1 Einleitung

Das Forschungs- und Optimierungspotential im Bereich der Feststoffverfahrenstechnik
wird dadurch deutlich, dass weit mehr als die Hélfte aller Produkte der Verfahrens-
technik Feststoffe sind — mit steigender Tendenz (Wintermantel, 1999). Dies spiegelt
sich auch in dem kontinuierlich steigenden Markt fur Trocknungsanlagen wieder
(VDMA, 2007). Eine Vielzahl der Produkte der chemischen, der pharmazeutischen
und der Lebensmittelindustrie werden als Feststoffe gehandelt. Ein erheblicher Anteil
davon wird wiederum als Pulver oder Granulat formuliert. Eine zur Beantragung eines
regionalen Wachstumskerns auf dem Gebiet der Wirbelschichttechnik 2004 durch-
gefiihrte Marktstudie ergab einen geschatzten Umsatz in Europa von etwa 11 Mrd. €
mit Wirbelschichtgranulaten fur die pharmazeutische, chemische und die Lebens-
mittelindustrie. Das erwartete Marktwachstum wurde mit etwa 5% beziffert. Dieser
Wert ist moglicherweise aufgrund der schwer zu quantifizierenden, aber zunehmenden
Tendenz, Flussigprodukte durch Granulate zu ersetzen, noch deutlich hoher.

Feststoffe haben aufgrund ihrer dispersen GroRen im Vergleich zu Flissigkeiten eine
ganze Reihe zusatzlicher Eigenschaften, die bei der Herstellung eingestellt werden und
verkaufsentscheidend sein kénnen. Dies sind zum einen die Handhabungseigenschaf-
ten wie Abriebs- und Bruchfestigkeit, Staubarmut, geringe Verbackungsneigung oder
gute Flie3fahigkeit und zum anderen die anwendungstechnischen Eigenschaften wie
eine gute Redispergierbarkeit, eine bestimmte Freisetzungskinetik von Wirkstoffen
oder eine definierte spezifische Oberflache. Diese Produkteigenschaften werden durch
disperse GroRen, wie beispielsweise die PartikelgroRenverteilung, die Porositét, die
Restfeuchte, die Benetzbarkeit, die Morphologie oder die Kristallinitdt bestimmt.
Insbesondere die PartikelgroRenverteilung hat einen Einfluss auf viele der Produkt-
eigenschaften und ist daher bei Verkaufsprodukten hdufig spezifiziert.

Wenn hohe Anforderungen an die Formulierungen gestellt werden und die Einsatz-
stoffe als feststoffhaltige, verspruhbare Flissigkeiten vorliegen, bietet die Wirbel-
schichtgranulation Vorteile gegenuber anderen Formulierungsverfahren. Bei dem
Prozess werden im Sinne der Prozessintensivierung oder —integration die Feststoff-
bildung, die -formulierung zu grobkornigen Granulaten und die Trocknung in einem
Apparat vereint. Die Produkte sind tblicherweise verkaufsfertig, und es werden keine
weiteren Prozessschritte mehr bendétigt. Die feststoffhaltige Flussigkeit kann dabei als
Losung, Suspension, Emulsion oder auch Schmelze vorliegen.

Industriell wird das Verfahren bereits fur verschiedene Guter wie beispielsweise
Pflanzenschutzformulierungen, Dungemittel, Waschmittel, Pharmahilfsstoffe und
Lebensmittelzusatzstoffe eingesetzt. Trotz der besseren Produkteigenschaften und der
damit erzielbaren hoheren Preise am Markt kann sich die Spriihgranulation nur schwer
gegen andere Verfahren wie beispielsweise Spruhtrocknung durchsetzen. Dies ist auf
die héheren spezifischen Herstellkosten, oft aber auch auf das héhere Verfahrensrisiko
zurlickzufihren. Aufgrund der Komplexitiat des Prozesses sind die Verfahrensaus-
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arbeitung und das scale-up zur Produktionsanlage deutlich aufwandiger als bei
vergleichbaren Pulverformulierungsverfahren.

Trotz der weiten Verbreitung und Anwendung von Prozessen zur Feststofferzeugung,
zu denen auch die Wirbelschicht-Spriihgranulation gehort, basiert Auslegung und
Betrieb eher auf Erfahrung und experimenteller Ausarbeitung des Prozesses mit ent-
sprechend vielen Versuchsreihen als auf methodischer VVorgehensweise und Berech-
nung. Oft fehlt schon das Detailverstdndnis der Mechanismen, was die Grundvoraus-
setzung fir eine gezielte VVorgehensweise oder gar Prozessmodellierung und optimale
Prozesssteuerung ist. Die sich daraus ergebenden Fragestellungen fiir die Partikeltech-
nologie sind die experimentelle Mechanismusaufklarung, die Bestimmung der Kineti-
ken von Partikelentstehung und —wachstum, die umfassende Ermittlung von Partikel-
eigenschaften und die Prozessmodellierung und -simulation unter Berlicksichtigung
des Zusammenhangs von Partikel- und Produkteigenschaften.

Zum Verstandnis des Prozesses ist es notwendig, sich intensiv mit den Wechselwir-
kungen der kontinuierlichen und verschiedenen dispersen Phasen auseinanderzusetzen.
Hierzu gehéren die Fluiddynamik im Apparat, der Wéarme- und Stoffaustausch zwi-
schen den Phasen und die mechanischen VVorgange wie Kornaufbau und —zerstérung.

Der beispielhafte Aufbau einer Sprihgranulationsanlage ist in Abb. 1.1 dargestellt.
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Abb. 1.1: Beispielhafter Aufbau einer Wirbelschichtgranulationsanlage mit externem Filter
und klassierender Produktausfuhr

Die feststoffhaltige Flussigkeit wird tblicherweise mit Zweistoffdlsen in eine Wirbel-
schicht aus Partikeln eingespriht, welche von vorgeheiztem Gas in fluidisiertem
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Zustand gehalten wird. Die Spruhtropfen werden auf den Partikeln abgeschieden und
das Losungsmittel verdampft in den Gasstrom. Der Feststoff bleibt auf den Partikeln
zuriick und fuhrt zu einer DurchmesservergroRerung. Durch die vielfache Zirkulation
der Granulate durch den Dusenstrahl und Wiederholung dieses VVorganges wachsen die
Partikel Schicht fiir Schicht auf den Zieldurchmesser an (Layering) und werden dann
aus dem Prozess ausgeschleust. Wenn die Ausfuhr klassierend erfolgt, kann die
Grolienverteilung der Produktgranulate gezielt eingestellt werden. Der im Prozess ent-
stehende Staub wird abgeschieden und ublicherweise zurtickgefiihrt, wo er zur Bil-
dung neuer Partikel oder durch Einbindung an wachsende Granulate verwertet wird.

Das komplexe Zusammenspiel der verschiedenen Mechanismen wird bei genauer
Betrachtung deutlich (vgl. Abb. 1.2). Im Prozess entsteht Staub durch Abrieb von Gra-
nulaten und nicht auf Partikeln abgeschiedenen, getrockneten Sprihtropfen (over-
spray). Der Staub wird mit der Fluidisationsluft aus dem Granulatorraum in den Filter
oder Zyklon ausgetragen und in die Wirbelschicht zurtickgefiihrt. Dort bilden die
Staubpartikel kleine Agglomerate (Mikroagglomeration). Diese wachsen weiter und
erreichen schlielRlich eine Grol3e, ab der sie in die Wirbelschichtpopulation tibergehen
(Kernbildung). Je nach Prozessfiilhrung werden Kerne auch extern zugefihrt, wobei
hierzu tblicherweise gemahlenes Uberkorn und teilweise sogar gemahlene Nutzfrak-
tion verwendet wird. Die Kerne wachsen durch die oben beschriebene Zirkulation
durch die Dusenzone und vielfache Abscheidung von Sprihtropfen sowie anschlie-
Bende Trocknung zu Produktgranulaten heran (Aufbaugranulation). Je nach Prozess-
bedingungen kénnen feuchte Granulate miteinander kollidieren und in Abhangigkeit
des Verhéltnisses von haftenden zu trennenden Kraften Agglomerate bilden (Makro-
agglomeration). Aufgrund der mechanischen Beanspruchung in der Wirbelschicht
durch St6Re miteinander und mit den Wanden kénnen Granulate aufgrund der mecha-
nischen Beanspruchung zerstort werden (Bruch).

Abb. 1.2: Partikelentstehung, —wachstum und —zerkleinerung bei der Wirbelschichtgranula-
tion (Zank, 2003)
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Alle genannten Mechanismen beeinflussen den Prozess und die damit hergestellten
Produktgranulate. Aus Abb. 1.2 wird deutlich, dass die Mechanismen vielféltig
miteinander gekoppelt sind und sich gegenseitig beeinflussen, was bei ihrer Untersu-
chung bertcksichtigt werden muss. Zudem zeigt dies die Notwendigkeit einer genauen
Kenntnis aller Mechanismen fur ein umfassendes Prozessverstandnis und eine voll-
stdndige Beschreibung des Prozesses.

Bei der apparativen Umsetzung des Prozesses gibt es zahlreiche Varianten. So kann
der Wirbelschichtgranulator selbst als durchmischtes Rundbett oder auch als recht-
eckiges FlieRbett mit verschiedenen Zonen ausgefiihrt sein. Die Abscheidung des im
Prozess entstehenden Staubes kann sowohl aufl3en- als auch innenliegend durch Zyk-
lone oder abreinigbare Filter geschehen. Die dabei realisierte Art der Rickfuhrung des
Staubes in den Prozess hat einen entscheidenden Einfluss. Fir die klassierende Pro-
duktausfuhr werden Sichter oder auch Siebe eingesetzt. Ublicherweise wird das Fein-
gut zurlickgefihrt und eventuell anfallendes Grobgut gemahlen und als Kernmaterial
verwendet. Im Granulatorraum kann die Fllssigkeitseindiisung von unten, von oben
oder von der Seite mit getauchten Diisen erfolgen. Dabei kann bei sogenannten flachen
Wirbelschichten mit niedriger Hohe und der Eindiisung von unten, was auch im Rah-
men dieser Arbeit untersucht wurde, der Dusenstrahl das Wirbelbett durchdringen.
Dies hat eine charakteristische Partikelbewegung im Granulatorraum zur Folge.
Andere Verfahrensvarianten verwenden hohe Wirbelschichten, bei denen die Hohe in
ahnlicher GroRenordnung wie die horizontale Ausdehnung liegt. Diese Wirbelschich-
ten verhalten sich aufgrund des groRRen Inhaltes und der daraus folgenden langen Ver-
weilzeit der Partikel entsprechend trager. Auch das regenartige Besprihen der Partikel
mit oberhalb der Wirbelschicht befindlichen Diisen wird flr bestimmte Anwendungen,
zum Beispiel zur Herstellung poroser, leicht redispergierbarer Partikel, verwendet.
Allen Verfahrensvarianten liegen im Prinzip die gleichen Mechanismen zugrunde,
jedoch in unterschiedlicher Auspragung.

Die oben beschriebene Rickfuhrung des Staubes ist in der industriellen Praxis zwar
ublich, wird jedoch eher zuféllig anhand baulicher bzw. technischer Gegebenheiten
oder analog zu bereits gebauten Anlagen realisiert. Aufgrund des fehlenden Prozess-
verstandnisses wird die Staubrtickfihrung nicht gezielt zur Prozesssteuerung einge-
setzt und fiihrt sowohl bei existierenden Anlagen als auch bei neuen Produkten immer
wieder zu erheblichen Problemen. Auch die Prozessbeschreibung und —modellierung
war bisher aufgrund mangelnder Kenntnisse tber die Mechanismen zur Verwertung
des Staubes nur mit erheblichen Vereinfachungen maéglich. Die grundlegende Arbeits-
hypothese fir die in der vorliegenden Arbeit durchgefiihrten Untersuchungen ist, dass
die Entstehung neuer Partikel aus riickgeflihrtem Staub und die Verwertung Uber-
schiussigen Staubes durch Einbindung an wachsende Granulate einen wesentlichen
Einfluss auf den Prozessverlauf haben. Ohne ein detailliertes Verstdndnis dieser
Mechanismen ist die Beschreibung des kontinuierlichen Prozesses in allgemeiner
Form nicht moglich und bleibt auf ausgewahlte Spezialfélle, wie beispielsweise sehr
gut granulierende Produkte mit geringer Staubbildung, beschrénkt.



