Sichtrades (Widerstand)
mit den an die SichtradauRenkante transportierten Agglomeraten zuriickzufihren
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Abbildung 41: Volumenanteile in 4 definierten Gré6Renbereichen in Abhangigkeit der

Sichtraddrehzahl und des Luftdurchsatzes fiir Aerosil®200
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Abbildung 42: Desagglomerationsgrad D, in Abhédngigkeit der Sichtraddrehzahl und

verschiedenen Luftdurchsatzen fiir Aerosil®200
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Beim feinsten mit Aerosil®200 produzierbaren Aerosol bei minimalem Luftdurchsatz und
20000 U/min Sichtradrotation ergibt sich ein Wert von D; =40 %. Das heilt, mit
Aerosil®200 ist bei gegebener BezugsgroRe 40 % der Zielstellung (Qsz(x = 1 ym) = 100 %)
erreicht. Das Aerosol mit Aerosil®200 und dem hdchsten Dispersitatszustand weist somit
einen Volumenanteil von ca. 70 Vol.-% kleiner gleich 1 ym Partikelgréfie auf. Davon liegt
der Hauptanteil von ca. 66 Vol.-% im Bereich der submikronen Agglomerate zwischen 200
nm und 1 um Grof3e.

Zwischenresiimee

Aus den Untersuchungen mit Aerosil®200 lasst sich zum einen schlussfolgern, dass mit
dieser Modellsubstanz ein erstes Plateau mittels mechanischer Desagglomeration durch
das schnell rotierende Sichtrad schon bei minimalem Leistungseintrag erreicht wird. Zum
anderen hat der Einsatz der Mahlluft unter den gegeben technischen Bedingungen keinen
positiven Effekt auf die Steigerung der Dispersitat.

An dieser Stelle ergeben sich zwei weiterfiuhrende Fragen. Ist dieses Ergebnis material-
oder prozesstechnisch begriindet? Um der Frage des granulometrischen Zustandes des
Ausgangsmaterials auf den Grund zu gehen, sind in den folgenden Unterkapiteln
aquivalente Untersuchungen mit zwei grdberen, aber sonst chemisch gleichen
Modelsubstanzen protokolliert. Die Frage, inwieweit die durch die Mahlluftdisen
eingebrachte Energie besser oder Uberhaupt dissipiert werden kann, wird naher diskutiert.
Der Einfluss durch das rotierende Sichtrad unter vorhandenen Bedingungen (Geometrie,
Anordnung, Stromungsfiihrung zum Sichtrad) ist bei maximaler Rotation an
nachgewiesener Grenze fest, da undefinierte Reagglomerationsvorgange stattfinden.
Infolge dessen kann ein unbekannter gewonnener Dispersitatszustand nicht
aufrechterhalten werden.

5.3 Aerosil®90

Aus technischen Grinden sind mit dieser Modellsubstanz der reine Betrieb als Sichter
ATP50 (minimaler Luftdurchsatz von 21 m®h) und der Betrieb als Strahlmiihle AFG100
bei maximal 3bar Mahlluftdruck (Luftdurchsatz 52 m%h) untersuchbar. In dieser
Reihenfolge ist vergleichend auf den Betrieb als Sichter ATP50 und im einfachen Mihle-
Sichter-Kreislauf als AFG100 zu schlie3en.

Versuchsreihe ATP50

Beginnend bei deaktiviertem Sichtrad ist beim Betrieb der Anlage als reiner Sichter
(ATP50) ohne zuséatzliche Mahlluft bei minimal mdglichem Luftdurchsatz von 21 m®h
anhand der Volumenverteilung in Abbildung 43 a) eine nur langsam anwachsende
Dispergierwirkung bis zur Drehzahl von 17500 U/min zu erkennen.

Das bis zu diesem Punkt maximal erreichbare Desagglomerationsniveau ist mit dem von
Aerosil®200 vergleichbar (vgl. Abbildung 44, D, knapp 40 %). Zu verdeutlichen ist dieser
Punkt mit der analogen Darstellung der Volumenanteile y; in den einzelnen erreichbaren
Desagglomerationsplateaus Uber den gesamten messbaren PartikelgrélRenbereich (vgl.
Abbildung 45). Diese mit steigendem Leistungseintrag nur allmahlich ansteigende
Zerkleinerungswirkung der mikronen Anteile der aufgegebenen Aerosolfraktion in den
Bereich der submikronen Agglomerate zwischen 200 nm und 1 ym ist im Vergleich zu
dieser Versuchsreihe mit Aerosil®200 besonders hervorzuheben.

Dies impliziert die agglomeratzerkleinernde Sto3- und Abrasionswirkung an der
SichtradauRenkante. Das heilt, diese Entwicklung der PartikelgroRenverteilung im
Produktstrom kommt bis zu einer kritischen Sichtraddrehzahl von 17500 U/min einem
selbstahnlichen Abrasionsprozess gleich (vgl. Abbildung 43 a)). Aullerdem werden mit
steigender Sichtradrotation stufenweise mehr Aggregatdste von den Agglomeraten
abgebrochen und umverteilt.

Das beinhaltet anhand der Ergebnisse, dass sich zum einen auch mikrone Agglomerate
auf die GréRe submikroner Agglomerate im Bereich von 1 uym und kleiner spalten lassen.
Zum anderen werden abgeschlagene Aggregataste auf die GréRe submikroner
Agglomerate reagglomeriert.
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In diesem Zusammenhang weisen die mikronen Agglomerate anhand der erhaltenen
Ergebnisse vom Aufgabeproduktstrom ausgehend eine gegeniber Aerosil®200 festere
Agglomeratstruktur infolge einer geringeren Agglomeratporositat auf (vgl. Kapitel 2.1.2).
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Abbildung 43: Einfluss der Sichtraddrehzahl auf die Dispersitit der Produktaerosole bei
verschiedenen Luftdurchsétzen fiir Aerosil®90

Wie beim Vergleich der Niveaus in Abbildung 42 mit Abbildung 44 sowie Abbildung 41 mit
Abbildung 45 zu erkennen, hat bei den Versuchen mit Aerosil®200 schon der minimalste
Eintrag mechanischer Energie durch das Sichtrad zum Erreichen eines vergleichbaren
Desagglomerationsniveaus wie bei 17500 U/min bei Aerosil®90 ausgereicht.

Bei weiterer Steigerung der Sichtraddrehzahl (siehe Abbildung 43 a) und Abbildung 44)
kommt es ab 20000 U/min infolge des weiter steigenden Leistungseintrages mit
steigender Sichtraddrehzahl zum Aufbrechen eines Grof3teils der Agglomerate bis in den
Bereich der Materialaggregate (zweites Plateau). An diesem Arbeitspunkt ergibt sich fir
die betrachtete Modellsubstanz ein kritischer Leistungseintrag durch das schnell
rotierende Sichtrad, der den Sprung in der Dispersitat bewirkt. Das heil3t, ab dieser durch
das Sichtrad eingetragenen Leistung werden die Bestandteile der Ausgangsagglomerate
zum groRten Anteil weit genug stabil voneinander entfernt, ohne dass es zu
Uberwiegenden Reagglomerationsvorgangen kommt.

Somit liegen schon bei einer Drehzahl von 20000 U/min ca. 60 Vol.-% der
Produktaerosolpartikel im Bereich kleiner gleich 200 nm (max. Aggregatgrofie) vor.

Seite 76



Circa

80 Vol.-% der Produktaerosolpartikel/-agglomerate werden bei dieser

Parameterkombination auf GroRen kleiner 1 um dispergiert. Davon liegen nur ca.
20 Vol.-% im Bereich zwischen 200 nm und 1 ym, dem ersten Plateau.

1
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Abbildung 44: Desagglomerationsgrad D, in Abhangigkeit der Sichtraddrehzahl und

verschiedenen Luftdurchsatzen fiir Aerosil®90

Erstaunliche 50 Vol.-% sind zu den Materialaggregatasten aufzubrechen und 10 Vol.-%
des Ausgangsmaterials werden durch die wirkenden Krafte an der Sichtradaulienkante
bis auf die Primarpartikel aufgebrochen. Das heif3t, 10 % werden Uber die Zerstérung der
Aggregate bis auf ein drittes Plateau verschoben.
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Abbildung 45: Volumenanteile in 4 definierten GroRenbereichen in Abhangigkeit der

Sichtraddrehzahl und des Luftdurchsatzes fiir Aerosil®90

Die hochstmaogliche Sichtradrotation bei einer Drehzahl von knapp 24000 U/min bewirkt
diesbezlglich noch einmal eine Steigerung des Anteils in den Bereich kleiner gleich
200 nm um 20 Vol.-% auf 80 Vol.-%.
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Davon liegen 60 % der Produktaerosolpartikel als Aggregate zwischen 0,1 ym und 0,2 pm
sowie knapp 20 % als Primarpartikel kleiner 0,1 um vor. Die Verbesserung der Dispersitat
des Produktaerosols bis in den Bereich eines dritten Plateaus steht also in direkter
Abhangigkeit der durch das Sichtrad Uber seine Rotation eingetragenen Leistung.
Insgesamt wird bei dieser Parameterkombination ein Produktaerosol mit gut 87 Vol.-%
kleiner 1 ym Partikel-/AgglomeratgrofRe erreicht. Daraus resultiert ein geringer Anteil an
submikronen Agglomeraten gréf3er 200 nm von 7 Vol.-%.

Die deutlich zu erkennende und typische Bimodalitat der feinsten
Produktaerosolverteilungen zeigt bei 20000 U/min zu dem erheblichen Anteil von
60 Vol.-% kleiner gleich 200 nm ein weiteres Maximum, aber mit wesentlich geringerem
Anteil von 23 Vol.-% im Partikel-/AgglomeratgrofRenbereich von 0,2 bis 1,23 ym. Bei
maximal moglicher Sichtraddrehzahl n,.. von ca. 24000 U/min ergibt sich zu dem
Maximum mit einem Anteil von 80 Vol.-% kleiner gleich 200 nm (max. Aggregatgrofe) ein
weiteres Maximum mit einem sehr geringen Anteil von weniger als 20 Vol.-% im
Partikel-/Agglomeratgroflenbereich von 0,7 bis 2,3 ym. In dieser Klasse ist ein sehr
geringer Anteil von 12,5 Vol.-% ungentigend zerstorter Agglomerate gréf3er 1 ym bis ca.
2,3 ym enthalten. Mit dem ersichtlichen Fortschritt auf ein nachstes Plateau muss es sich
dabei um wieder reagglomeriertes oder nicht genigend desagglomeriertes Material
handeln. Damit ist die Moglichkeit denkbar, dass sich ein stabiler Zustand zwischen
desagglomerierender und agglomerierender Wirkung einstellt.

Trotz dieses Anteils handelt es sich um ein zielgerechtes technisches sowie insgesamt
um das feinste Produktaerosol mit Aerosil®90 (vgl. Abbildung 44, D, ca. 95 %) bei Einsatz
des ATP50. Bemerkenswert ist auch der geringe, aber vorhandene Anteil zwischen
10 und 20 Vol.-% kleiner gleich 100 nm (kleinste AggregatgroRe) bei den Aerosolen auf
dem Niveau eines zweiten Plateaus.

Zwischenresiimee

Unter Berlcksichtigung des aktuellen Stands des Wissens in der Fachliteratur war es
bisher nicht gelungen, Feststoffaerosole auf ein derartiges Dispersitatsplateau zu
verschieben.

Dies ist vor allem dem verwendeten Online-Messsystem zuzuschreiben, welches in dieser
Form fir einen solchen  Anwendungsfall mit einem derart breiten
PartikelgréRenmessbereich bisher nie zur Anwendung kam. Das heif3t weiterhin, ahnliche
Plateaus kdnnen mdglicherweise auch mit anderen Desagglomerationsmethoden erzeugt
werden. Ohne eine entsprechende Nachweismethode fir eine klare Beweisfuhrung sind
derartige wissenschaftliche Untersuchungen jedoch nicht mit den hier gezeigten
Ergebnissen vergleichbar. Offline durchgefiihrte Messungen und/oder fiir die Analyse von
der Gas- in die flissige Phase Ubertragene und nachbehandelte Systeme sollten auch
nicht fir einen konkurrierenden Vergleich verwendet werden, da diese nicht den Zustand
des Produktes direkt nach der Beanspruchung im Prozess reprasentieren.
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Versuchsreihe AFG100

Fir einen Prozessluftvolumenstrom von 52 m®/h ist auf den ersten Blick keine eindeutige
Tendenz in Abhangigkeit von der Sichtraddrehzahl erkennbar (vgl. Abbildung 43 b)).

Die Beschreibung des Verlaufs durch einen exponentiellen Anstieg des
Desagglomerationsgrades D; mit steigender Sichtraddrehzahl (vgl. Abbildung 44) zeigt
mit einer um ca. 20 % geringeren Bestimmtheit die gleiche Tendenz zum Ergebnisverlauf
bei minimalem Luftdurchsatz.

Mit Hilfe der Darstellung der Volumenanteile in Abbildung 45 ist ein ahnliches Verhalten
zu der Versuchsreihe mit der ATP50 erkennbar. Auffallig sind bei der Erdrterung einer
Tendenz 4 Punkte.

1. Bis zu einem kritischen Punkt weisen die Produktaerosole bei Einsatz der
Beanspruchungszone héhere Dispersitaten gegeniber denen ohne Verwendung
der Beanspruchungszone auf.

2. Dieser kritische Punkt bei 20000 U/min weist einen vergleichbaren
Dispersitatswert wie bei 21 m*h auf.

3. Nach diesem Punkt kommt es zu einer Umkehr der Dispersitat bei maximaler
Sichtradrotation gegeniiber dem Ergebnis bei 21 m%h.

Das heildt, von Beginn an bis zu einem kritischen Punkt mit einem vergleichbaren
Produktaerosol bei 20000 U/min zeigt der Einsatz der Beanspruchungszone in der
Gegenstrahimuhle mit 3 bar Mahlluftdruck einen tendenziell positiveren Effekt auf das
Dispergierergebnis. Dass bei Aerosil®90 der geringere Volumenstrom bis zu einem
kritischen Punkt zu schlechteren Desagglomerationsergebnissen flihrt, muss also an
einem anderen Desagglomerationsmechanismus in der Sichtermuhle liegen. Vorstellbar
ist eine gewisse Fluidisierung der zu beanspruchenden Agglomerate, die sich bei héherer
als der kritischen Drehzahl infolge hoéherer turbulenter Verhaltnisse am Abweiseradkorb
negativ auf die Dispersitdt auswirken, da moglicherweise Reagglomerationsvorgange
gefordert werden.

4. Bei einer Drehzahl von 7500 U/min ergibt sich ein maximaler, vorerst als Ausreiler
gekennzeichneter Punkt (vgl. auch Abbildung 44). Dieser weist einen erhéhten
Anteil von Aggregaten und Primarpartikeln bei geringerem Leistungseintrag (vgl.
Abbildung 37) auf gleichem Niveau gegeniber der Einstellung bei minimalem
Luftdurchsatz und maximaler Sichtradrotation (vgl. auch Abbildung 45) auf. Ob
dieses reproduzierbare Produktaerosol flir die Versuchsreihe eine Besonderheit
bezuglich der Strdmungsfiihrung zum Sichtrad darstellt oder es sich tatsachlich
um einen Ausreilder handelt, wird in weiterflihrenden Untersuchungen erértert.
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Weiterfiihrende Untersuchungen

Fur weiterfihrende Untersuchungen ist erstens der Drehzahlbereich um den Punkt bei
7500 U/min (Betrieb der Beanspruchungszone mit 3 bar Mahlluftdruck) und zweitens ein
Luftdurchsatz zwischen 21 m*h und 52 m%h in Abhangigkeit von der Sichtradrotation an
ausgewahlten Punkten zu untersuchen.

Diese Untersuchungen geben einen genaueren Aufschluss dartber, in welcher Weise mit
dem Einfluss der Mahlluft im Detail umzugehen ist.
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Abbildung 46: Entwicklung der PartikelgroBenverteilung Qs(x) a) um 7500 U/min bei 3 bar
und b) 2 bar Mahlluftdruck bei ausgewahlten Sichtradrotationen

Der erste Schritt ist die nahere Auflosung der Versuchsreihe bei 3 bar Mahlluftdruck mit
einer Sichtradrotation an den Punkten 6250 und 8750 U/min. Beim Betrachten der Kurven
in Abbildung 46 a) mit steigender Drehzahl ist nicht mehr auf einen Ausreiller bei der
Parameterkombination py. = 3 bar und nsg = 7500 U/min zu schlielen. Es ist ein Weg zur
hohen Dispersitat bei 7500 hin und Uber diese hinweg zu 5000 U/min zurlick zu erkennen,
um dann im nachfolgenden Verlauf des Desagglomerationsgrades D (vgl. Abbildung 44)
dem bisher bekannten Trend zu folgen. Das heil}t, die Hohe und die Anteile der Art der
eingebrachten Leistung stellen eine den Desagglomerationsprozess beglnstigende
Konstellation infolge der Strémungsfihrung zum Sichtrad dar.
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Diese Konstellation fiihrt zu einem maximal méglichen Uberwinden der interpartikuldren
Wechselwirkungen und Trennen der Aerosolteilchen im Prozessraum bis in die Messzone
des WIDE-RANGE-Messgerates.

In Abbildung 46 b) ist die Versuchsreihe bei einem fur Strahimuhlen minimal zu fahrenden
Vordruck von 2 bar mit Zylinderdisen (Druckverhaltnis px/po unter 0,528) bei
ausgesuchten Sichtraddrehzahlen anhand der PartikelgrofRenverteilung dargestellt.
Analog zum Einsatz der Strahimlhle bei 3 bar ergibt sich keine klare Tendenz in
Abhangigkeit von der Sichtraddrehzahl. Auch liegen die reproduzierbaren Verteilungen
alle auf einem ahnlichen Grenzniveau zwischen erstem und zweitem
Desagglomerationsplateau. Fir eine nahere Erérterung werden die gewonnen Ergebnisse
bei 2 bar Mahlluftdruck (42 m*h Gesamtluftdurchsatz) im Vergleich zu den beiden
anderen Luftdurchsatzen in Abbildung 47 bis Abbildung 49 gegeniibergestellt.

o 100
S {Modellsubstanz
£ 90 TAerosil®90 bei
—_ Tdeaktiviertem Sichtrad
X 80
P {
O 70+
60
50 +
401 0 bar Mahlluftdruck
i 21 m’/h Luftdurchsatz
0T 2 bar Mahlluftdruck
20 4 42 m°/h Luftdurchsatz
T 3 bar Mahlluftdruck
10T 52 m*/h Luftdurchsatz
0 ———— = T e ————
0.01 0.1 1 10 100
a) Korngrofe x in ym
o 100
o~ +Modellsubstanz
£ 90 1Aerosil®90 bei
—_ 112500 U/min Sichtradrotation
X 804
pe {
O 70+
60
50
40 1 0 bar Mahlluftdruck
1 21 m*/h Luftdurchsatz
T 2 bar Mahlluftdruck
20+ 42 m*/h Luftdurchsatz]
T 3 bar Mahlluftdruck
107 52 m’/h Luftdurchsatz
0 + L e ¥ Pt
0.01 0.1 1 10 100
b) KorngroRe x in pym

Abbildung 47: Vergleich PartikelgroBenverteilung Qs(x) in Abhéngigkeit vom Luftdurchsatz
[=f(Mahlluftdruck)] fiir a) deaktivierte und b) 2500 U/min Sichtradrotation.

Fur eine vergleichende Betrachtung bietet es sich an, mit den Versuchen bei 7500 U/min
zu beginnen (vgl. Abbildung 48 a)). Hier ergibt sich mit steigendem Luftdurchsatz eine
eindeutige reproduzierbare Abhangigkeit zu einer maximal mdglichen Dispersitat des
zuvor als Ausreilder entlasteten Punktes bei maximal moglichen 3 bar Mahlluftdruck. Das
impliziert mit Einsatz der Beanspruchungszone und Steigerung des Mahlluftdrucks eine
eindeutige Wirkung bei gewabhlter Sichtradrotation.
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Das heil}t, die mit der Mahlluft eingebrachte Leistung wird dissipiert. Mit den Drehzahlen
unter 7500 U/min bei beiden gewahlten Einstellungen im Vergleich ergibt sich eine
Regelmaligkeit (vgl. Abbildung 47 a) und b)).

Die Steigerung des Mahlluftdurchsatzes flhrt zu einem kritischen Druck, bei dem eine
maximale Dispersitat erreicht wird. Dabei handelt es sich um den Vordruck, bei dem die
Uberschallbedingung fiir einen Freistrahl gerade erflllt ist. Bei dem fir diese Versuche mit
Aerosil®90 maximal moglichen Druck ergibt sich eine verminderte Dispersitat, die mit dem
Ergebnis ohne Mahlluft vergleichbar ist. Infolge der turbulenten Verhaltnisse mit
steigendem Mahlluftdruck ergeben sich bei Steigerung auf 3 bar
Reagglomerationserscheinungen, die insgesamt zu einem gréberen Aerosol fihren.
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Abbildung 48: Vergleich PartikelgréoBenverteilung Q;(x) in Abhangigkeit vom Luftdurchsatz
[=f(Mahlluftdruck)] fiir a) 7500 U/min und b) 10000 U/min Sichtradrotation.

Uber den kritischen Punkt bei 7500 U/min hinaus, bei dem sich ein eindeutiger
Zusammenhang mit logisch ableitbaren Effekten feststellen lasst, ergibt sich bis zur
kritischen Drehzahl von 17500 U/min  im oberen Mittelfeld des moglichen
Drehzahlbereichs tUber den Punkt bei 10000 U/min ein ahnliches Bild wie bei den beiden
kleinsten Sichtraddrehzahlen (vgl. Abbildung 49 a) und Abbildung 48 b)).
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Bei 17500 U/min ist im Vergleich von 2 und 3 bar Mahlluftdruck ein stufenweises
Fortschreiten der Desagglomerationswirkung in einem engeren Rahmen der beiden
Mahlluftdricke erkennbar. Dieses Ergebnis stitzt eine tatsachlich vorliegende
Maximaldispersitat bei 7500 U/min, die sich im Drehzahlbereich um diesen Punkt ergibt.
Mit den Ergebnissen zur Dispersitat bei maximaler Sichtradrotation und den drei
Luftdurchsatzen im Vergleich zu den Ergebnissen bei 7500 U/min ist ein Umkehreffekt in
ungefahr gleichem Abstand zu erkennen (vgl. Abbildung 49 b) mit a) sowie Abbildung 48
und Abbildung 47).
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Abbildung 49: Vergleich PartikelgroBenverteilung Qsz(x) in Abhangigkeit vom Luftdurchsatz
[=f(Mahlluftdruck)] fiir a) 17500 U/min und b) maximale Sichtradrotation.

Das heif3t, aus energetischer Sicht ist mit einer maximalen Drehzahl bei reinem
Sichterbetrieb mit 1 kW Leistungseintrag gegeniber einer geringen, aber kritischen
Sichtradrotation bei 7500 U/min und Einsatz der Beanspruchungszone mit 3 bar
Mahlluftdruck mit ca. 1,3 kW Leistungseintrag ein vergleichbares maximal dispergiertes
Aerosol herstellbar.
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Zwischenresiimee

Fir eine nahere Erdrterung der Ergebnisse ist in nachfolgenden Forschungsarbeiten die
Aufgabe gestellt, eine explizite strdbmungsmechanische Untersuchung des
Prozessraumes unter denselben Bedingungen abzubilden, da die reine Betrachtung des
Leistungsinputs nicht zur vollstandigen Klarung der ablaufenden Effekte ausreicht,
sondern lediglich Modellvorstellungen zulasst. Hier ist vor allem der Bereich der
Beanspruchungszone und der Transportstrdmung im Mittelteil des Prozessraumes
gemeint. Fakt ist, dass die fiir die Dispergiertechnik gewonnenen positiven Erkenntnisse
nicht zufallig, sondern reproduzierbar unter vergleichbaren, genauen Bedingungen
erzeugt sind. Derartige Untersuchungen wurden in Zusammenhang mit der verwendeten
Sichtermuhle bisher nicht publiziert und stellen ein eigenes Forschungsthema dar.

5.4 Aerosil®0OX50

Anhand der PartikelgroRenverteilung in Abbildung 50 und der Volumenanteile in den
einzelnen erreichbaren Desagglomerationsplateaus in Abbildung 51 liegen alle
reproduzierbar nachgewiesenen Aerosole mit Aerosil®OX50 auf dem gleichen
erreichbaren Desagglomerationsplateau.

o 100
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C 90 —Aerosil®0X50 bei
— 21 m°h
3.% 80 TLuftvolumenstrom |
(e} 70 Obar Mahlluftdruck j
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Abbildung 50: Einfluss der Sichtraddrehzahl auf die Dispersitat der Produktaerosole bei
verschiedenen Luftdurchsitzen fiir Aerosil®0X50
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Im Detail zeichnet der Einsatz der Sichtermihle insgesamt eine nur marginale und schwer
zu tendenzierende Wirkung als Agglomerate zerstérendes Organ ab.
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Abbildung 51: Volumenanteile in 4 definierten Gré6Renbereichen in Abhangigkeit der

Sich

traddrehzahl und des Luftdurchsatzes fiir Aerosil®0X50

Der Desagglomerationsgrad D; in Abbildung 52 zeigt in einem gering differierenden

Verlauf einen Umschlag mit

steigender

Sichtradrotation von anfangs hoheren

Dispersitaten bei 3 bar zu 0 bar zu einem etwas feineren, aber statistisch nicht signifikant
unterschiedlichen Produktaerosol in Anlehnung an die Ergebnisse mit Aerosil®90. Analog
zu den feinsten Aerosolen mit Aerosil®90 ist generell ein deutliches Aufbrechen der
Agglomerate bis in den Bereich der Materialaggregate zu verzeichnen.
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Abbildung 52: Desagglomerationsgrad D, in Abhangigkeit der Sichtraddrehzahl und
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chiedenen Luftdurchsétzen fiir Aerosil®0X50
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Das feinste sich von den anderen abgrenzende Produktaerosol (py. = 3 bar,
nsg= 2500 U/min) nimmt in der Darstellung in Abbildung 52 den Wert D; nahe 1 flr den
maximal mdglichen Dispersitatszustand mit der Modellsubstanz an [Q3(x=0,2 um) ca.
80 Vol.-%].

Mit einem Volumenanteil von 90 % bei einer Partikelgrole von 1 pum und 10 %
Volumenanteil zwischen 1 ym und 1,15 uym stellt es insgesamt das feinste produzierbare
Aerosol mit den drei untersuchten Modellsubstanzen dar. Unter Berlcksichtigung des
Einflusses der Sichtermiihle ist das Erreichen eines zweiten Plateaus primar fir alle mit
Aerosil®0OX50 produzierten Aerosole durch das Schergefalle im verwendeten Ejektor aus
dem RODOS-System der Fa. Sympatec verursacht. Mit dem Einsatz der Strahimuhle
kann keine Plateauverschiebung erreicht werden. Es kommt vereinzelt zu Umverteilungen
der Feinanteile im AggregatgroRenbereich zu groberen Agglomeraten und zuriick. Das ist
auf stochastische Effekte (Reagglomeration und Desagglomeration) wahrend des
Prozesses zurlckzuflhren.

Bei dieser kompaktesten der drei Modellsubstanzen Aerosil®OX50 ist mit dem Einsatz
der Sichtermihle unter verschiedenen Prozessbedingungen (pm, nsg) gegeniber der
reinen Wirkung des Ejektors kein Sprung auf ein nachstes, drittes Plateau, also der
vollstandigen Zerstérung der Aggregate und weiter der Primarpartikel, festzustellen. Die
Steigerung des Feinanteils im PartikelgréfRenabschnitt kleiner 200 nm bis zur minimalen
Aggregatgrofle von 100 nm kommt durch die Desagglomeration der gréberen
Agglomerate aus den obersten mit Agglomeraten gefiiliten Klassen mit der Sichtermihle
zustande. Die hauptsachlich resultierenden Aggregate werden so in die jeweilige Klasse
umverteilt. Der Anteil kleiner gleich 100 nm betragt bei allen Aerosolen mit dieser
Modellsubstanz, wie den feinsten auf dem Niveau befindlichen Aerosolen mit Aerosil®90,
ca. 10 Vol.-%. Dieser Anteil ist technisch bemerkenswert, zeigt aber keinen Sprung auf
ein nachstes Plateau (vgl. Abbildung 51).

Bezuglich der statistischen Gleichheit der Ergebnisse ist es denkbar, dass ein Sprung auf
ein  nachstes Desagglomerationsplateau erreicht wird, da es infolge der
Transportstromung und der damit verbundenen Interaktionszeit zwischen den am Prozess
beteiligten Partikeln von der Beanspruchungszone zum Abweiserad zu erheblichen
Reagglomerationsvorgdngen und damit zu einem Produktaerosol auf einem stabilen
PartikelgréRenniveau im Bereich von 100 bis 200 nm, also wie nachgewiesen, kommt.

Zwischenresiimee

Aerosil®OX50 stellt als grobste der untersuchten Substanzen das am einfachsten zu
dispergierende Aerosol dar.

Der dafir verantwortliche Ejektor (primare Wirkung fur Plateausprung) ist laut den
Untersuchungen von Stintz [STI2005] einer der bis dato effektivsten bekannten und
kommerziell erhaltlichen Trockendispergierer, wobei vergleichbare Dispersitatsniveaus mit
feinen Schiittgltern bisher nie allein durch Stréomungskrafte erreicht wurden. Der
Nachweis derartiger Dispersitaten ist auf das verwendete WIDE-RANGE-
PartikelgroRenmesssystem zurlickzuflihren. Bei den bisher publizierten Untersuchungen
mit einem solchen Ejektor ist eine derartige Nachweismethode mit einem vergleichbaren
Messbereich nicht erwahnt.

Somit ist, wie bereits angemerkt, mit der im Rahmen der Arbeit entwickelten WIDE-
RANGE-Methode auf Basis der Erkenntnisse der Arbeit von Friehmelt [FRI1999] ein
erheblicher Sprung fur die gesamte Dispergiertechnik gelungen. Nur mit einer
entsprechend breit arbeitenden Nachweismethode kénnen Aussagen uber den Erfolg
oder Misserfolg einer Desagglomerationsmethode getroffen werden.
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5.5 Vergleich des Desagglomerationsverhaltens der Modellsubstanzen

Anhand der Diagrammdarstellungen in Abbildung 53 sind die Zusammenhange im
Desagglomerationsverhalten zusammengefasst. Dazu wird der Kehrwert D;* des
Desagglomerationsgrades D, (vgl. Formel 51 ) gebildet. Bei einem Wert von D;* gleich 1
ist die Desagglomeration nach den Vorgaben als zielgerecht zur Erreichung eines
Desagglomerationsplateaus unterhalb von einem Mikrometer zu werten. Entspricht D4*
einem Wert groRRer 1, so liegt die Dispersitat des Produktaerosols auf einem Niveau Uber
der Zieldispersitat. Dieser Wert entspricht der oberen PartikelgroRe der Verteilung in
Mikrometer bei einem Verteilungswert Q; von 95 %.
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Abbildung 53: D1* = 1/D4 (Wert entspricht der oberen PartikelgréBe in um bei Q; = 95 % der
PartikelgroBRenvolumenverteilung) in Anhangigkeit der Sichtradrotation und
Modellsubstanz im Betrieb a) als Sichter ATP50 und b) als Strahimiihle
AFG100 mit einem Mahlluftdruck von 3 bar

Der Verlauf von D+* in Abbildung 53 a) bei reinem Betrieb als Sichter bei minimalem
Luftdurchsatz zeigt flr die einzelnen Modellsubstanzen einen unterschiedlich intensiven
Desagglomerationsfortschritt mit steigender Sichtradrotation.
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Zwischen den einzelnen Substanzen ist bezlglich der Desagglomerationswirkung bei
vergleichbarer Desagglomerationsenergie mit gréber werdendem Ausgangsmaterial der
sonst chemisch gleichen Aerosil®-Produkte ein leichteres Desagglomerieren bis in den
Bereich eines zweiten Desagglomerationsplateaus nachweisbar.

Eine Ausnahme flr diesen grundsatzlichen Trend besteht bei Aerosil®90 gegeniber
Aerosil®200. Bis zu einer kritischen Sichtradrotation wird bei Aerosil®90 eine hohere
Bindungsenergie als Zerkleinerungsenergie wirksam, die sich stufenweise bis zu einer
kritischen Drehzahl bei 17500 U/min dem Dispersitatsniveau von Aerosil®200 angleicht
(vgl. Kapitel 5.3). Dies liegt wahrscheinlich an einer geringeren Agglomerat-Porositat von
Aerosil®90 vor der Beanspruchung im Vergleich mit den Aerosil®200-Agglomeraten.

Die Aerosil®200-Agglomerate miissen also eine so hohe Porositat aufweisen, dass das
bloRe Aktivieren des Sichtrades mit minimaler Drehzahl einen Sprung zu einer Dispersitat
auf einem ersten Plateau im submikronen Bereich gegenlber deaktiviertem Sichtrad
bewirkt. Erst mit Uberschreiten einer kritischen Sichtradrotation von mehr als 17500 U/min
gelingt mit Aerosil®90 ein Sprung auf ein nachstes Plateau im submikronen Bereich (vgl.
Kapitel 5.3). Mit Aerosil®200 ist dieser Sprung bei fortschreitendem Energieeintrag nicht
moglich. Diese werden infolge steigender Sichtradrotation nur minimal besser
desagglomeriert. Dies ist hochstwahrscheinlich auf wesentlich starker wirkende
Reagglomerationsprozesse gegeniiber den Bindungsenergien bei Aerosil®90
zuruckzufuhren. Stand des Wissens ist, dass ab Partikelkonzentrationen um
10" Partikel/m® eine Agglomeration dispergierter Partikel einsetzt [ZAH1976], [ZAH1977].
In Anhang 1 st dazu die mit dem WIDE-RANGE-System bestimmte
Gesamtpartikelkonzentration in Partikel/m? fiir die jeweiligen Versuchsreihen aufgetragen.
Auffallig ist, dass die ermittelten Anzahlkonzentrationen weit Uber der bisher in der
Literatur bekannten Grenze von 10" Partikel/m® liegen. Generell sind bei hoheren
Dispersitaten im Vergleich insgesamt héhere Partikelzahlen zu verzeichnen. Der bisher
diskutierte Haupttrend einer effektiveren Desagglomeration bei feiner werdendem
Ausgangsmaterial wird in der Darstellung in Abbildung 53 im Vergleich mit Anhang 2
bestatigt. Deshalb ist es umso erstaunlicher, dass vor allem bei den Untersuchungen mit
Aerosil®OX50 solch  hohe  Partikelkonzentrationen bei  gleichzeitig  hohem
Desagglomerationsplateau vorliegen.

Die Resultate mit Aerosil®OX50 zeigen ein  konstantes, zielgerechtes
Desagglomerationsniveau bei einem Wert von D¢* nahe eins (vgl. Abbildung 53 a)).
Aufgrund der gréberen im Agglomeratverbund beteiligten Partikel gegentber den beiden
anderen Modellsubstanzen ist die Anzahl an Kontaktstellen so gering, dass ein kritischer
Wert unterschritten wurde, der eine vergleichsweise geringe Bindungsenergie im
Agglomerat zur Folge hat, so dass schon die Desagglomerationswirkung im
Aufgabeejektor zu einer fast vollstandigen Zerstorung der Agglomerate vor allem auf
einem Niveau im Bereich der Materialaggregate fihrt. Die mit grol3er Wahrscheinlichkeit
ablaufenden Reagglomerationsprozesse beziehen sich dabei vor allem auf einen Anteil
der sumikronen Agglomerate gréRer 200 nm. Eine Reagglomeration der Partikel im
Bereich kleiner als 100 nm zu GroéRen im Bereich der Agglomerate ist dabei aber nicht
ausgeschlossen. Von den Bindungsenergien zwischen den Primarpartikeln im
Aggregatverbund ausgehend ist aber die erste Variante wahrscheinlicher (vgl.
Kapitel 6.2).

Die Dispersitaten der Produktaerosole mit hohen Volumenanteilen im Bereich der
Materialaggregate sind infolgedessen im Zusammenhang mit der Nachweismethode als
Fortschritt fiir die Dispergiertechnik zu werten.

Bei Einsatz der Beanspruchungszone als Strahimihle AFG100 mit einem Mahlluftdruck
von 3 bar (vgl. Abbildung 53 b)) ergibt sich bezlglich der Ergebnisse mit der grébsten
Modellsubstanz Aerosil®OX50 kein Fortschritt zu einem héheren Disperistatsniveau. Hier
kann ein Einfluss der Strahimihle auf das Desagglomerationsverhalten ausgeschlossen
werden.

Beim Vergleich der beiden Versuchsreihen mit Aerosil®200 und Aerosil®90 ist ein
merklicher Unterschied vor allem bei den Sichtraddrehzahlen kleiner 17500 U/min
gegenlber dem Verlauf ohne Beanspruchungszone zu erkennen.
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Durch die Mahlluft scheint es bei den Versuchen mit Aerosil®90 gelungen zu sein, eine
Fluidisierung der in den Prozessraum eingebrachten Materialagglomerate zu bewirken.
Somit haben die Materialagglomerate eine gegeniber den Versuchen ohne Mahlluft
geringere  Dichte vorzuweisen, welche es ermoglicht, die interpartikularen
Wechselwirkungen infolge einer kleineren inneren Zugfestigkeit der Agglomerate mit der
folgenden Beanspruchung durch das Sichtrad zu Uberwinden. Inwieweit von den durch
die 3 bar Mahlluftdruck eingebrachten 1 kW Leistung in diese Fluidisierung und somit
Auflockerung der Agglomerate umgesetzt wird, ist aus den Versuchsergebnissen nicht
abzuleiten.

Dem gegentber ist mit dem erhéhten Luftdurchsatz bei Aerosil®200 eine Verminderung
des Desagglomerationserfolges infolge der erhohten Schleppkraft zu verzeichnen. Das ist
mit einer geringeren Verweilzeit und somit einer geringeren die Agglomerate zerstérenden
Wirkung des Sichtrades im Vergleich zum Prozess ohne Mahlluft zu erklaren.

Die volumenspezifische Oberflache der Produktaerosole mit Aerosil®OX50 liegt relativ
konstant unabhangig von den variierten ProzessgroRen bei maximaler Dispersitat auf
einem zweiten Plateau in einem Wertebereich von minimal 35 und maximal 38 m%cm?®
(vgl. Abbildung 54).
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Abbildung 54: Volumenspezifische Oberflache in Anhangigkeit der Sichtradrotation und
Modellsubstanz bei Betrieb a) als Sichter ATP50 und b) als StrahIimiihle
AFG100 mit einem Mahlluftdruck von 3 bar
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Bei Aerosil®90 ist das nach dem im Vorstehenden erérterten Desagglomerationsverhalten
komplexer.

Bei reinem Betrieb als Sichter bis zur kritischen Sichtradrotation von 17500 U/min
entwickelt sich die spezifische Oberflache (vgl. [DIN2006]) von ca. 2 bis ca. 7 m%cm? (vgl.
Abbildung 54 a)). Darlber hinaus liegen die Werte auf dem Niveau von Aerosil®0X50.
Das ist ein Unterschied von Faktor flnf bis zwanzig zur spezifischen Oberflache bei
minimaler Dispersitat.

Bei den Produktaerosolen mit Aerosil®200 liegen die Werte bei Einsatz als ATP50 auf
konstant 10 m%cm?, also ca. % der maximalen Oberflache bei reinem Betrieb des Sichters
bei Produktaerosolen mit maximaler Dispersitat (vgl. Abbildung 54 a)). Ohne Sichter liegt
der Wert analog zu Aerosil®90 auf ca. 2 m%cm?®.

Mit Sichter und bei 3 bar laufender Beanspruchungszone mit Aerosil®200 ist eine gut halb
so grofRe Oberflache mdglich (vgl. Abbildung 54 b)), was auf die diskutierte erhdhte
Schleppkraft des zusatzlichen Durchsatzes an Transportfluid zuriickzufiihren ist.

Ohne Wirkung des Sichters liegt der Wert, analog zur Versuchsreihe bei minimalem
Luftdurchsatz, auf ca. 2 m%cm?.

Bei Aerosil®90 kommt es infolge der Mahlluft zu der diskutierten Fluidisierung und somit
zu einer erhodhten volumenspezifischen Oberflache mit steigender Sichtradrotation. Die
Produktaerosole mittlerer Dispersitat bei Aerosil®90 unter Wirkung der Mahlluft weisen
ca. die Halfte der maximal erreichbaren spezifischen Oberflache bei ca. 20 m%cm? auf.
Mit Ausnahme von 7500 U/min liegen die volumenspezifischen Oberflachen unterhalb von
15000 U/min auch im Bereich unter 10 m%cm® bis ca. 6250 U/min. Bei den
Sichtradrotationen davor sind die Dispersitaten nicht héher als bei Aerosil®200, aber im
Vergleich zum reinen Betrieb als Sichter ATP50 leicht erhdht.

Zwischenresiimee

Ein feineres Primarkorn im Agglomeratverbund impliziert also eine hohe Wirksamkeit der
interpartikularen Wechselwirkungen und somit die der verminderten Dispergierbarkeit.
Erst bei Uberwinden der wirkenden Anziehungskrafte und Distanzhalten der zu
trennenden Agglomeratkomponenten ist es mdglich, eine Dispersitat wie bei den beiden
groberen Substanzen infolge einer kleineren inneren Zugfestigkeit des Agglomerates zu
erreichen. Die Ursache liegt nicht allein in der einzubringenden Leistung durch die
Sichtermihle, sondern auch in Reagglomerationserscheinungen beim Transport des
Produktaerosols nach der Beanspruchung. Daraufhin ist zu prifen, inwieweit die Stabilitat
der hergestellten Aerosole nach der Beanspruchung aufrechterhalten werden kann (vgl.
Kapitel 5.6).

5.6 Prozessstabilitat

Die Ausfiihrungen in diesem Kapitel dienen einer Vertrauensprifung gegenuber der quasi
kontinuierlich ablaufenden Produktion von technischen Aerosolen.

Dazu ist der Verlauf der Hauptprozessparameter Mahlluftdruck (Haupteinfluss auf
Luftdurchsatz) und der Sichtraddrehzahl im Zusammenhang mit der Prozessregelgrofle
Mahlraumdruck Uber der Zeit zu betrachten. Im Fokus stehen die technisch wichtigen
Versuchsreihen beim jeweils feinsten Produktaerosol.

Alle NebeneinflussgroRen, wie Luftdurchsatz flr Sichtradmotorlagerspilung und
Sichtradspaltspilung, Aufgabeejektor, Verdiinnungssystem, Temperatur und Feuchte des
Transportmediums Luft, werden als konstant vorausgesetzt und auf Grund ihrer
verfahrenstechnisch geringeren Bedeutung in die Diskussion nicht mit einbezogen. Ein
maoglicher Einfluss dieser Grofien ist trotzdem zu prifen. Infolge der aufgenommenen
Sensordaten ist von keinem relevanten Einfluss dieser GroRen auszugehen. Der sich
ergebende Druckverlust in hauptsachlicher Abhangigkeit vom Sichtrad in der
Transportleitung nach dem Prozessraum wird bezlglich der Online-Messung Uber eine
Neukalibration der Teilstromentnahme kompensiert. Der sich ergebende Einfluss auf die
Dispersitat ist aus energetischer Sicht marginal (vgl. Abbildung 37 b)).

Des Weiteren ist der Verlauf der Dispersitat anhand des ersten Moments der
Volumenverteilung M, ; (mittlere PartikelgroRe der Verteilung, siehe DIN ISO 9276 Blatt 2)
Uber der Zeit zu diskutieren.
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In Anlehnung an die VDI-Richtlinie 2066 [VDI1993a] sind Online-Messungen der
PartikelgroRenverteilung der einzelnen hergestellten Produktaerosole nach ca. 2/3 der
Lange nach dem Einlauf in die Transportleitung durchzufuhren, was im vorliegendem Fall
ca. 1 m Transportleitung entspricht. Stand des Wissens zur Stabilitat von technischen
Aerosolen ist, dass ab Partikelkonzentrationen um 10" Partikel/m® eine Agglomeration
dispergierter Partikel innerhalb von Bruchteilen einer Sekunde einsetzt [ZAH1976],
[ZAH1977]. An diesem Punkt ist zu klaren, inwieweit eine Reagglomeration der
nachgewiesenen Produktaerosole nach einer definierten Transportstrecke stattfindet.
Dazu sind exemplarisch an ausgewahlten Versuchen Online-Messungen unter
aquivalenten Bedingungen durchzufiihren. Die Wahl fallt auf die jeweils feinsten und
technisch wichtigsten Aerosole. Diese sind an einer Messstelle nach festgelegten 7 m
Transportstrecke zu vermessen und mit denen nach 1 m Transportleitung zu vergleichen
sowie im Zeitverhalten gegenuberzustellen.

Mit einem Vergleich der PartikelgroRenverteilungen an diesen zwei Messstellen ist eine
Aussage zur Stabilitat der produzierten technisch wichtigen Aerosole zu treffen.
Diesbezuglich ergeben sich mit den beiden wesentlichen eingestellten Luftdurchsatzen
(reiner Sichterbetrieb bei 21 m*h, Anwendungsbeispiel als Sichtermiihle 52 m*/h) die in
Tabelle 4 dargestellten Durchstrémzeiten in der Transportleitung in Abhangigkeit der
Lange. Der in Klammern stehende Wert entspricht der mittleren Gesamtverweilzeit inkl.
der Mahlraumdurchstromungszeit.

Tabelle 4: Durchstromzeit bis zur jeweiligen Messstelle in Abhangigkeit vom
Luftdurchsatz und dem durchstréomten Volumen.

Lange der Leitung 1 7

inm

Normluftdurchsatz in | Durchstromzeit in Transportleitung in sec

m’/h (inkl. Mahlraumvolumen)
21 0,14 (0,59) 0,97 (1,42)
52 0,06 (0,24) 0,39 (0,57)

Verlauf der Hauptprozessparameter und des Mahiraumdruckes im Zusammenhang
mit der erzielbaren Dispersitét

Wie in Kapitel 4 beschrieben wird der Prozess Uber den Mahlraumdruck pur geregelt.
Dazu ist fir alle Versuchsreihen ein leichter Unterdruck von 7,5 mbar tber den gesamten
Prozesszeitraum aufrechtzuerhalten. Dies ist Uber den Soll-/Ist-Vergleich des
Mahlraumdruckes und einer damit verbundenen Regelung der Leistung des am Ende der
Prozesskette befindlichen Seitenkanalgeblases gewahrleitet. Dabei handelt es sich um
einen PID-Regler (Proportional-Integral-Derivative controller), bei dem fir eine
entsprechende Regelung die Anteile der einzelnen Glieder eingestellt werden muissen.
Das Finden der jeweiligen Parameter stellt sich diesbezuglich als sehr komplex heraus.
So ist es notwendig, fir jede Parameterkombination auf empirische Weise die genauen
Parameter einzustellen. Ausgehend von Richtwerten aus der Literatur stehen diese flr
alle durchgefuhrten Versuchsreihen fest. Somit ergeben sich die in den Anhangen
dargestellten Verlaufe des Mahlraumdruckes flir ausgewahlte Messreihen fiir jeweils
minimale und einen maximalen und teilweise mittlere Werte fur die beiden
Hauptprozessparameter Sichtradrotation nsg und Mahlluftdruck py. (siehe Anhang in
Kapitel 9.2). Die Auswahl bezieht sich auf die durchgefihrten Versuche im
Zusammenhang mit einer verlangerten Transportleitung bei 7 m. Die Werte werden als in
der Praxis Ublicher Wert mit jeweils 10 Hz, also 10 Werten pro Sekunde, aufgenommen.
Das teilweise zu erkennende Schwanken der Sichtraddrehzahl resultiert aus der
Messmethode (ber einen magnetisch induktiven Drehzahlsensor fiir eine digitale
Erfassung dieser, der mit dem Luftkiihlungsrad des Elektromotors zusammenarbeitet und
4 Signale pro Umdrehung erhalt.
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Die Messung funktioniert auf 10 U/min genau, was ein Zittern im Verlauf erkennen lasst.
Die Uiber die Anlagenregelung eingestellte Drehzahl im Frequenzumrichter ist als konstant
und einflussfrei anzusehen. Die Schwankungen des Mahlluftdrucks sind auf die
Druckluftversorgung fur die gesamte Anlage aus dem Reservoir zurickzufihren. Durch
das Leerfahren des Reservoirs bis auf einen kritischen Druck und dem anschlieRenden
Auffillen dieses durch den reaktivierten Kompressor resultiert im Netzdruck eine gewisse
Hysterese, die aus energetischer Sicht keinen Einfluss darstellt.

Aus Sicht eines konstanten Mahlraumdrucks pwr wird permanent ein konstanter
Saugbetrieb und somit ein konstanter Transport durch die Anlage gewahrleistet. Einzig
bei hohen Betriebsdrehzahlen und Mahlluftdriicken ergibt sich eine gewisse
Einschwingphase und teilweise auch Nachregelphasen.

Beim Betrachten der Dispersitat im Anhang 9.2 ergeben sich grundsatzlich bei den
Messungen in Anlehnung an die VDI 2066 gleichmafRig produzierte Produktaerosole
(Plateau), die mit erkennbaren, aber in ihrer Wirkung marginalen Schwankungen der
Prozessparameter Uber den Produktionszeitraum erhaben sind.

Die gleichmafRigen Verlaufe starken somit die in den Kapiteln 5.2 bis 5.4 getroffenen
Aussagen uber die bei der jeweils eingestellten Parameterkombination produzierbaren
Produktaerosole. Zu beachten ist nur, dass die Messfrequenz der Prozessgroflen von
10 Hz, also 10 Messungen pro Sekunde, nicht mit denen der Partikelgrélenmessungen
Ubereinstimmen, was in der messgeratespezifischen Mindestdauer von ca. 7 Minuten fir
eine Messung mit dem SMPS zu begriinden ist.

Zum Beweis, dass mit den jeweils nachgewiesenen Prozessbedingungen tatsachlich die
korrekten Dispersitaten einhergehen, ist am Beispiel fur 0 bar Mahlluftdruck und
2500 U/min Sichtradrotation mit Aerosil®90 mit Messungen nach 1 m Transportleitung
eine gewollte Veranderung des Mahlraumdrucks (Sollwert, rote Linie) von -7,5 auf ca. -
18 mbar in Abbildung 55 (siehe auch Anhang 11) zu erkennen. Beim Riickgang auf den
Sollwert von -7,5mbar ist ein fur die dargestellten Versuchsreihen Ublicher
Nachregelvorgang zu beobachten.

|Aerosi|®90_0bar Mahlluftdruck_2500 U/min Sichtradrotation_1mTransport |

120 180 240 300
Zeit in min
Abbildung 55: Mahlraumdruck pyr und erster Moment der PartikelgroBRenvolumenverteilung
M, ; (mittlere PartikelgroRe) liber der Zeit fiir Versuch mit Aerosil90 bei

21 m*/h Luftdurchsatz und 2500 U/min Sichtradrotation bei einer
Teilstromentnahme nach einem Meter Transportleitung
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Am Verlauf der Dispersitat anhand des ersten Moments der
PartikelgroRenvolumenverteilung in Abbildung 55 (siehe auch Anhang 33) ist im gleichen
Zeitbereich eine leichte Veranderung im Plateau zu erkennen. Allerdings ist diese
Schwankung im Gesamtbild als marginal festzuhalten.

Aerosolstabilitéit

Zur Prifung der Transportstabilitdt stehen Messungen nach einer Transportstrecke von
festgelegten 7 m an ausgesuchten Punkten im Fokus.

Zum Vergleich mit den Bedingungen zu den Hauptprozessparametern sind im Anhang 9.2
alle aquivalenten Verlaufe mit aufgefuhrt. Fur alle identischen Versuche im Vergleich zu
denen bei 1 m Transportstrecke konnen konstante Bedingungen mit vergleichbaren
Schwankungen seitens der Hauptprozessparameter und der Prozessregelungsgrof3e pur
bestatigt werden.

Der Einfluss auf die Dispersitat der feinsten Aerosole bei verlangerter Transportstrecke
ergibt bei dem mit Aerosil®200 und 21 m*/h Luftdurchsatz sowie einer Sichtradrotation
von 20000 U/min nachgewiesenen Produktaerosol im Vergleich mit dem aquivalenten
Versuch nach 7 m Transportleitung eine Verschlechterung des Desagglomerationsgrades
D; von durchschnittlich 39 % auf 34 %. Bezieht man den Standardfehler bei 7 m von 5 %
und 2% bei 1m Transportleitung mit ein, ergibt sich statistisch gesehen kein
entscheidender Unterschied.

Unter Berucksichtigung der gesamten PartikelgroRenverteilung Qs(x) zeigt sich eine
mehrmodale Verteilung Uber fast den gesamten Messbereich des WIDE-RANGE-
PartikelgréRenmesssystems (vgl. Abbildung 56 a)). Dies betrifft vor allem im feinen
PartikelgroRenbereich zwischen 70 nm und 200 nm (max. Aggregatgrof3e) einen erhohten
Anteil von gut 30 Vol.-% gegenuber der Messung nach 1 m Transportleitung.

Bei beiden Transportlangen ergibt sich bis zu einer PartikelgréRe von 540 nm ein Anteil
von fast 35 Vol.-%. Danach verlauft die Verteilung bei 7 m (ty = 0,97 s) im gréberen
PartikelgroRenbereich, was auf eine verstarkte Reagglomeration der zuvor bei 1 m
Leitung (tw= 0,14 s) im PartikelgroRenbereich von 100 bis 1000 nm nachgewiesenen
Partikel hindeutet.

Der erhohte Anteil von gut 30Vol.-% zwischen 70nm und 200 nm in der
Aerosolpartikelverteilung nach 7 m Transportwegleitung zeigt allerdings ein deutliches
Aufbrechen von Agglomeraten bis auf Partikelgréfien im Bereich der Aggregate. Dieser
deutliche Anteil an Feingut im submikronen Bereich ist mdglicherweise auf profilbedingte
Scherstromungen im Randbereich der Transportleitung zuriickzufihren. Eine eindeutige
Aussage lasst sich anhand der PartikelgroRenverteilung unter Berlcksichtigung der
aufgenommenen Prozessparameter nicht machen. In der oberen Diagrammdarstellung in
Anhang 31 ist deshalb die Dispersitat des Produktaerosols Uber der Messzeit im Vergleich
zwischen beiden Messstellen aufgetragen. Die Ergebnisse mit einer Teilstromentnahme
nach einer Transportstrecke von 1 m zeigen, wie weiter oben schon diskutiert, tber die
gesamte Prozessdauer ein stabiles Produktaerosol im statistisch sicheren Rahmen.

Die ermittelte Dispersitat nach 7 m Transportleitung deutet auf den ersten Blick an einigen
Punkten eine Reagglomeration an. Unter Bericksichtigung des angezeigten
Standardfehlers (Fehlerbalken) und dem Verlauf von M;; im Mittel ist von starken
Schwankungen im Dispersitatszustand Uber den Produktionszeitraum auszugehen. Das
heit, nach 7 m Transportstrecke sind keine konstanten und statistisch sicheren
Dispersitatszustande nachweisbar.

Die anderen verglichenen Versuchsreihen zeigen ein analoges Bild im Verhalten
gegeniber der Messstelle nach einem Meter (siehe Anhang 31 und Anhang 32).

Die teilweise marginal héheren Dispersitaten sind kein Indiz fir ein der Zielstellung
gegenlber besseres Produktaerosol, da eine Produktionsstabilitat fiir einen Einsatz in der
Praxis gewahrleistet sein muss.

Mit der Modellsubstanz Aerosil®90 wird der Unterschied zwischen beiden Online-
Messstellen anhand der Messreihe bei 21 m*h sowie maximaler Sichtradrotation
quantifiziert.
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Abbildung 56: Einfluss Transportleitungslange auf die Dispersitat fiir das jeweils feinste
Produktaerosol der drei Modellsubstanzen fiir 1 und 7 Meter Transportleitung
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Der Vergleich der Volumenverteilungen in Abbildung 56 b) zeigt eine deutliche
Reagglomeration der Produktaerosolpartikel nach 7 m Transportleitung. Dies betrifft einen
Grofteil der Partikel im GroRenbereich der Aggregate und Primarpartikel (kleiner
200 nm).

Der Volumenanteil der Partikel im GréRenbereich zwischen 200 nm Aggregatgrofle und
ca. 1 um ist diesbeziglich nach 7-facher Verweilzeit in der Transportleitung um ca.
50 Vol.-% gestiegenen (vgl. Abbildung 56 b)). Der Volumenanteil in den Klassen Uber
1 um Partikelgré3e hat damit einen Zuwachs von ca. 12 %. Die Reagglomeration bezieht
sich somit auf die zuvor vollstandig aufgebrochenen Agglomerate (ll. Plateau). Der
Desagglomerationsgrad D, verschiebt sich von 95 % (+/- 2 %) auf 82 % (+/- 5 %). Trotz
der starkeren Schwankungen bei einem Nachweis nach 7 m Transportleitung zu dem
stabilen Verlauf bei einem Nachweis nach 1 m Transportstrecke zeigt der Verlauf von M, 3
Uber der Messzeit einen sich abgrenzenden Verlauf auf einem hdheren Niveau (vgl.
Anhang 33). Auffallig beim Betrieb der Strahlmuhle mit einem Mabhlluftdruck von 3 bar ist
der Vergleich bei 7500 U/min Sichtradrotation.

Hier ergibt sich der erste Moment auf einem 10-fach schlechteren Dispersitatsniveau
gegenlber der Messung bei vergleichsweise starken Schwankungen Uber der
Produktionszeit (vgl. Anhang 35).

Bei der Rotation mit 2500 U/min und Betrieb als Strahimuahle mit 3 bar ergibt sich ein
weniger starker Unterschied, allerdings mit ahnlichem Schwankungsbereich (vgl. Anhang
34).

Erst bei sehr hohen bis maximalen Drehzahlen (vgl. Anhang 34 und Anhang 35) ergibt
sich ein gleichmaRiger Verlauf Uber der Zeit mit abschnittweisen Plateaus und wenigen,
aber deutlichen AusreilRern. Allerdings zeichnet sich bei den Messungen nach einem
Meter Transportleitung generell ein plateauhafter Verlauf ab, was flir eine minimal
maogliche Transportstrecke spricht.

Die Dispersitatsveranderungen der Aerosole mit Aerosil®OX50 in Abhangigkeit der
Transportleitungslange sind am Beispiel bei 2500 U/min Sichtradrotation und
Stahlmuhlenbetrieb mit 3 bar als Sichtermuhle in Abbildung 56 c) dargestellt. Hierbei ist
nach einer Transportleitungslange von 7 m eine deutliche Verschiebung des
Desagglomerationsgrades D, der Partikel in den Bereich groberer Agglomerate von ca.
36 %-Punkten von 98 % (+/-2 %) auf 62 % (+/-8 %) zu verzeichnen. Bei genauer
Betrachtung der Verteilungssumme Q3(x) fallt nach 7 m Transportweg ein Anteil von fast
50 Vol.-% kleiner gleich der maximalen AggregatgréofRe von 200 nm auf. Das bedeutet
einen Verlust von gut 30Vol-% in diesem Grolenbereich infolge von
Reagglomerationsvorgangen auf der langeren Transportstrecke. Dieser Anteil von ca.
30 Vol.-% ist fast vollstdndig in den GrélRenbereich Uber 1 pum PartikelgroRe
reagglomeriert. Die Bimodalitat der Verteilung bleibt dabei erhalten.

Der Verlauf von M, ; Uber der Messzeit zeigt bei einem Meter Transportleitung wiederholt
ein gleichmalliges Bild (vgl. Anhang 37). Unter Berlcksichtigung des angezeigten
Standardfehlers (Fehlerbalken) und dem Verlauf von M;3; im Mittel ist nach 7 m
Transportstrecke auch von starken Schwankungen im Dispersitatszustand Uber den
Produktionszeitraum auszugehen. Allerdings verlduft der Uberwiegende Teil der
Dispersitatszustande auf einem gegeniber 1 m Transportleitung héher agglomerierten
Niveau. Wegen der starken Schwankungen ist bei verlangerter Transportleitung davon
auszugehen, dass der gleichmalige Dispersitatszustand bei einem Meter
Transportstrecke nicht gehalten werden kann. Bei den anderen Prozesseinstellungen mit
Aerosil®0OX50 ergibt sich reproduzierbar ein ahnliches Bild, da sie alle nach einem Meter
Transportleitung auf ca. dem gleichen Dispersitatsniveau liegen (vgl. auch Anhang 36 und
Anhang 37).

Fakt ist, dass die technisch interessanten Aerosole (Q3(x=1um)—100 Vol.-%) fur langere
Transportwege stabilisiert werden mussen. Auf dem Weg der Aerosolpartikel durch die
Beanspruchungszone und das Sichtrad vergehen mit den gegeben Luftdurchsatzen im
Minimum ca. 0,24 Sekunden und eine nachtragliche Stabilisierung der Aerosolpartikel ist
nicht mehr sinnvoll. Wenn eine Stabilisierung unvermeidlich ist, muss diese im Bereich
der Beanspruchung erfolgen (vgl. Abbildung 57).

Bei einer Stabilisierung z.B. mittels unipolarer Aufladung muss die prinzipbedingte
Maximalbeladung beachtet werden (z.B. [UNG2004]).
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Weiter ist flr diese Lésung auch ein entsprechender kostenaufwendiger Nachweis fir die
sehr kleinen Oberflachenladungen der am Prozess beteiligten Aerosolpartikel notwendig
(vgl. Abbildung 57), um eine mdgliche Aufladung und die Ladungsstabilitdt zu prufen.
Eher vorstellbar ist eine sterische Stabilisierung durch entsprechende Additive. Eine
Studie im Zusammenhang mit der verwendeten Modelsubstanzklasse steht allerdings
noch aus.

Dosieren Dispergieren Transport in
N | ,| Messstrecke
Stabilisieren Teilstroment- Dispergiergiite- und
nahme fiir Online- > Ladungsmessung
Messung

Abbildung 57: Schema der Prozesskette zur Herstellung stabiler Aerosole mittels trockener
Dispergierung sowie Stabilisierung und Ladungsmessung

Kann man jedoch auf eine langere Transportstrecke verzichten, ist eine
Weiterverarbeitung des Aerosols mit quantitativ _hohen Feinheiten fur alle drei
Modellsubstanzen problemlos einzurichten.
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6 Modellvorstellungen zum untersuchten Desagglomerationsprozess

Die Ergebnisse in Kapitel 5 lassen auf einen merklichen Einfluss der Granulometrie des
Ausgangsmaterials auf die Dispersitit des Produktaerosols schlieflen. Die
Haupterkenntnis aus den im Kapitel diskutierten Ergebnissen ist, dass mit grober
werdendem Aerosil® im Ausgangszustand ein leichteres Zerkleinern der Agglomerate
erreicht wird. Bei Aerosil®OX50, also dem grdbsten der drei Materialien, ist der Einfluss
der Strahimihle generell marginal. Ein deutlicher Einfluss findet erst bei Aerosil®90 statt.
Ein klarer Trend ist hier bei reinem Betrieb des Sichters zu erkennen. Die Versuchsreihe
mit Einsatz der Mahlluft zeigt bis zu einer kritischen Drehzahl prinzipiell einen &hnlichen
Verlauf, leicht zu feineren Produktaerosolen hin verschoben. Mit Drehzahlen nahe und bis
zu der maximalen Drehzahl kommt es noch einmal zu einem Plateauwechsel. Bei
20000 U/min ergibt sich ein kritischer Punkt bei dem statistisch sicher das gleiche
Produktaerosol hergestellt wird. Bei Aerosil®200 ist der Grundeinfluss des Sichters noch
deutlicher zu erkennen, auch wenn eine Steigerung der Sichtraddrehzahl auf ein
technisch mdgliches Maximum bei besagten Versuchsreihen keine Verbesserung der
Quantitat und Qualitat des Produktaerosols bewirkt.

Beziiglich der Uberlegungen zu einem verallgemeinerten Modell ergeben die gefundenen
Zusammenhange einen hohen Komplexitatsgrad. Im Wesentlichen missen deshalb
Modellvorstellungen, vor allem flir sehr spezielle Trendabweichungen, formuliert werden.
Prinzipiell ist es sinnvoll, eine modellbasierte Agglomeratfestigkeit (in Anlehnung an die
Ausflihrungen in Kapitel 2.1.2) einer vom Desagglomerationsorgan (Sichtrad)
ausgehenden Beanspruchungsintensitat gegeniber zu stellen. Unter Berilicksichtigung
der real vorherrschenden Bedingungen und der hohen Komplexitdt der in Kombination
ablaufenden Prozesse in der Strahimiihle muss ein Modell, welches allgemeine Aussagen
zuldsst, auf jeden Anwendungsfall angepasst werden. Der Nachteil einer solchen
Methode ist, dass die Handhabbarkeit fur die Anwendung in der Praxis gering ist.

Im Folgenden werden deshalb fiir allgemeine Zusammenhange Randbedingungen und
ein entsprechend einfaches Modell formuliert.

6.1 Vorbetrachtungen

Der Fokus mit den gewonnen Erkenntnissen (vgl. Kapitel 5) liegt auf einer Wirkung des
schnell rotierenden Abweiserades. Modelle fir die Zusammenhdnge am Abweiserad
finden sich in der Literatur viele (vgl. Kapitel 2.3.2).

Im Folgenden wird ergadnzend dazu eine einfache Berechnungsvorschrift fir die
Zusammenhange am Abweiserad hergeleitet, um zu zeigen, welche Unterschiede
zwischen einem Prozess mit massiven Partikeln und lockeren Agglomeraten bestehen.
Die Neuerung mit dieser Betrachtungsweise besteht in lhrer Giiltigkeit tiber den gesamten
Bereich der Strdomungsverhaltnisse nach Reynolds von laminar bis turbulent inklusive
dem vielfach beschriebenen Ubergangsbereich. Im Vergleich werden die einfachen
Zusammenhange fir den Ilaminaren und den turbulenten Strdmungsbereich
gegenlbergestellt. Ausgangspunkt flir den Grundzusammenhang sind die in Abbildung 58
visualisierten Zusammenhange.

Abbildung 58: Modellvorstellung Abweiserad
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Die Trennung findet am Einzelpartikel im Gegenstrom an der KorbradauRenkante (radial
beschaufelt) statt. Der visualisierte Partikel ist fur ein besseres Verstandnis versetzt zur
Korbradaufienkante mit den wirkenden Kraften dargestellt. Die im Trennpunkt am Partikel
wirkenden Krafte durch Sichtrad (Fliehkraft) und Transportmedium (Schleppkraft) sind
jeweils durch die modellbedingt resultierenden Geschwindigkeiten bericksichtigt.

Basis fur die Herleitung eines Prozessmodells ist das einfache Kraftegleichgewicht in
Formel 53. Die am Gleichgewicht beteiligten Krafte Zentrifugalkraft Fz, Wiederstandkraft
des Fluids Fy und dem Auftrieb Far (infolge des Dichteunterschieds zwischen Partikel-
und Fluiddichte) sind in den Formel 54 bis Formel 56 definiert.

F,+F, +F, =0
Formel 53

F,=m, a,(r)=pp-V, -a,(r)
Formel 54

Far =mg-a,(r)= Pen Ve -a,(r)
Formel 55

B p
FW :cW(Rex,r)'AP ’ ;’N

V(1) -V, (1)
Formel 56

Auf Basis dieser einfachen Kraftebilanz aus Fliehkraft und Schleppkraft des
Transportfluids (vgl. Formel 53) am Einzelpartikel sowie den in Abbildung 58 visualisierten
Zusammenhangen gilt an der SichtradauRenkante folgende Bedingung in Formel 57:

X, v, (X )=ueV,
Formel 57

Das Grobgut folgt dabei der Sinkgeschwindigkeit v, (als Funktion der Trennpartikelgrofie
xt) im Zentrifugalkraftfeld und das Feingut der Stromung (VqumendurchsatzVG) an der

SichtradaufRenkante mit der Geschwindigkeit u.
Dabei gelten fur die folgenden Modellbetrachtungen die EinflussgroRen
¢ Material
o0 TrennpartikelgroRe xt
o Partikeldichte pp
e Maschine
o Sichtradradius rsr
o Sichtradhohe Hsr
o Schaufelbreite Bs
0 Schaufelabstand As
e Prozess
o Sichtraddrehzahl nsg

0 Luftluftvolumenstrom\/G

o Luftdichte pgn

o Luftzahigkeit ngn
Bezuglich laminarer Bedingungen, also Reynolds-Zahl < 1, folgt aus der Kraftebilanz,
den oben genannten Bedingungen sowie:

24 24-n,
Cw “Re x.v .o,
€ X;-Vp Ps

Formel 58
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Vsr =211 Igp - Ngg
Formel 59

bzw.

a,=4-m" rg 'nSRz
Formel 60

und
_ Y% -(Bs +A)
2.-mryAs-Hg,

Formel 61

die Berechnungsvorschrift fir die TrennpartikelgréRe nach Formel 62:

9 ) 1 (B +A ) 1
. . RV _ stAs) |
' \/{4'"3} lonYon {( P_pG,N>:| LSRZ'As'HSR} L’SRZ}

Formel 62

Ein Modell fur den Bereich vollausgebildeter Turbulenz, also fir Reynolds-Zahlen groRer
1000, und einem daraus resultierenden und konstanten cy~Wert von 0,44 ergibt sich mit
den sonst zum laminaren Modell gleichen Bedingungen in Formel 63.

1 'VGZ-pG,N  (Bs+A) 1
48-m* (pP_pG,N) "SR3'A32'HSR2 Ngg

Formel 63

XT 2

Der Ubergangsbereich zwischen laminarem und turbulentem Bereich birgt bezlglich der
Bertiicksichtigung des Widerstandsbeiwertes cy flir den Modellkérper Kugel als Partikel
eine Vielzahl von Naherungslosungen (z.B. in [KUR1966]) und lasst somit
unuberschaubar viele komplexe Modelle zur Berechnung des Trennschnitts flr einen
Abweiseradsichter zu.

Ein wichtiges Problem diesbezlglich stellt der Zusammenhang in Formel 64 dar,
Xy -V, -
Cy = f(Re): f(wj
G,N

Formel 64

da wiederum
Vm = f(XT)

Formel 65

ist.

Motivation ist es deshalb, einen einzigen Zusammenhang zu beschreiben, welcher die
Betrachtung der Verhaltnisse unter Berlcksichtigung der  jeweiligen
Strémungsbedingungen in separaten Zusammenhangen tberflissig macht.

Dies gelingt Uber eine numerische Losung des Zusammenhangs von Archimedes-Zahl Ar
und Omega-Zahl Q [GRA1983], [FUC2010a].

Diese werden mit den Parametern der Modellvorstellung folgendermal3en gebildet:

Ar~Re’ -¢c,, —>f(x;);=f(v,)

Formel 66
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.Q~:;e—>f(vm);¢ f(x;)

w
Formel 67

Das heif3t, die Archimedes-Zahl ist eine Funktion von xr und nicht von v,, und bei der
Omega-Zahl umgekehrt.

Damit besteht eine Verbindung zwischen TrennpartikelgroRe xt und Sinkgeschwindigkeit
Vm Wie in Formel 68 verdeutlicht.

X; o>Ar o Qov,

Formel 68

Unter Berucksichtigung der vorstehenden Bedingungen ergibt sich eine
Berechnungsvorschrift Uber den gesamten Reynolds-Bereich fur den Trennschnitt an der
SichtradaufRenkante nach folgender Gleichung:

1
;3 2 3 2 ;3 2 3 3
2l Ve’ -Pon” (Bs+As) bl Ve’ -pon” (Bs+As) e
9 5 ror® ngg? A Hg’ | } 9 5 rsr® ngg? As> Heg | }
32.m° rsr”-ngg"-As” -Hsr"\Pp—Pc,n HlG,n 32.m° rsr”-nsg"-As” -Hsr™\Pp—Pg,n 6N 2
10 “Nen
X =
' - )
. 2, . . — .
41 -rsp -Nsg” (Pp —Pon ) Pon
Formel 69

Neben den wesentlichen EinflussgroRen zu Material, Sichter und Prozess (analog zu
Zusammenhangen in Formel 62 und Formel 63) stehen die Konstanten a, b und c fir die
Berechnung des numerischen Zusammenhangs nach einer Naherung mit einem Polynom
zweiter Ordnung zwischen Archimedes-Zahl Ar und Omega-Zahl Q. Die Konstanten
nehmen dazu folgende Werte an:

a =0,0696
b =0,8961
c=1,9993

Die Bestimmtheit des Zusammenhangs liegt bei 99,9 %.

Abbildung 59 a zeigt anhand eines Beispiels mit dem Sichter ATP50 der Fa. Alpine
(Stahlsichtrad) und den Materialeigenschaften des in der Feststoffverfahrenstechnik
weitverbreiteten Referenzmaterials Kalkstein die Zusammenhange fir laminare,
turbulente Bedingungen und die aus den Berechnungen fir den Gesamtbereich nach
Formel 69. Was fir alle Zusammenhange gleichermalien gilt ist, dass mit steigender
Zentrifugalkraft infolge steigender Sichtradrotation ein feinerer Trennschnitt resultiert.

Bis auf die Sichtradrotation sind die anderen variablen Parameter in den
Modellgleichungen im gewahlten Beispiel konstant.

Seite 100



20
£
=1
£ 15
- Modell - Gesamtbereich
>
()
o
E 10
o
c
| 5
3 . Modell - laminarer
< Bereich
s Modell - turbulenter T
- —— T Bereich
0
10 15 20 25 30 35 40 45
a) Vgg in m/s
20 A
g Versuchsergebnisse
c
= 15
-
»
(7]
2
=e 10
[@)]
=
.
(]
x 5
c
§ turbulent ]
'_ N
0 —i L}
10 15 20 25 30 35 40 45
b) Vgg in m/s

Abbildung 59: a) Modellrechnungen, Beispiel ATP 50 Kalkstein; Luftvolumenstrom 1,6
m*/min und b) Vergleich Modell und Versuch, Beispiel ATP 50 Kalkstein
< 100 pm; Luftvolumenstrom 1,6 m*/min [FUC2010a]

In Tabelle 5 ist der allgemeine Einfluss einiger wichtiger variabler Parameter aus allen
Modellen auf den Trennschnitt zusammengefasst. Hierbei gilt immer, dass nur jeweils die
eine EinflussgroRe verandert wird und die anderen Parameter konstant sind.

Wesentlich ist die Schleppkraft des Fluids entgegen der Fliehkraft infolge der
Sichtradrotation durch das Sichtrad zum Auslass. Unter sonst konstanten Bedingungen
wird die Schleppkraft durch den Volumendurchsatz des Transportfluids (meist Luft)
beeinflusst und steigt, wenn dieser steigt. Diese Abhangigkeiten werden auch durch das
komplexe Modell von Husemann bestatigt. In seinem Modell findet der Einfluss weiterer
Parameter auf den Trennschnitt und die Trennscharfe (ber die Berechnung der
Trennfunktion Berucksichtigung (vgl. Kapitel 2.3.2).

Die dargestellten Modellrechnungen sind erganzend durch experimentelle Studien unter
den auch fir die Modellrechnungen verwendeten Bedingungen in Abbildung 59 b
dargestellt. Die dargestellten Versuchsergebnisse liegen dabei in einem statistisch
sicheren Rahmen aus jeweils funf Mal wiederholten Versuchsreihen mit einem
vernachlassigbar kleinen Fehlerintervall von +/-2 %.

Die Ergebnisse des gewahlten Beispiels zeigen, dass die hdchste Ubereinstimmung
zwischen dem Modell fir den Gesamtbereich und den experimentellen Ergebnissen
besteht.
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Tabelle 5: Einfluss einiger Modellparameter auf die TrennpartikelgroRe

Modellparameter sinkt | oder | Trennpartikelgrofe xr
steigt 1
e Material 1 .
kt

o Partikeldichte op sin

e Maschine
o0 Sichtradradius rsg 1
o Sichtradhohe Hsr 1
o Schaufelbreite Bg l sinkt
0 Schaufelabstand Ag l

e Prozess
o0 Sichtraddrehzahl nsg i
o LuftiuftvolumenstromV/ ! sinkt
o0 Luftdichte pgn !

Danach kommt der Zusammenhang flir den laminaren Bereich (Rey<1). Das Modell flr
den turbulenten Bereich (Re,>1000) liegt deutlich von den experimentellen Daten zu
feineren Trennschnitten hin entfernt.

Der Grund hierflr ist anhand der Re-Zahl fiir das gewahlte Beispiel zu begrinden (vgl.
Abbildung  60). Zur  Erlduterung der  Abbildung  60: Mit  steigender
Sichtradumfangsgeschwindigkeit ergibt sich im experimentellen Ergebnis eine kleinere
TrennkorngréfRe und damit eine kleinere Re-Zahl fir diese Partikelgrofde (vgl. Formel 64).
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Abbildung 60: Re(x) und x+, Beispiel ATP 50 Kalkstein < 100 ym; Luftvolumenstrom
1,6 m*/min [FUC2010a]

Die Re-Zahlen fur das Beispiel liegen zwischen 2,5 und 15. Fur die hochsten
Sichtradumfangsgeschwindigkeiten vsg ergeben sich Re-Zahlen nahe dem laminaren
Bereich, weshalb sich die Modellrechnungen nah an den experimentell ermittelten
Trennschnitten orientieren.

Es ist zu beachten, dass die Re-Zahl mit der sich bei einer bestimmten Sichtradrotation
ergebenden TrennpartikelgréRe im Zusammenhang steht. Mit steigender Re-Zahl geht
der Zusammenhang von laminarem Modell zu Experiment bis Uber den turbulenten
Bereich immer weiter auseinander, da die Stromungsverhaltnisse vom laminar nahen
Bereich immer weiter in einen Ubergangsbereich abweichen.
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Fir eine einfache Vorausberechnung der Trennpartikelgréf3e xt ist das aufgestellte Modell
nach Formel 69 eine gute Grundlage fir die praktische Kontrolle von Klassierprozessen
mit Abweiseradsichtern. Die Gleichungen enthalten dabei die wesentlichen
Einflussgréf3en zu Material, Sichter und Prozess.

Fir ein scale up und eine breite industrielle Anwendung mit technischen Sichtern sind
wahrscheinlich Anpassungsparameter sowie Vergleichsuntersuchungen mit anderen
Sichtgiitern und Abweiseradsichtertypen notwendig [FUC2010a].

Wird aufRer der Trennpartikelgrofle x; die Trennscharfe bendtigt, ist das nur Uber die
Prozessmodellierung mit Hilfe der Trennfunktion moglich (vgl. Kapitel 2.3.2).

Erweitert man das Modell in Formel 69 mit dem Parameter Partikelporositat, um eine
Variation der Partikeldichte zu betrachten, ergibt sich mit dem minimal mdglichen
Luftdurchsatz und mittleren bis maximalen Sichtradrotationen fir den verwendeten Sichter
ATPS50 der Fa. Alpine am Beispiel der Modellsubstanz Aerosil® ein Zusammenhang wie

in Abbildung 61 dargestellt.
5

Sichter: ATPS0
Feststoffdichte: 2200 kg/m?
Prozessluftvolumenstrom: 21 m*h

Xt in pm

Sichtradumfangsgeschwindigkeit vsg
inm/s

—a—45 ——52,5 ——B0

0
0 o1 02 03 04 05 06 O7 08 09 1

Partikelporositat ¢,

Abbildung 61: TrennpartikelgroRe x1 nach Modell Formel 69 auf eine Abhangigkeit der
Partikelporositit erweitert fiir das Beispiel der Sichtung von Aerosil® mit
dem Sichter ATP50 bei minimalem Luftdurchsatz

Fir eine deutlichere Auflésung ist die Ordinate der Diagrammdarstellung bei xr =5 pm
abgeschnitten. Der hauptsachliche Anteil des dabei am Prozess beteiligten minimalen
Transportfluiddurchsatzes von 21 m°h Luft ergibt sich aus der Spiillung des
Antriebsmotorlagers vom Sichtrad und des Spalts am Sichtradring zum Auslass, damit
kein Material ungesichtet den Prozessraum verlassen kann. Nach den
Modellvorstellungen bewirkt die Verringerung des Luftdurchsatzes eine Verminderung der
wirkenden Schleppkraft durch das Transportfluid. Bei den dargestellten Ergebnissen
resultieren also infolge der minimal moglichen Schleppkraft mit dem Sichter ATP50
Trennschnitte Uber der technisch interessanten Grenze von 1 ym.

Es ist deutlich zu erkennen, dass selbst mit maximaler Sichtradrotation auch im Bereich
sehr kleiner Partikelporositat von 10 % unter Berucksichtigung der bekannten
Modellvorstellungen zur Sichtung am Abweiserad keine Unterschreitung der
Trennkorngrenze von 1 um mdglich ist.

Far mittlere bis hohe Partikelporositaten gehen die vorliegenden TrennpartikelgroRen weit
von dieser Grenze bei 1 um zu hdéheren Trennschnitten hin weg, da die Wirkung der
Fliehkraft gegenuber der Schleppkraft in Folge der stark sinkenden Tragheit der immer
poroseren Partikel Uberwiegt. Fur theoretische Porositdten bei 99 % ergeben sich
Trennschnitte je nach Sichtradumfangsgeschwindigkeit bei 45 m/s von 21 ym, bei ca.
52 m/s von ca. 16 um und bei 60 m/s von 14 uym.
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Sichter: ATPS0
Feststoffdichte: 2200 kg/m?
Prozessluftvolumenstrom: 15 m¥h

Xy inpm

Sichtradumfangsgeschwindigkeit vsg
in m/s
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Abbildung 62: TrennpartikelgroBe x; nach Modell Formel 69 auf eine Abhangigkeit der
Partikelporositit erweitert fiir das Beispiel der Sichtung von Aerosil® mit
dem Sichter ATP50 bei einem theoretischen Luftdurchsatz von 15 m*h

Selbst wenn angenommen wird, dass man diese auf ein Minimum reduzierten Strome
stufenweise noch weiter senken koénnte, ergadben sich Verlaufe wie in Abbildung 62 bis
Abbildung 64 dargestellt. Hier ist der zu Abbildung 61 identische Zusammenhang mit
stufenweise gesenktem Luftdurchsatz in jeweils separaten Diagrammdarstellungen
zusammengestellt. Erst wird der Luftdurchsatz fur das Gedankenexperiment auf 15 (vgl.
Abbildung 62), dann auf 10 (vgl. Abbildung 63) und schlieRlich auf theoretische 1 m*h
(vgl. Abbildung 64) gesenkt.
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Abbildung 63: TrennpartikelgrofRe x; nach Modell Formel 69 auf eine Abhéangigkeit der
Partikelporositit erweitert fiir das Beispiel der Sichtung von Aerosil® mit
dem Sichter ATP50 bei einem theoretischen Luftdurchsatz von 10 m*h

Bei 15 m*/h ist es rein theoretisch méglich, bei maximaler Sichtradrotation und Porositéten
kleiner 20 % Trennpartikelgrofien kleiner 1 um zu erreichen.
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Unter sonst gleichen Bedingungen mit 10 m%h, also ca. der Halfte des in den empirischen
Untersuchungen minimal moglichen Luftdurchsatzes, ist die Grenze von 1 pum mit
Porositaten kleiner 50 % unterschreitbar. Und bei mehr als Faktor 20 kleinerem
Luftdurchsatz ist dies bei Porositaten von kleiner 90 % maoglich.

Bei einem Materialsystem wie Aerosil® handelt es sich um flockige Agglomerate mit
unbekannter Porositat, aber sehr wahrscheinlich mit einer Porositat von mehr als 20 % bis
Uber 90 %. Ohne eine fundierte Online-Analyse der Porositaten kdnnen in diesem Punkt

nur Hypothesen aufgestellt werden.
5
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Abbildung 64: TrennpartikelgréRe nach Modell Formel 69 auf eine Abhdngigkeit der
Partikelporositit erweitert fiir das Beispiel der Sichtung von Aerosil® mit
dem Sichter ATP50 bei einem theoretischen Luftdurchsatz von 1 m°h

Fakt ist allerdings, um die Giltigkeit der bekannten Zusammenhange bei realen
Prozessen und unter den gegebenen Bedingungen mit der Produktklasse
Nanopartikelflocken aufrechtzuerhalten, waren die zu schaffenden Prozessbedingungen
so extrem vom technisch Méglichen abweichend, dass selbst wenn sich die Agglomerate
durch den permanenten Einfluss der zahlreichen Teilprozesse nicht dynamisch
verandern, ein Ziel wie der Trennschnitt unter 1 um nicht erreichbar ist. Und doch zeigen
die experimentellen Ergebnisse mit Aerosil®, dass mit der verwendeten Anlage unter den
technisch moglichen Bedingungen ein Dispersitatsplateau weit unterhalb des Schnitts bei
1 um deutlich erreicht wird. Daran anknlpfend ist im Folgenden fiir eine erweiterte
Betrachtung zu klaren, welche Faktoren fir dieses Ergebnis verantwortlich sind.

6.2 Modellbetrachtungen

Aus dem Vorstehenden in Kapitel 6.1 geht hervor, dass beziglich einer Agglomerate-
zerstorenden Wirkung der Strahlmahlanlage eine Erklarung der gefundenen
Zusammenhange nur mit einer auf das wesentliche beschrankten Betrachtungsweise
mdglich ist.

Bei den rein theoretischen Betrachtungen im Folgenden handelt sich um eine
Gegenuberstellung der das Agglomerat zusammenhaltenden Energie Eg und einer das
Agglomerat zerstérenden Energie Ep. Die Grundidee geht auf den primaren Einfluss des
schnell rotierenden Sichtrades infolge der Stolwirkung zwischen Agglomerat und
Sichtradkorb an der KorbauRenkante zurick. Um eine Agglomeratzerstérung zu
erreichen, muss also folgende Bedingung erfillt sein:

E,>E,

Formel 70
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Fir eine Desagglomerationswirkung des Sichtrades muss die auf das Agglomerat
wirkende Energie durch die Sichtradrotation Ep und der daraus resultierende Widerstand
des rotierenden Sichtradkorbes gegeniber der Agglomerat-zusammenhaltenden Energie
Eg grofder sein.

Die Energie durch das rotierende Sichtrad ist dabei definiert mit:

m,
_ _ g 2
E,=Eg = 2 Vel

Formel 71

Hierin bedeuten m, die Masse des Agglomerates und v, die Relativgeschwindigkeit
zwischen rotierendem Sichtradkorb und Agglomerat.

Ep ist die das Agglomerat zusammenhaltende Energie zwischen den Primarpartikeln. Auf
eine genauere Bericksichtigung der Agglomeratstruktur, z.B. der Aggregate und
Primarpartikel, sowie der fraktalen Betrachtung wird, da es keine einfache Verbesserung
zum Verstandnis der Verhaltnisse liefert, verzichtet.

Somit ergibt sich in Anlehnung an den Ansatz von Rumpf (vgl. Kapitel 2.1.2) fur eine
innere Zugfestigkeit von Agglomeraten eine das Agglomerat zusammenhaltende
Haftenergie im Agglomerat zu:

Epg=E =074, Ang Xng

Formel 72

Formel 73

Hierin steht oz x4 fur die innere Zugfestigkeit eines Agglomerates und darin Fy pp fur die
Gesamthaftkraft zwischen zwei gleichgroRen, kugelformigen, als solche definierte,
Primérpartikel. Agpp meint die Oberflache eines Primérpartikels im Verbund. Aag ist die
Bezugsflache, xag die Bezugsgrofie und &ag die Porositat des Agglomerates sowie k die
Koordinationszahl. Die Bestimmung der Koordinationszahl ist flir komplexe
Agglomeratstrukturen nach dem aktuellen Stand des publizierten Wissens nicht bekannt.
Naherungsweise wird in der Literatur der Zusammenhang
m
Koy =—

£Ag
Formel 74

verwendet.
Bezogen auf die Gesamtmasse des Agglomerates A ergibt sich die Bedingung aus
Formel 70 zu folgender Ungleichung:

2 3'FH,PP

Vrel > 2
PpEpg  Xpp
Formel 75

Damit stehen sich auf Seiten der Beanspruchung eine massespezifische
Desagglomerationsenergie E,p und eine das Agglomerat zusammenhaltende
Bindungsenergie En, g gegenluber. Somit steckt hinter Formel 75 der Zusammenhang wie
in Formel 76 zusammengefasst.

Em,D > Em,B

Formel 76
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Fur die Desagglomeration an der Sichtradaulenkante wird vorausgesetzt, dass die
Geschwindigkeit des an der Sichtradaulenkante beanspruchten Agglomerats null ist und
die Relativgeschwindigkeit v, somit mit der Sichtradumfangsgeschwindigkeit berechnet
wird.

Die genaue Betrachtung am Materialsystem SiO, liefert unter den folgenden weiteren
Bedingungen den Zusammenhang flr die massespezifischen Energien E,p und Eng in
Abbildung 65.

Fur die durchzufiihrende Berechnung wird als primar wirkende Anziehungskraft zwischen
den Primarpartikeln die VdW-Kraft Fyqw (vgl. Kapitel 2.1) vorausgesetzt.

k, -x
FH,PP =Fyaw = 32L-1T .sz

Formel 77

Mit der Haftkraft in Formel 77 ergibt sich der Zusammenhang zu:

Formel 78
mit
_ 3'kL
32.1r-a?

Formel 79

Hinter der Konstante K verbergen sich die als konstant anzunehmenden
Haftbedingungen. Man kénnte z.B. auch bei Einbeziehen von feuchter Luft die
resultierende Adhasionskraft infolge einer Flissigkeitsbricke F, nach Formel 2
bertcksichtigen.

Die Modellrechnungen mit dem System SiO,-SiO, beschranken sich diesbezlglich auf die
Haftwirkung der Van-der-Waals-Krafte, da der Feuchtigkeitseinfluss im Strahlmahlprozess
ausgeschlossen wird.

Unter Berlcksichtigung, dass die Parameter in K und die Rohdichte des betrachteten
Materials konstant sind, ergeben sich zwei flUr ein Material variable Grof3en, die in
folgender Abhangigkeit fir einen Desagglomerationsprozess stehen

PR | 1
rel :
£Ag Xpp
Formel 80

Die Zusammenhange in Formel 80 zeigen, dass die fir die Desagglomeration eines
definierten Agglomerats notwendige Energie umgekehrt proportional der Wurzel der
Agglomeratporositat und umgekehrt proportional der Grofle der im Agglomeratverbund
zusammenhaftenden Primarpartikel ist.

Mit den sich ergebenden Darstellungen in Abbildung 65 lasst sich flir das Modellsystem
folgendes ableiten.

Je groRer die Porositat der Agglomerate ist, desto kleiner ist die fiir die Desagglomeration
notwendige Energie. Das liegt daran, dass mit wachsender Porositat und unter sonst
konstanten Bedingungen weniger Kontaktstellen im Agglomerat fur eine Haftbindung zur
Verfugung stehen.

Und wird unter sonst konstanten Bedingungen ein Wachsen der Primarpartikelgrofie
betrachtet, ergibt sich damit die gleiche Wirkung.

Diese aus dem Modell abzuleitende Tendenz ist mit den tendenziellen Aussagen der
Untersuchungsergebnisse in Kapitel 5 konform.
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Je grober das Ausgangsmaterial, desto besser kdnnen Agglomerate bei gleichem
Energieeinsatz auch bis in den Bereich der Aggregate aufgebrochen werden.

Am Beispiel von Aerosil®90 (xpp = 20 nm) und Anwendung der Anlage als Sichter ATP50
ist ein Aufbrechen der submikronen Agglomerate bei einer Drehzahl von mehr als
17500 U/min zu beobachten. Das entspricht nach den errechneten Zusammenhangen
einer massespezifischen Beanspruchungsenergie von mehr als 2000 m%s?. Das wiirde
bedeuten, wenn man die Vereinfachung voraussetzt, dass die Agglomerate aus den
gleichen Primar-Partikeln bestimmter Grofle aufgebaut sind, handelt es sich um
Agglomerate (vor der Beanspruchung) mit einer theoretischen Porositat von ca. 20 %. Bei
vergleichbarer Porositat der Agglomerate mit Aerosil®200 (xpp = 12 Nm) liegt die zum
Aufbrechen der Agglomerate notwendige spezifische Energie unter diesen definierten
Bedingungen mindestens um ca. 1500 m%s? hoher als bei Aerosil®90. Die bei der
Versuchsreihe mit Aerosil®200 maximal gefahrene Sichtraddrehzahl von 20000 U/min
ermdglicht den Sprung auf ein nachstes Desagglomerationsplateau nicht. Selbst bei der
maximal einstellbaren Drehzahl von 23840 U/min ist es unwahrscheinlich, ein nachstes
Desagglomerationsplateau im GroRRenbereich der Materialaggregate zu erreichen, da die
mit dem Sichtrad maximal einzubringende massespezifische Beanspruchungsenergie nur
um ca. 300 m%s? héher ist.

I ] ) 1
System SiO,-SiO, Sichtraddrehzahl in min
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Abbildung 65: Massespezifische Bindungsenergie in Abhéangigkeit einer bestimmten
Agglomeratporositat gegeniiber einer desagglomerierend wirkenden
Beanspruchungsenergie E,, p infolge der Sichtradrotation

Bei der grobsten der drei Modellsubstanzen mit einer vorausgesetzten
Primarpartikelgroflie Xpp von 40 nm und vergleichbarer Porositat sowie
Prozessbedingungen ist eine um mindestens die Halfte geringere spezifische
Beanspruchungsenergie zum Aufbrechen der Agglomerate notwendig. Dass das
Erreichen der maximalen Desagglomeration mit Aufbrechen der Materialaggregate auch
bei diesem Material nicht moglich ist, liegt an dem Fakt, dass die Bindungsenergie in den
Sinterbriicken um den Faktor 10* hoher ist als bei einfachen VdW-Kraften. Die
Zusammenhange in Abbildung 65 zeigen, dass mit der verwendeten Anlage ein solches
Energie-Niveau zum Zerstdren der Aggregate theoretisch nicht erreicht werden kann.

Seite 108



Auch wenn die mit dem Modell gezeigten Zusammenhange mdglicherweise nicht genau
mit den in der Realitat vorherrschenden komplexen Bedingungen Ubereinstimmen und
alle in der Desagglomerationsanlage ablaufenden Prozesse beriicksichtigt, bestatigen
diese dennoch die mit den experimentellen Untersuchungen gewonnen Ergebnisse und
zeigen weiterhin die im Experiment festgestellten Grenzen der Anlage fir den
erreichbaren Desagglomerationserfolg auf.

Bei Anpassung der wirkenden Beanspruchungs- und Haftbedingungen flr den jeweiligen
Anwendungsfall und experimenteller Untersuchungen zum Vergleich mit den real
vorherrschenden Zusammenhangen ist diese Art der Gegenuberstellung zwischen
Agglomerat-haltenden und -zerstérenden Bedingungen zulassig.

Eine wissenschaftlich fundierte Aussage zu den komplex miteinander verbundenen
Zusammenhangen in der Strahlmihle bezogen auf eine Anwendung als
Desagglomerationsorgan ist zum momentanen Zeitpunkt nicht moglich.

Dazu muss der in der Anlage ablaufende Gesamtprozess mit modernen Methoden der
Strdomungsanalyse, vor allem im Bereich der Beanspruchungszone und der
Umlaufstrdomung (vgl. Kapitel 2.3) durchgefiihrt werden und stufenweise von einfachen
Zerkleinerungs- und Klassierprozessen im einfachen, geschlossenen Mihle-Sichter-
Kreislauf mit Referenzmaterialien auf die Beanspruchung von komplex strukturierten
Nanopartikelagglomeraten erweitert werden.
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7 Zusammenfassung

Die Ergebnisse dieser Arbeit zeigen die notwendigen Voraussetzungen fur den zum
trockenen Dispergieren notwendigen Desagglomerationsprozess nanoskaliger, kohasiver
Schuttguter aus der Produktklasse Nanopartikelflocken (z.B. Aerosil® der Fa. Evonik, vgl.
Kapitel 3) und dem Bewerten des Dispergiererfolgs. Damit wird ein Fortschritt Uber den
bisherigen Stand des Wissens (vgl. Kapitel 2) im Fachbereich des Desagglomerierens flr
die Aufbereitungstechnik belegt.

Zu Beginn einer solchen Forschungsarbeit ist es wichtig, die Handhabung der
Modellsubstanz Aerosil® und die verwendete Strahlmahlanlage AFG100 der Fa. Alpine
kennen zu lernen. Daraus folgend wurde abgeleitet, dass eine Anpassung der Anlage
hinsichtlich der Verarbeitung der neuen Produktklasse Nanopartikelflocken zur
Zielerreichung notwendig ist (Kapitel 4). Die dabei entwickelte neue Dosiereinheit
(modifiziertes Ejektorprinzip) lasst nach einer empirisch ermittelten Kalibrierkurve einen
quasi konstanten Massestrom (stabiler Arbeitspunkt) auch kleiner Massestréome zu. Der
Prozessraum wurde insoweit angepasst, dass der Test der Strahlmihle als
Desagglomerator authentisch bleibt. Das zur Dispersitatsbeurteilung entwickelte WIDE-
RANGE-PartikelgroRenmesssystem in Zusammenhang mit der als Schwerpunkt zu
realisierenden Messstrecke wurde unter Berticksichtigung des Stands der Technik und
des Wissens realisiert. Diese stellt damit eine wissenschaftlich wichtige Methode zum
Nachweis von PartikelgroRen im Bereich zwischen 10 nm und ca. 40 ym dar (vgl. Kapitel
2.4 und 4.4). Eine detaillierte Untersuchung der Teilstromentnahme mit dem verwendeten
Verdunnungssystem war nicht Gegenstand der Untersuchungen. Bezogen auf die
mogliche Morphologie der hergestellten Produktaerosolagglomerate wird eine nahere
Untersuchung des Sachverhalts allerdings fiir folgende Forschungsarbeiten empfohlen,
um diese Wissenslicke fiur den Bereich der gesamten Arbeitsgemeinschaft der
Partikelmesstechnik zu schliel3en.

Aus den Dispergierergebnissen mit der feinsten der drei Modellsubstanzen Aerosil®200
geht bezuglich eines mdglichen Einflusses der Strahlmuhle/Sichtermuhle primar hervor,
dass der Dispergiereffekt und die damit verbundene Desagglomeration bis auf das Niveau
eines ersten Plateaus im submikronen Partikelgréfienbereich durch das schnell rotierende
Abweiserad hervorgerufen wird. Gemeint ist damit der reine Betrieb als Abweiseradsichter
ATP50 der Fa. Alpine. Das Zuschalten der Beanspruchungszone und somit Erhéhen des
Luftdurchsatzes ergab eine erhebliche Verminderung der Dispersitat. Die gewlinschte
Energiedissipation der Mahlluft und das damit verbundene Uberwinden der
interpartikularen Wechselwirkungen kann fiir diese Substanz nicht bestatigt werden. Die
maximale Dispergiergite unter Berlicksichtigung eines Aerosols mit Partikeln grof3tenteils
im submikronen Bereich (200 nm und 1 pym) ist nur bei Einsatz des Sichters erreichbar.
Dabei bewirkt die Steigerung von minimal mdglicher auf eine maximale Rotation keinen
Sprung auf ein nachstes Desagglomerationsplateau in den Bereich der
Materialaggregate. Wesentlich ist also der reine Betrieb des Sichtrades.

Die Substanz Aerosil®90 zeigt bezliglich des reinen Einsatzes mit dem Sichter ATP50 der
Fa. Alpine (minimaler Luftdurchsatz) ein gegentiber dem von Aerosil®200 abweichendes
Verhalten. Hier kommt es mit steigender Sichtradrotation zu einem stufenweisen
Umverteilen der Agglomeratverbande in die Bereiche feinerer Agglomerate dhnlich einem
Abrasionsprozess. Uber eine kritische Drehzahl von 17500 U/min hinaus zeichnet sich ein
regelrechtes Aufbrechen der Agglomerate bis in den Bereich der Aggregate unter 200 nm
und partiell der Primarpartikel ab. Der Einsatz der Mahlluft im Betrieb als AFG100 zeigt
bis zu einer bei reinem Sichterbetrieb gleichen Sichtradrotation von 20000 U/min eine
gewisse Energiedissipation infolge einer Scherwirkung der Mahlluft. Erstaunlich ist der
grol3e Dispergiererfolg bei einer Drehzahl von 7500 U/min, der mit dem bei Einsatz der
ATP50 und maximaler Sichtradrotation vergleichbar ist. Eine genauere Auflosung um
diese Parameterkombination in weiterfiihrenden Untersuchungen zeigt einen Weg zu
dieser hohen Dispersitat und wieder auf einen gleichmaRigen Verlauf der Dispergiergiite
auf geringerem Niveau, ahnlich dem bei reinem Sichterbetrieb, zurtick. Hier zeichnet sich
eine die Desagglomeration am Abweiserad begiinstigende Stréomungsfiihrung ab.
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Mit der Untersuchung eines minimal mdglichen Mahlluftdrucks bei 2 bar wird dieses
Ergebnis gestarkt (vgl. Kapitel 5.3).

Die dritte und grobste Modellsubstanz Aerosil®OX50 stellt das am einfachsten zu
desagglomerierende Material dar. Bei diesem Material wurde ein konstant feines
Produktaerosol auf einem zweiten Desagglomerationsplateau mit erhdhten
Volumenanteilen im Bereich der Materialaggregate unter 200 nm unabhangig von den
variierten Prozessparametern der Strahimihle nachgewiesen.

Der fir diesen Plateausprung primar verantwortliche Aufgabeejektor ist nach Stintz
[STI2005] einer der bis dato effektivsten bekannten und kommerziell erhaltlichen
Trockendispergierer. Vergleichbare Dispersitatsniveaus mit feinen Schuttgitern wurden
bisher nie allein durch Strémungskrafte erreicht. Dieser Fakt ist auf das verwendete
WIDE-RANGE-Partikelgrolienmesssystem  zurtuckzuflihren, welches einen breiten
Nachweis von Primarpartikelgrolen bis hin zu den grobsten vorkommenden
Agglomeraten erlaubt. Bei den bisher publizierten Untersuchungen mit einem solchen
Ejektor ist eine derartige Nachweismethode nicht erwahnt.

Somit ist mit der im Rahmen der Arbeit entwickelten WIDE-RANGE-Methode auf Basis
der Erkenntnisse der Arbeit von Friehmelt [FRI1999] ein erheblicher Sprung fiir den
Nachweis real vorliegender Dispersitaten gelungen. Nur mit einer entsprechend breit
arbeitenden Nachweismethode kdnnen Aussagen uUber den Erfolg oder Misserfolg einer
Desagglomerationsmethode getroffen werden.

Ein Vergleich der drei granulometrisch verschiedenen Substanzen lasst die Aussage zu,
dass sich mit gréber werdendem Ausgangsmaterial aus der Produktklasse
Nanopartikelflocken ein leichteres Aufbrechen der Agglomerate und Erreichen einer
maximalen Dispersitat auf einem zweiten Plateau bestatigen Iasst. Grund hierflr ist die
geringere Agglomeratfestigkeit mit steigender Primarpartikelgrofie des
Ausgangsmaterials, was ein Zerstéren der Agglomerate bei vergleichbarem
Energieeintrag beginstigt.

Mit den in Kapitel 6.2 dazu abgeleiteten Modellvorstellungen wird die Grundaussage zu
den erkannten prinzipiellen Zusammenhangen im Dispergierverhalten der drei
Modellsubstanzen bestatigt.

Die in der Vorstudie in Kapitel 6.1 erérterten Zusammenhange zur modellhaften Erklarung
der Vorgange am Abweiserad haben mit der Erweiterung zu einem Modell flr den
gesamten Reynoldsbereich (Strémungsverhaltnisse) gezeigt, dass diese nicht mit den
experimentellen Ergebnissen erklarbar sind. Die mit dem Modell unter realen
Bedingungen berechneten Trennpartikelgrofien in Anhangigkeit von Prozess- und
Materialparametern liegen dabei, in Abhangigkeit vergleichbarer Prozessparameter, Uber
den experimentell teilweise weit unten im submikronen Partikelgrofienbereich
nachgewiesenen TrennpartikelgréRen.

Bezlglich der Prozessstabilitdt geht es auf der einen Seite um die zeitnahe Kontrolle der
prozessrelevanten Parameter Mahlluftdruck und Sichtradrotation im Zusammenhang mit
der Prozessregelgrofie Mahlraumdruck. Zusammengefasst ist seitens der erfassbaren
ProzessgrofRen von keinem schwankungsbedingten Einfluss auszugehen.

Auf der anderen Seite ist fiir eine Weiterverarbeitung des Produktaerosols in einem
nachfolgenden Prozessschritt (z.B. Coating) wesentlich, tber welche Transportstrecke ein
in der Beanspruchungszone erzeugter Disperstatszustand aufrechterhalten werden kann.
In Anlehnung an die Transportleitungslange zwischen Prozessraum und Gas-/Feststoff-
Trennung und den geltenden Richtlinien ist ein Nachweis der Dispersitat nach ca. 1 m
Transportleitung durchgefuhrt worden. Zum Prifen der Aerosolstabilitdt wurde eine
erweiterte Transportstrecke mit einer Messstelle nach 7 m gewahlt. Es hat sich
herausgestellt, dass eine Stabilisierung flr einen langeren Transport der verschiedenen
technisch interessanten Produktaerosole in einem Anschlussprozess notwendig ist. Bei
direkter Weiterverarbeitung der hergestellten technisch interessanten Produktaerosole mit
einer maximalen Transportstrecke von 1 m spielen Stabilitatsprobleme keine Rolle,
weshalb dann auf ein Stabilisierungskonzept verzichtet werden kann (vgl. Kapitel 5.6).
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Das Verhalten der Produktklasse Nanopartikelflocken ist trotz allem deutlich komplexer
als vorher vermutet.

Einerseits wurden die technischen Grenzen des untersuchten Strahlmahlverfahrens im
einfachen Mdahle-Sichter-Kreislauf fur eine Desagglomeration von
Nanopartikelagglomeraten erarbeitet und andererseits fur die wissenschaftliche und
praktische Verfahrenstechnikwelt wertvolle Erkenntnisse gewonnen, welche es unter
bestimmten Voraussetzungen erlauben, entsprechend technisch interessante Aerosole
herzustellen. Unter Berlicksichtigung der bisherigen Erfahrungen aus der Literatur sind
verschiedene Ergebnisse zu begrinden (vgl. Kapitel 2.3). Andere reproduzierbare
Zusammenhange wiederum bedirfen einer tieferen Erforschung Uber die
Aufgabenstellung dieser Arbeit hinaus.

Nachfolgenden Forschungsarbeiten ist mit den neu gewonnen Erkenntnissen und
Erfahrungen im Bereich trockene Desagglomeration die Aufgabe gestellt, eine explizite
stromungsmechanische Untersuchung des Prozessraumes unter denselben Bedingungen
abzubilden, da die reine Betrachtung der gemessenen prozessrelevanten GroRen und
somit auch des Leistungsinputs nicht zur detaillierten und vor allem vollstandigen Klarung
der ablaufenden Effekte ausreichen, sondern lediglich einfache Modellvorstellungen
zulassen.

Diese stromungsmechanischen Untersuchungen betreffen vor allem den Bereich der
Beanspruchungszone und der Transportstrdomung im Mittelteil des Prozessraumes der
FlieRbettgegenstrahimihle (vgl. Kapitel 2.3). Derartige Untersuchungen wurden in
Zusammenhang mit der verwendeten Sichtermihle bisher nicht publiziert und stellen ein
eigens Forschungsthema dar. Ein wesentlicher Punkt fiir das bisherige Ausbleiben und
publizieren derartiger Untersuchungen ist der momentane noch nicht ausgereifte Stand
der Technik auf diesem Gebiet und die Bereitwilligkeit der Industrie, in diese Art der
Forschung die notwendigen Mittel zu Investieren. Fakt ist, dass die fir die
Dispergiertechnik gewonnenen positiven Erkenntnisse nicht zufallig, sondern
reproduzierbar unter vergleichbaren, genauen Bedingungen erzeugt sind.

Das Untersuchen weiterer Aggregate aus der Maschinensparte Sichter und Strahimahlen,
auch mit variabel einstellbarer Geometrie der prozessentscheidenden Elemente wie
Aufgabeejektor, Mahlluftzufuhr und Sichtradgeometrie, ist auch zu empfehlen.

Weiterhin wesentlich flr nachfolgende Forschungsarbeiten ist die Online-Analyse der
Agglomeratmorphologie, welche fir die vertiefte Interpretation der gewonnen Ergebnisse
Uber die dynamische Veranderung der Agglomerate im Prozess hilfreich ware. Bekannt
sind bisher nur einige Prototypen, die eine Analyse komplexer Agglomeratstrukturen
bisher nicht zulassen.
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8

Verzeichnisse

8.1 Symbole

Formelzeichen

A
AT

OQ0To 0o

m

el

n.l

X XS Q@™Tmo

,r

SIS F

S.<sC™

Flache

Agglomeratanteil

Abstand zwischen 2 Partikeln

Faktor, Molwarme

Konzentration, Faktor, Schergradient
Diffusionskoeffizient

Durchmesser
Desagglomerationsgrad

elektrische Feldstarke

Energie

Elementarladung

Kraft
Wahrscheinlichkeitsdichteverteilung
Quellglied

Erdbeschleunigung

Lichtintensitat

Lichtintensitat einfallendes Licht
Konstante

Koordinationszahl, Austragskoeffizient des Grobgutes,
Potentiometereinstellung

Lange

Austragskoeffizient des Feingutes
i-ter Moment der Verteilung der Mengengart r
Masse

volumenbezogene Partikelmasse

Massenstrom

Molmasse

Anzahl, Drehzahl

Anzahl, Drehzahl, komplexer Brechungsindex
Druck

Gaskonstante

Reynoldszahl

Masseausbringen Feingut F

Masseausbringen Grobgut G
PartikelgroRenverteilungssumme flir die Mengenart r
PartikelgroRenverteilungsdichte fir die Mengenart r
Ladungsmenge

Radius

Temperatur

Trennfunktion

Zeit

Spannung

Geschwindigkeit, Stromungsgeschwindigkeit
Volumen

Volumenstrom
Geschwindigkeit

Spaltweite,
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Verdinnungsfaktor
PartikelgroRe
Ortskoordinate
elektrische Mobilitat
Ortskoordinate

N N< X s

dimensionsloser GroRenparameter
Komponentenubergangsfunktion
verallgemeinerte Dichte

Differenz

Beladung in Masse pro Volumeneinheit
Porositat

dynamische Viskositat

Streuwinkel

Wellenlange, mittlere freie Weglange
Anteil einer Fraktion i in der Mengenart r
Dichte

Spannung, Festigkeit

Schubspannung, Verweilzeit
Polarisationswinkel

relative Feststoffkonzentration
Benetzungswinkel
Komponentenubergangsflache pro Volumeneinheit
kinematische Viskositat

T>Oo3 ™ oubd ™A

>S5 g€ H QD

Feed

AT Auftrieb

a aullen

Ab Absaugung
Ag Agglomerat

AL Abluft

B Bindung

C Cunningham

D Dispersion, Desagglomeration
Do Dosier

Du Dise

DS Dosierschnecke
Dy dynamisch

el elektrostatisch
F Feingut

Fr Fraktal

G Gas, Grobgut
H Haft

HS Hauptstrom
i innen, Klasse i

K Kammer

KZ Klassierzone
krit kritisch

M Mobilitat

MR  Mahlraum

m Sink
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mo mobil
max maximal
min minimal

N Normzustand

O obere, Ober

p Druck, Zustand bei konstantem Druck
P Partikel

PA Produktaerosol
PP Primarpartikel

ra radial

rel relativ

S Schaufel
So Sonde

Sp Spalt

SR Sichtrad
st Strémung
T Trenn

TG Tragergas
TR Treib

Tr Tragheit

u Umfang

V Volumen, Zustand bei konstantem Volumen
w Wiederstand

Y, Adhasion infolge Flissigkeitsbriickenbindung
Z Zug, Zentrifugal

0 Reservoir, Ausgangszustand
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9 Anhang

9.1 Vergleich PartikelgréRenverteilungskennwerte zwischen den Modellsubstanzen in
Abhangigkeit von den Hauptprozessparametern
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AFG100 mit einem Mahlluftdruck von 3 bar
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9.3 Zeitverhalten der Dispersitat ausgewahlter Produktaerosole anhand des ersten
Moments der Volumenverteilung Uber der Zeit nach 1 m und 7 m Transportleitung
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