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Die Agglomerierkinetik bei der Wirbelschichtgranulierung von Lactose liel sich mit der nicht-zufilligen Koaleszenz mo-
dellieren. Eine annihernd lineare Abhingigkeit der mittleren Korngroe von der freien Feuchte im Bereich von ca. 2—13%
freier Feuchte wurde gefunden. Die Wirkung der freien Feuchte wurde vom Zerstiduberluftdruck beeinflufit. Bei gegebener
freier Feuchte war die mittlere Korngrofle umso kleiner je groler der Zerstduberluftdruck war.

Contribution to the kinetics of fluid-bed granulation

The kinetics of agglomeration in fluid-bed granulation of lactose could be modeled by non-random coalescence. A nearly
linear relationship between the median diameter of the granulations and the free moisture in the range of approximately
2—-13% free moisture was found. The effect of the free moisture was influenced by the atomizing air pressure. At a given

value of free moisture, the median diameter of the granules was as smaller as greater the atomizing air pressure was.

1. Einleitung

Die Gutfeuchte ist ein wesentlicher EinfluBfaktor bei der
Wirbelschichtgranulierung [1, 2]. Ormos et al. [3] prigten
den Begriff der Gleichgewichtsspriihgeschwindigkeit als
der Spriihgeschwindigkeit, bei der der Wirmeinhalt der
Fluidisierungsluft nicht mehr ausreicht, alle eingespriihte
Fliissigkeit abzufiihren. Bei schnellerem Zuspriihen steigt
die im Bett zuriickbleibende Feuchte kontinuierlich an und
bei einem kritischen Feuchtegehalt im Wirbelbett kann die
Wirbelschicht auch durch erhohte Zuluftgeschwindigkeit
nicht mehr aufrecht erhalten werden.

Zu den physikalischen Grundlagen des Granulierprozesses
zdhlt die Wahrscheinlichkeit, mit dem Treffer zum Korn-
wachstum fithren. Die Gutfeuchte bestimmt wesentlich
diese Wahrscheinlichkeit [4]. Treffer im Wirbelbett zwi-
schen trockenen Oberflidchen fiihren nicht zur Ausbildung
von haftenden Feuchtigkeitsbriicken. Die Feuchtigkeits-
menge an der Oberfliche bzw. die Feuchtigkeitsmenge,
die bei Kollision an die Oberflache gelangt, im Verhiltnis
zur Gesamtoberfldche eines kollidierenden Teilchens, be-
stimmt die Koalenszenzwahrscheinlichkeit mit. Die Gut-
feuchte bestimmt auch die plastische Verformbarkeit eines
teilweise fliissigkeitserfiillten Agglomerates und damit die
Leichtigkeit, mit der bei einer Kollision Fliissigkeit an die
Oberfliache gelangt [5]. Der Feuchtegehalt eines Agglome-
rates bestimmt auch deswegen seine Koaleszenzwahr-
scheinlichkeit mit, weil seine Masse und damit das Trenn-
drehmoment mit davon abhingen.

Die freie Feuchte Fge; ist definiert als Differenz zwischen
der eingetragenen Feuchte F. und der eliminierten Feuchte
F. [6]. Die eliminierte Feuchtemenge wird -einerseits
durch die mit der Abluft ausgetragene Feuchtemenge F,
bestimmt, aber auch durch die vom Pulver sorbierte
Feuchtemenge Fiq1, da diese im Falle der Absorption in
das Korninnere nicht zur Granulierung zur Verfiigung
steht.

Ffrei :Fe*Fel (1)
tEnde
Fo= [ M(t)dt (2)
to
Fel - Fa + Fsorb (3)
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F,= [ My(t)dt (4)

Bei nicht sorbierenden Pulvern gilt [7]:
Fo =F, (5)

Ffi = freie Feuchte; F, = eingetragene Feuchte; F. = elimi-
nierte Feuchte; M. Massenstrom der eingetragenen Feuchte;
F, = ausgetragene Feuchte; Fg,;, = vom Pulver sorbierte
Feuchte; M, = Massenstrom der ausgetragenen Feuchte;
M, entspricht nach Erreichen der Abluftsittigung der
Gleichgewichtsspriihgeschwindigkeit von reinem Wasser.
Die freie Feuchte kann aus den Verfahrensbedingungen
berechnet werden [8]. Folgende Parameter gehen ein:
Raumtemperatur, relative Feuchte der Raumluft, relative
Feuchte der PreBluft, Luftdruck der Raumluft, Temperatur
der aufgeheizten Fluidisierungsluft, Zerstiauberluftdruck,
Spriihgeschwindigkeit der Granulierfliissigkeit, Dichte der
Granulierfliissigkeit, Konzentration der Granulierfliissig-
keit, zugespriihtes Gesamtvolumen der Granulierfliissig-
keit, Masse des eingefiillten Ausgangspulvers, Trock-
nungsverlust des Ausgangspulvers, Zeit bis zum Erreichen
der Kiihlgrenztemperatur der Abluft, Volumenstrom der
Abluft, Temperatur der Abluft, relative Feuchte der Abluft
und Volumenstrom der Abblasluft.

Die befriedigende Ubereinstimmung der mit diesen Para-
metern berechneten Werte der freien Feuchte mit Werten,
die aus Trocknung von Proben des Granuliergutes gemes-
sen wurden, konnte gezeigt werden [7, 8].

Die Wirkung der Gutfeuchte kann durch eine Reihe weite-
rer Faktoren der Wirbelschichtgranulierung beeinflufit wer-
den. In dieser Arbeit wurde die modifizierende Wirkung des
Zerstduberluftdruckes untersucht, da bei gegebener Binde-
mittellosung und Sprithgeschwindigkeit der Zerstduberluft-
druck die TropfchengréBe bestimmt. Schaefer et al. [9] un-
tersuchten den Einflul der GroBe der Spriihtropfchen auf
die KorngréBe von Wirbelschichtgranulaten. Je grofer die
Spriihtropfchen waren, umso gréf3er waren die Granulate.

2. Untersuchungen, Ergebnisse und Diskussion

In Abb. 1 ist die mittlere Korngro3e von Wirbelschichtgra-
nulaten gegen die berechnete freie Feuchte, ausgedriickt
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Abb. 1: KorngroBe in Abhingigkeit von der freien Feuchte mit 4%iger Kollidon 90 F Losung und dem Zerstiduberluftdruck

als Massenverhdiltnis zum trockenen Pulver in Prozent, auf-
getragen. Ab einem Gehalt von ca. 2% freier Feuchte bis
zum einarbeitbaren Maximum zeigte sich eine annidhernd
lineare Abhingigkeit der mittleren Korngrofie von der frei-
en Feuchte. Bis zum Zusammenbruch des Wirbelbettes
konnten unabhingig vom Zerstduberluftdruck jeweils ca.
12—-13% freie Feuchte eingearbeitet werden. Erwartungs-
gemif} waren die Korner bei gegebener freier Feuchte um-
so grofer, je niedriger der Zerstduberluftdruck war.

Abb. 2 zeigt die Abhidngigkeit des mittleren Korndurch-
messers von der freien Feuchte bei Verwendung von
6%iger Kollidon 90 F Losung, 40 m*%h Luftumsatz und
0,8 bar Zerstauberdruck (aus [8]). Dal} hier ca. 3% mehr
freie Feuchte einarbeitbar war als im ersten Versuch, darf
nicht iiberbewertet werden, da die Beurteilung, bei wel-
cher freien Feuchte das Wirbelbett zusammenbricht,
visuell erfolgte.

Dieses bei allen fiinf dargestellten Versuchsreihen an-
ndhernd lineare Wachstum der mittleren Korngrofe mit
der freien Feuchte 148t sich durch das Modell der nicht-

zufdlligen Koaleszenz beschreiben. Nicht-zufillige Koales-
zenz bedeutet, daB sich bevorzugt kleine Teilchen mit
groBBen zusammenlagern und koaleszieren. Fiir Mechanis-
men, bei denen das Wachstum von der Oberfliche ab-
hingt, zu denen auch die nicht-zufillige Koaleszenz ge-
hort, wurde von Kapur [10] eine Kinetik beschrieben:

dv

—xO0 6

i & (6)
V = mittleres Teilchenvolumen; O = mittlere Teilchen-

oberfléche.
Fiir eine Kinetik solcher Mechanismen in Abhingigkeit
von der Befeuchtung kann im Falle nicht sorbierender
Pulver postuliert werden:

dv . .
d_:)"(Me_Ma)'O (7)

t

A\ = Koeffizient, MaB} fiir den Anteil der Koaleszenzwahr-
scheinlichkeit, der von anderen Faktoren als der freien
Feuchte abhingt.

1000

200

800

700

600

500

d50 (um)

400
/.
300

200

100

freie Feuchte (%)

10 12 14 16 18

Abb. 2: KorngroBe in Abbhingigkeit von der freien Feuchte mit 6%iger Kollidon 90 F Losung
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Oder:
dv

derei -

Nach Umformung und Integration in den Grenzen der
freien Feuchte von 0 bis oo ergibt sich eine lineare Ab-
hingigkeit des mittleren Korndurchmessers von der freien
Feuchte. Voraussetzung ist allerdings die Annahme, daB A’
von der Zeit unabhéngig ist:

X = Xp —|— )\,/ . Ffrei (9)

x = mittlerer Teilchendurchmesser; xo = mittlerer Teil-
chendurchmesser bei 0% freier Feuchte.

Von Watano et al. [4] wurde ein wesentlich komplexeres
kinetisches Modell der Wirbelschichtgranulierung in Ab-
hiingigkeit von der Gutfeuchte beschrieben, das insbeson-
dere auch die KorngréBenverteilung beriicksichtigt. Die
Kernaussage seines und des in dieser Arbeit beschriebenen
Modelles ist aber die gleiche: Das Wachstum von Wirbel-
schichtgranulaten 146t sich als Funktion der Gutfeuchte be-
schreiben, da die Gutfeuchte die Koaleszenzwahrschein-
lichkeit mitbestimmt.

)0 (8)

3. Experimenteller Teil

3.1. Materialien

Lactose GranuLac 200 (Meggle, Wasserburg, Deutschland), Kollidon 90 F
(BASF, Ludwigshafen, Deutschland)

3.2. Methoden
3.2.1. Granulierung

In einem instrumentierten [7] Wirbelschichtspriihgranulator Aeromatic
STREA-1 wurden je 400 g Lactose GranuLac 200 mit ansteigenden Men-
gen wiiBriger 4- bzw. 6%iger Kollidon 90 F Losung unter folgenden Be-
dingungen granuliert:

Zulufttemperatur: 70 °C; Zuluftumsatz: 45 m?h, bzw. 40 m’/h; Spriih-
geschwindigkeit: 20 und 30 ml/min; Zerstduberluftdruck: 0,4; 0,8; 1,6 und
2,4 bar.
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3.2.2. Siebanalyse

Das Gesamtgranulat wurde auf einer Retsch Siebmaschine S+S mit Ampli-
tude 65 gesiebt. Siebzeit fiir Sieb 800, 1250, 2000 und 3150 pm war
12 min, fiir Sieb 100, 200, 315 und 500 um 15 min. Die Siebanalyse wur-
de nach der log-Normalverteilung ausgewertet [11].

Danksagung: Der Firma Meggle sei fiir die Uberlassung von Granu-
Lac 200 gedankt, der Firma BASF fiir Kollidon 90 F.

! Ein Teil dieser Arbeit wurde auf der XIV. Wissenschaftlichen Tagung der
OPhG vom 11.-13.06.98 in Graz prisentiert
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