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Entwicklung und Einsatz einer trockenen Dosier-Dispergiereinheit
zur Messung von PartikelgroBenverteilungen
in Gas-Feststoff-Freistrahlen aus Laser-Beugungsspektren*

K. Leschonski, S. Rothele, U. Menzel (Vortragender)**

Einleitung

Beim trockenen, kontinuierlichen Dispergieren feindisperser Fest-
stoffe im PartikelgroBenbereich unterhalb von etwa 20 sm kommt
der moglichst weitgehenden Uberwindung der Haftkrifte zwischen
den Feststoffpartikeln eine entscheidende Bedeutung zu.

Dieser Bericht vermittelt Erfahrungen und Fortschritte beim Ein-
satz einer Dosier-Dispergier-Einrichtung zur Desagglomeration
feinkérniger Feststoffe in Gasstrahlen und an Praliflichen. Die
Beurteilung der Dispergierleistung erfolgt anhand der Partkel-
gréBenverteilungen aus der Analyse der Beugungsspektren, die
der Feststofffreistrahl verursacht. Hierzu wurde als handels-
iiblicher Beugungsspektrenanalysator der HELOS der Firma
Sympatec GmbH verwendet.

Die Dosier-Dispergier-Einrichtung ist eine Entwicklung aus dem
Institut fiir Mechanische Verfahrenstechnik, das aus ersten ele-
mentaren Anwendungen zur Erzeugung und Einbringung defi-
nierter Feststoffstréme z.B. in Windsichter @iber den Einsatz als
Partikelgenerator in Zweiphasenstrémungssystemen bis hin zur
Beschichtungstechnik mitterweile als selbstindige Geriteeinheit
aus bewdhrten Elementen in abgestimmter Funkdonsfolge ver-
fligbar ist.

Der wesentliche Unterschied zu bekannten Aerosolgeneratoren
liegt im geforderten hohen Massenstrom, der fiir unsere Anwen-
dungen weit iiber die klassischen Aerosolaufgabenstellungen hin-
ausgeht. Grundlegend und identisch sind aber auch bei hohen
Massenstrémen die zur Dispergierung der Agglomerate wirksamen
Beanspruchungsmechanismen, die aus

= Stromungskrifien,

— gegenseitigen PartikelstdBen und

-~ Wandst68en

resultieren. In den bekannten Dispergiereinrichtungen sind alle
Mechanismen gleichzeitig, aber unterschiedlich dominant ver-
treten. Die gezielte Verstirkung der geeigneten Mechanismen
ermoglicht die produkt- und anwendungsspezifische Lisung er-
weiterter Aufgabenstellungen.
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Abb. 1: Elemente der Dosier-Dispergiereinheit

Die Draufsicht der Dosier-Dispergiereinrichtung ist in Abb. |
schematisch dargestellt. Im Bild sind die einzelnen Elemente des
Systems gekennzeichnet. Sie bestehen aus einer mit einem Auf-
gabetrichter versehenen Zuteilrinne, einem Drehteller mit Nut,
Abstreifer und Walze und einem Injektor mit vorgeschalteter Ab-
nahmebiirste und nachgeschalteter Prallflichenkaskade als Dis-
pergiereinheit. Das dispergierte Aerosol verlaBt die Dispergierstufe
als Freistrahl, der im Schnittpunkt mit einem Laserstrahl das MeB3-
volumen bildet. '
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Das Funktionsschema zeigt in Abb. 2 die Teilschritte beim Doste-
ren und Dispergieren, wobei innerhalb dieser Hauptfunktionen
erst die weitere Untergliederung den einzelnen Elementen ihre
Aufgabenstellung zuweist.

Dosieren Dispergieren

Abb. 2: Schematischer Funktionsablauf zur Erzeugung eines volumen-
stromkonstanten, dispergierten Feststoff-Freistrahl

Dosierung

Das zu analysierende Aufgabegut wird mit einem geeigneten
Dosiergerdt im UberschuB in den Nutquerschnitt des rotierenden
Drehtellers aufgegeben. Damit gelingt die vollstdndige Fiillung der
Nut. Dariiber hinaus fiihrt die UberschuBaufgabe zusitzlich zur
Probenteilung, da der Drehteller nur eine Teilmenge des zugefiihr-
ten Feststoffes aufnimmt. Der nach dem abgelaufenen Uberschufl

- auf der sich unter der Rinne vorbeidrehenden Drehtellernut auf-
wolbende Schiittgutkegel wird in Folge zuerst von einem pflugihn-
lichen Abstreifer auf eine einstellbare Betthhe abgeschert und
danach mit einer ortsfest abrollenden Walze soweit verdichtet, daBl
der Nutquerschnitt vollstindig und gleichmaBig gefiillt ist. Diese
Vorbehandlung stellt sicher, daf3 die Aufnahme mit einer rotie-
renden Biirste und der Transport des Feststoffes aus der Drehteller-
nut in die Saugzone des Injektors nicht zu pulsierenden oder
stoBenden AbriBflanken fihrt. Liegt kein schwieriges, stark agglo-
merirendes Schiittgut vor, so kann hier auch ein Saugriissel ver-
wendet werden. Die Abnahmebiirste wurde eingesetzt, weil be-
sonders bei sehr feinem Feststoff bei der direkien Absaugung aus
der Nut merkliche Flankenabrisse entstehen, die sich in betrdcht-
lichen Massenstromschwankungen auswirken.

Dispergierung

Mit der Aufnahme des Feststoffmassenstromes in den Injektor
beginnt die Dispergierung. Die Absaugung des dispersen Systems
aus dem Drehteller und zunehmende Beschleunigung und Ver-
mischung mit Transportluft beim Durchlauf durch den Injektor
ist in seiner Verdiinnungswirkung erste Voraussetzung zur Erzie-
lung einer Partikelvereinzelung. Der mit dem Vordruck pr iiber
einen Ringspalt s zustromende Treibvolumenstrom Vr induziert
dabei einen Saugstrom Vs im Zentralrohr. Der einstellbare Spalt
s an der Miindung des Zentralrohres wirkt auf den Treibvolumen-
strom wie eine Drossel und beschleunigt die Treibstrémung auf-
grund der Einlaufkontur in das nachfolgende Mischrohr auf hohe
Geschwindigkeiten. So entsteht einerseits der fiir die Ansaugung
erforderliche Unterdruck und andererseits sind im Schergefélle
der Geschwindigkeiten zwischen Ringspalt und Zentraldiise hohe
Stromungskrifte als Beanspruchungsmechanismus flir die Dis-
pergierung der Agglomerate in die Anordnung eingeprégt. Daneben
bewirken auf der gesamten pneumatischen Férderstrecke bis zum
Austritt aus dem Injektor unvermeidliche Wand- und Partikel-
stéBe zusdtzliche Dispergiereffekte. Gezielte Dispergierung durch
Wandsté8e wird in der dem Injektor nachschaltbaren Prall-
flichenkaskade erreicht. Nach Verlassen der Prallflichenkaskade
wird der Feststoff im Freistrah! dem im Abstand | angeordneten
Mefivolumen zugefiihrt.

Die Variation des Feststoffstromes kann iiber die Drehzahl des

- Drehtellers und durch die Wahl des Nutquerschnittes erfolgen.

AuBerdem wird der Feststoffstrom vom Schiittgutverhalten und
von der PartikelgroBenverteilung des Feststoffes beeinflult. Der
Massenstrom kann bei direkter Absaugung aus der Nut zwischen
wenigen Gramm pro Stunde bis zu ca. 20, kg/h vartiert werden.
Wenn eine Abnahmebiirste vorgeschaltet ist, muf3 mit einer
Reduzierung des maximal einstellbaren Massenstromes gerech-
net werden.

Definition der Dispersitiitszustinde

Fiir die Beurteilung der gemessenen PartikelgréBenverteilungen
ist die Kenntnis des jeweiligen Dispersititszustandes Voraus-
setzung. Als beschreibende KenngrofBie wird in Anlehnung an
A. Zahradnicek [1] ein Dispergiergrad definiert, der aus dem Ver-
hiltnis von zwei Momenten gebildet wird. Das k-te Moment der
g Verteilung ist wie folgt definiert:

M, = | x¥q(x)dx. ()

*min

Zur Erfassung der bei der Desagglot.ieration dispergierten feinen
Partike] wurde fiir die vorliegenden Untersuchungen das der spe-
zifischen Oberfldche Sy proportionale Moment M- 3 gewihit. Das
Verhiltmis des aus der Analyse im Gas-Feststoffstrah! ermittelten
Momentes zum Bezugsmoment M-, 3* das aus der Partikel-
groBenverteilung bei vollstdndiger Dispergierung resultiert, wird
als Dispergiergrad

Bois=M_;/M%,; ~S,. 2)

definiert. Damit strebt der Dispergiergrad B-; 3 bei vollstindiger
trockener Dispergierung dem Wert 1 zu, wihrend nicht aufgeldste
Agglomerate den Dispergiergrad reduzieren oder als Grenzfall fiir
ausschlieBlich grofle Agglomerate als Folge vernachlissigbarer
Dispergiereffekte gegen O streben lassen.

Zur sicheren und eindeutigen Beurteilung der im Dispergiergrad
integral bewerteten PartikelgroBenmessungen wird zusitzlich der
Konzentrationsgrad

Biy = M3 /M3 ~ V. (3)

definiert. Durch die Proportionalitit zur Masse bzw. dem Volumen
erreicht man mit dem Konzentratonsgrad eine Vergleichsmdg-
lichkeit der trockenen Analyse zur Bezugsanalyse unter dem Ge-
sichtspunkt der Beurteilung des Einflusses der Transportkonzen-
tration. Eine besondere Bedeutung erhilt der Konzentrationsgrad
bei der Analyse im Gas-Feststofffreistrahl, wo grobe Partikel ein
von feinen Partikeln abweichendes Bewegungsverhalten zeigen
und zu einer Verinderung der reprisentativen Prisens im MeB-
volumen fiihren.

Das Bezugsmoment steht hier im Zihler, um mit den vorliegenden
MeBreihen in den Bereichsgrenzen 0 und 1 zu bleiben. Im Falle
der vollstindigen Ubereinstimmung beider Messungen erreicht
B33 den Optimalwert 1.
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Bestimmung der Bezugsverteilungen

Als Bezugsmoment M-, 3* zur Kennzeichnung vollstindiger
Dispergierung wurde die Analyse des Feststoffes in der Suspension
nach Zugabe von Dispergiermitteln und Ultraschallbadbehand-
lung gewdhit. Als Bezugsmom_cnt Mass* wurde ebenfalls die
Analyse aus der Suspension gewihit.

In Abb. 3 sind die PartikelgroBenverteilungen dargestellt, die
zur Beurteilung der Dosier-, Massenstrom- und Dispergierver-
suche Verwendung fanden. Der Verlauf der verschiedenen Ver-
teilungen zeigt, daB innerhalb der experimentellen Untersuchun-
gen die GroBenbereiche unterhalb von 10, 20 und 30 pm mit vari-
ierten Anteilen unterhalb von 5 pm Beriicksichtigung fanden. Bei
der feinsten Fraktion betrigt der Anteil kleiner 5 pm ca. 65 %, bei
der bei den meisten Dispergierversuchen verwendeten néchsten
Fraktion (K200) sind es noch ca. 40 %.

Die xso-Werte der Verteilungen betragen 4, 6, 15 und 35 pm, wobei
die grobste Frakton nur bei den Massentromversuchen verwendet
wurde.

Die Kennzeichnung der Verteilungen mit den jeweiligen Kenn-
werten ihrer Momente M-, 3 nimmt bereits auf die spétere Be-
urteilung der erreichten Dispergierwirkung Bezug.

Verwendete Kalksteinfraktionen (Analysen aus der Suspension)
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Abb. 3: PartikelgroBenverteilungen der Aufgabegiiter

Experimentelle Ergebnisse — Dosierung

Abb. 4 zeigt die Wirkungsweise der einzelnen Dosierelemente. Die
Schwankung des Feststoffrnassenstromes wurde photometrisch
ermittelt und mit einem x(t)-Schreiber aufgezeichnet. Dargestellt
sind aneinander anschlieBend die deutlich unterscheidbaren
Signalformen, aus denen sich die Wirkung der Elemente nach ihrer
Zuschaltung in den Funktionsablauf erkennen und beurteilen Ii8t.
Der erste Signalsektor zeigt nach Ablauf einer Totzeitstrecke von
ca. 6 sec., die zur ersten Fiillung der Drehtellernut benétigt wird,
starke Schwankungen des im UberschuB aus der Schwingrinne
in und auf die Drehtellernut geforderten Massenstromes im Bereich
von +/— 43,8 % des erreichten mittleren Massenstromes von
ca. m, = 7,7 kg/h. Die Zuschaltung des Abstreifers reduziert den
mittleren Massenstrom auf 4,5 kg/h und verbessert die Schwan-
kungswerte auf +/— 15,7 %. Die VergleichsmiBigung der Schiitt-
guteigenschaften durch die Verdichtung mit der Walze reduziert
die Schwankungswerte auf unter +/~ 4 %, die im wesentlichen

auf die Bildung von Abriffflanken an der Absaugestelle zuriick-
zufiihren sind. Die Zuschaltung einer rotierenden Abnahmebiirste
zwischen Injektor und Drehtellernut unterdriickt die Flankenab-
risse weitgehend und verbessert die Schwankungsanteile auf unter
+/— 2,5 %. Eine hohe Massenstromkonstanz, wie sie z.B. fiir die
Beugungsspektrenanalyse bendtigt wird [3], ist somit gewdhr-
leistet.
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Abb. 4: Massenstrom und Schwankungsanteile nach Zuschaltung der
Dosierelemente

Experimentelle Ergebnisse — Dispergierung

Abb. 5 zeigt in dreidimensionaler Darstellung die Abhdngigkeit

des Dispergiergrades B-13 von der Spaltweite s im Injektor und
dem voreingestellten Treibdruck pr.
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Abb. 5: Dispergiergrade i) 3 in Abhéngigkeit von Injektorvordruck
pr und Spaltweite s (Produkt SS3)
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Die Dispergierwirkung war bei diesen Versuchen auf die Stro-
mungskrifte im Schergefille zwischen Treib- und Zentralstrahl
begrenzt. Der deutliche Anstieg des Dispergiergrades zu kleinen
Spaltweiten s erreicht bei s = 0,5 mm einen Héchstwert. Eine
weitere Reduzierung der Spaltweite drosselt den Treibstrahl-
volumenstrom soweit, daB die Feststoffforderung im Zentralrohr
pulsiert oder zusammenbricht.

Unabhingig von den eingestellten Spaltweiten ist zwischen den
Vordriicken 1,5 < pr < 2,5 bar der Verlauf des Dispergiergrades
durch Maxima gekennzeichnet. Der héchste Dispergiergrad
wurde hier bei s = 0,5 mm und pr = 2,5 bar mit -3 = 0,76 er-
reicht
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Abb. 6: EinfluB der Prallflichenanzahl N auf den Dispergiergrad B-13

Eine deutliche Verbesserung im Niveau der erreichbaren Disper-
gierung wird durch die Zuschaltung von Prallflichen in die Gas-
Feststoffstromung erzielt. In Abb. 6 erkennt man den Einflu der
Praliflichenanzahl N.- Im' Vergleich-zum -Maximum der vorher
untersuchten Anordnung waren damit Dispergiergrade von iiber
90 % erreichbar, wobei sich bei N = 3 ein deutliches Maximum
einstellte.

Die Beanspruchung des Partikelstrahles erfolgte unter einem
Anstellwinkel der Prallflichen von 60°. Messungen, die mit 30
Prallffichen durchgefiihrt wurden, ergaben keine ausgeprigten
Dispergiereffekte. Die weiteren Untersuchungen wurden mit der
entsprechend bestiickten Prallflichenkaskade, die dem Injektor
vorgeschaltet ist, durchgefihrt.

Die bisherigen Ergebnisse resultieren aus Messungen, bei denen
das MeBvolumen unmittelbar hinter der Austrittsmiindung im
Gas-Feststofl-Freistrahl lag. Unter der Annahme, daB die Dis-
pergicrung durch weitere MaBnahmen nicht verbessert werden
kann und beim Austritt abgeschiossen ist, war abschlieBend der
EinfluB der Transportkonzentration im Freistrahl zu untersuchen
[2]. Die bisher ermittelten Dispergiergrade < 1 weisen auf einen
GeschwindigkeitseinfluB hin, der partikelgroBenabhingig ist und
eine Verschiebung ins Grobe bewirkt. Dies wird von gréberen
Partikeln verursacht, die beim Austritt aus der Dispergieranord-
gegeniiber den feineren Partkeln eine geringere Geschwindigkeit
haben und sich linger im MeBvolumen befinden. Mit zunehmen-
dem Miindungsabstand wird sich als Folge der Strahlaufweitung

im Freistrahl eine verzogerte Gasstrémung einstellen, in der .

grobere Partikel durch die Dominanz der Trigheitskrifte gegen-
tiber den Widerstandskriften der Strémung eine Verringerung

ihrer Konzentration im MeBvolumen erfahren. Dies fiihrt ent-
sprechend gegenliufig zur Verschiebung der gemessenen Partikel-
groBenverteilungen in den Bereich feinerer Partkel.

Abb. 7 bestiitigt den AbstandseinfluB und zeigt Maxima im Dis-
pergiergrad bei einem Abstand 1 des MeBvolumens von der Aus-
trittsmiindung zwischen 30 und 40 mm. Diese Abstandscharakte-
ristik 14Bt sich sowoh! fiir den unbehinderten Austritt aus dem
Injektor (N = 0) als auch fiir nachgeschaltete zunehmende Prall-
flichenzahlen (N = 1 und 3) erkennen. Als giinstigste Anordnung
bestitigen sich dabei N = 3 Prailffichen. Bei | = 40 mm wird dabei
ein Dispergiergrad von ;3 = 0,97 erreicht.
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Abb. 7: Dispergiermaxima in Abhingigkeit von der Prallflichenanzahl
N und dem Miindungsabstand 1

In Abb. 8 erkennt'man an den gemessenen PartikelgroBenvertei-
lungen die mit abnehmendem Strahlabstand 1 zunehmende Ver-
schiebung der Verteilungskurven ins Grobe. Bei 1 = 40 mm ist
eine gute Ubereinstimmung der in Gas-Feststoffstrémungen
gemessenen Verteilung mit der Suspensionsanalyse erreicht.
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Abb. 8: Analysenvergleich Qs(x) = (1) fiir K200

Abb. 9 bestitigt diese Ergebnisse fiir die grobere PartikelgroBen-
verteilung im Bereich unterhalb von 40 pm (x50 = 15 pum), wobei
im Vergleich zur Verteilung unterhalb von 20 pm (x50 = 6 pm) die
gleiche Tendenz geringer ausgepriigt erkennbar ist. Die Disper-
gieraufgabe ist aufgrund geringerer Feingutanteile leichter zu
I6sen, wihrend die engere Verteilung den Einflufl der Transport-
konzentration zuriickdrdngt.
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Abb. 9: Analysenvergleich Qs(x) = (1) fiir $83

AbschlieBend wurde das Parameterfeld aus Spaltweite s und
Treibstrahlvordruck pr bei Verwendung von drei Praliflichen
in einem Strahlabstand von 30 bzw. 40 mm untersucht, um die
Betriebscharakteristik der Dosier-Dispergiereinheit bei den fest-
gestellten giinstigsten Randbedingungen zu ermitteln. Die Er-
gebnisse sind in den nichsten drei Bildern dargestellt.

Abb. 10 zeigt den Dispergiergrad B-;3 in Abhingigkeit vom
Vordruck pr bei variierten Spaltweiten s.
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Abb. 10: Verlauf des Dispergiergrades B3 in Abhingigkeit von Vordruck
pr und Spaltweite s (N = 3)

Die zuerst aus der dreidimensionalen Darstellung in Abb. 5 ge-
fundene beste Spaltweite bei s = 0,5 mm zeigt als Projektion in
diesem Bild einen mit zunehmenden Vordruck pr monoton an-
steigenden Verlauf und erreicht ab ca. 4 bar ein Plateau bei
B-13 = 0,97. Die Offnung des Zentralrohres auf's = 1 mm bestatigt
fiir kleine Driicke den Anstieg des Dispergiergrades, erreicht aber

bereits bei pr = 2,5 bar den angestrebten Dispergiereffekt voli- -

standig, um bei weiterer DruckerhShung wieder abzufallen. Die
weitere Offnung auf s = 1,5 mm 4Bt das erreichbare Dispergier-

plateau zwar breiter werden, aber bereits so weit abfallen, daB3

- vollstandige Dispergierung nicht erreicht werden kann.

Beim Betrieb der Dosier-Dispergiereinheit mit rotierender Ab-
nahmebiirste verschiebt sich der Arbeitsbereich zu kleineren Spalt-
weiten s.
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Abb. 11: Verlauf des Dispergiergrades B3 in Abhingigkeit von Vordruck
pr und Spaltweite s (N = 3, I = 30 mm)

In Abb. 11 ist die Abhingigkeit des Dispergiergrades von Vordruck
und Spaltweite wieder dreidimensional dargestellt. Man erkennt,
daB mit zunehmendem Vordruck pr nach steilem Anstieg ein
erstes Maximum bei 3 bar erreicht wird. Die gleiche Tendenz ist
bei Steigerung der Spaltweite s zu sehen, die bei s = 0,2 ein Maxi-
mum durchlduft und dann wieder abfillt. Dieser Punkt kommt
mit B-13 = 0,98 dem optimalen Betriebspunkt sehr nahe. Eine
weitere Erhéhung des Druckes und der Spaltweite fithrt nach
einem leichten Abfall des Dispergiergrades zu einem erneuten
Anstieg, der an der durch die Anlage vorgegebenen Grenze von
6 bar und der Spaltweite s = 0,3 mm den Wert | erreicht.

Zur Festlegung des giinstigsten Betriebspunktes wird der Verlauf
des Konzentrationsgrades Bss herangezogen. Die dreidimensionale
Darstellung der gleichen MeBreihe in Abb. 12 zeigt einen ausge-
prigten Gipfel bei s = 0,2 mm und pr = 3,5 bar.
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Abb. 12: Verlauf des Konzentrationsgrades 3.3 in Abhingigkeit von Vor-
druck pr und Spaltweite s (N = 3, | = 30 mm)

Die Parameteroptimierung aus dem Vergleich von Dispersitits-
und Konzentrationsgrad ergibt fur das verwendete Dosier-Dis-
pergiersystem einen eindeutigen Betriebspunkt, bei dem eine
Vergleichbarkeit der PartikelgroBenanalysen aus Gas-Feststoff-
Freistrahlen und aus Suspensionen reproduzierbar gelingt.
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Zusammenfassung

Die Untersuchungen haben gezeigt, daB es mit einer trocken
arbeitenden Dosier-Dispergier-Einrichtung méglich ist, auch bei
schwerdispergierbaren Produkten Beugungsspektrenanalysen mit
trockenen Pulvern durchzufiihren, die mit der Suspensionsanalyse
{ibereinstimmen.

Die Anwendung bei den geforderten hohen Massenstrémen er-
fordert eine gezielte Produktvorbereitung in der Dosierphase und
eine kombinierte Desagglomeration mittels Strémungskréften
und WandstoBen in der Dispergierphase, um fiir die gewihlte
Hintereinanderschaltung von Doster- und Dispergier-Elementen
bei optimierten Einstellparametern im Gas-Feststoff-Freistrahl
zuverldssige Messungen durchfiihren zu kénnen.
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