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Prozessstrategien zur optimalen
Reinigungsfahigkeit am Beispiel des
Titus-Zentrifugentrockners TZT 400

Sebastian Stahl*, Johannes Ruland und Hermann Nirschl

Hiufige Produktwechsel und immer kiirzere Produktionszyklen stellen hohe Anforderun-
gen an die Reinigungsfihigkeit von verfahrenstechnischen Maschinen und Apparaten. Vor
allem in der Pharma- bzw. der Lebensmittelindustrie ist die Vermeidung von Kreuzkonta-
mination von besonderer Bedeutung. Einige Apparate verbinden zwei Grundoperationen
(Unit-Operations) in einem Verfahrensraum, wodurch sich sowohl die Handhabung als
auch der Gesamtreinigungsaufwand reduziert. Der Titus-Zentrifugentrockner verbindet die
mechanische Entfeuchtung mit einer nachgeschalteten thermischen Trocknung. Der letzte
Verfahrensschritt beinhaltet eine , Cleaning in Place“ (CIP)-Prozedur, die von allen vorange-
gangenen Verfahrensschritten mafigeblich beeinflusst wird. Im Mittelpunkt dieser Arbeit
steht die Bestimmung der optimalen Verfahrensparameter, die einerseits die sichere Verar-
beitung von schwierigen Produkten erméglicht und zum anderen die Grundlage fiir eine
effiziente Reinigung liefert. Da eine validierte Reinigungsprozedur in pharmazeutischen
Anwendungen, beispielsweise bei toxischen oder hochaktiven Produkten, einen wesent-

lichen Teil der Gesamtprozesszeit einnimmt, miissen alle Verfahrensschritte direkt aufein-

ander abgestimmt sein.
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1 Einleitung

Der Titus-Zentrifugentrockner TZT der Firma
FIMA Maschinenbau GmbH aus dem HEIN-
KEL Process Technologie Firmenverbund ver-
einigt die Fihigkeiten einer klassischen, hori-
zontalen, diskontinuierlichen Zentrifuge mit
denen eines thermischen Trockners in einem
Verfahrensraum. Die Baugréflen des TZT wei-
sen Trommeldurchmesser von 400 mm bis
hin zu 1300 mm auf. Diese Anlagen eignen
sich auch fiir Produkte mit breiten Partikelgro-
Renverteilungen. Der TZT besitzt aus Griin-
den der einfacheren Reinigbarkeit keinerlei
Einbauten. Durch ein integriertes PAT (Pro-
cess Analytical Technology)-System kénnen
kritische Prozessparameter wihrend des Pro-
zesses abgefragt werden. Die Integration von
neu entwickelten Merkmalen, wie eine Inline-
probennahme, die Restfeuchtebestimmung
mittels NIR (Nah-Infrarot)-Spektroskopie, ein
integriertes Kamerasystem sowie ein Endo-
skop, ermdglichen eine Onlineprozessiiberwa-
chung. Dariiber hinaus gewihrleisten zahlrei-
che konstruktive Feinheiten eine GMP (Good
Manufacturing Practice)-konforme und hygie-
nische Produktion.

Das Ziel dieser Arbeit bestand darin, die ein-
zelnen Prozessparameter so zu optimieren,
dass eine nachfolgende Reinigung der Anlage
effizient, sicher und in mdéglichst kurzer Zeit
vollzogen werden kann. Zur Befiillung gelangt
die Suspension im Zentrifugentrockner durch
eine mitrotierende Hohlwelle in die Filter-
trommel. Der Feststoff wird dabei im Zentrifu-
galfeld durch ein mehrlagiges Filtergewebe zu-
riickgehalten. Im nichsten Schritt erfolgt die
Waschung des Feststofthaufwerks. Die an-
schlieBende mechanische Entfeuchtung er-
folgt unter anderem auch durch einen iiberla-
gerten Gasdruck.

Im Folgenden sind das klassische Verfahren
mit Kuchenabwurf und das neu entwickelte
,Gegenimpulsverfahren®, bei dem der Kuchen
nach der mechanischen Entfeuchtung als Pro-
duktring bestehen bleibt, zu unterscheiden.
Im klassischen Verfahren erfolgt nach der
mechanischen Entfeuchtung der Abwurf des
Produktkuchens mit anschliefender thermi-
scher Trocknung des Haufwerks in der Wirbel-
schicht. Dabei stréomt Heiflgas durch Gas-
impulse filtratseitig durch das Filtergewebe.
Bei einer erwiinschten Festbetttrocknung wird
der Prozessschritt des Kuchenabwurfes ausge-
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Abbildung 1. Summen- und Dichtenverteilung (Helos) von Omyacarb und Eskal 45.

spart. Die Trocknung des Festbettes gelingt
durch Einleitung von heilem Trockengas
durch das Fiillrohr. Dabei durchstrémt das
Trocknungsgas das Haufwerk in Filtratrich-
tung und belddt sich mit der im Haufwerk ver-
bliebenen Feuchte. Dieses Verfahren kommt
hauptsichlich bei Stoffen zur Anwendung, die
zu Agglomeratbildung neigen.

Um die Prozessschritte zu analysieren wer-
den Pilotversuche des klassischen denen des
Gegenimpulsverfahrens gegeniibergestellt.
Die in den Experimenten verwendeten Pro-
dukte (Omyacarb, Eskal 45 und Eskal 150) be-
stehen aus verschiedenen Kalksteinfraktionen
mit einer Dichte von 2,7 g/cm? (s. Abb. 2). Sie
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Abbildung 2. 3D-Diagramm der Kuchenstruktur bei unter-
schiedlichem Fulldruck ermittelt mit einem Ultraschallsensor.
Das Kuchenvolumen ist bei den drei dargestellten Kuchen

gleich.
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weisen in ihrer Grofenverteilung und ihrem
Sedimentationsverhalten Ahnlichkeiten mit
hiufig verwendeten Produkten aus der Phar-
maindustrie bzw. der Feinchemie auf. Zudem
sind die Kalksteinfraktionen gesundheitlich
unbedenklich.

Wegen seines hoheren Feingutanteils und
der damit verbundenen Deckschicht stellt
Omyacarb ein relativ schwieriges Produkt fiir
die mechanische Entfeuchtung dar. Median-
werte der Massensummenverteilung (xso-Wer-
te) liegen fiir das bimodale Omyacarb bei
76,9 um und fiir Eskal 45 bzw. Eskal 150 bei
43,71 um bzw. 134,57 um.

2 Charakterisierung der
Verfahrensschritte

Fiillen

Beim Befiillvorgang des Verfahrensraumes
liegt ein besonderes Augenmerk auf der Dreh-
zahl und dem eingestellten Befiillungsdruck
im Rithrkessel. Erfahrungen haben gezeigt,
dass auch bei schwierigen Produkten sehr gute
Verfahrensergebnisse mit einer Fiilldrehzahl
von 300 U/min erzielt werden, die einer Zen-
trifugalbeschleunigung von ca. 20 g entspricht.
Neben der Umdrehungszahl beim Befiillen ist
auch der Filldruck der Suspension fiir einen
guten Kuchenaufbau entscheidend. Der Druck
wird {iber einen Rithrkessel eingestellt und die
Suspension gelangt danach tiber ein eingebau-
tes Tauchrohr durch das Fiillrohr in die Filter-
trommel. Vorteil dieser Methode ist, dass die
Aufireffstelle der Suspension in der Trommel
durch den aufgegebenen Fiilldruck definiert
eingestellt werden kann. Erfolgt eine Befiil-
lung aus einem Behilter unter atmosphiri-
schem Druck, so dndert sich die Auftreffstelle
der Suspension in der Filtertrommel {iber der
Zeit mit abnehmender Fiillhéhe. Zur Erzeu-
gung eines homogenen Kuchens ist deshalb
eine druckiiberlagerte Befullung besser geeig-
net als eine geoditische Befiillung [1].

Zu hoher wie auch zu niedriger Druck fiih-
ren bei der Befiillung zu einem inhomogenen
Kuchenaufbau (s. Abb. 2). Waschprozesse, me-
chanische Entfeuchtung und das Abreinigen
des Haufwerks gestalten sich dadurch erheb-
lich schwieriger. Als Folge der mechanischen
Entfeuchtung sind Haufwerksbereiche zu be-
obachten, die gar keine oder unzureichende
Entfeuchtungsergebnisse aufweisen. Ist der
Druck im Rithrkessel zu hoch eingestellt, trifft
die Suspension vom Fiillrohr (s. Abb. 2 links)
an die Stauscheibe (s. Abb. 2 rechts). Dadurch
kann eine Zerstérung empfindlicher Produkte
erfolgen. Man erhilt einen inhomogenen
Haufwerksaufbau, der eine inhomogene me-
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chanische Entfeuchtung nach sich zieht [1].
Die Ermittlung der Restfeuchte iiber die Pro-
beentnahme stellt sich ebenfalls schwierig dar,
da die Probe nur unzureichend reprisentativ
fir das gesamte Haufwerk ist. Experimente
haben gezeigt, dass bei Suspensionen von
16,6 Gew.-% bei einem Fiilldruck von iiber
0,45 bar inhomogene Kuchen entstehen.

Erfolgt die Befilllung mit zu niedrigem
Druck, so bildet sich das Haufwerk an der
Trommelriickwand nahe dem Fiillrohr ,bergar-
tig“ aus und das Haufwerk entfeuchtet eben-
falls inhomogen. Diese Art der Befiillung
ergibt sich bei einer Konzentrationen von
16,6 Gew.-% Omyacarb, wenn mit einem Fiill-
druck von unter 0,09 bar befiillt wird.

Beide extreme Befiillarten vermindern die
Effizienz der nachfolgenden Prozessschritte.
Der Filterkuchen kann mit der falschen Druck-
einstellung nur unzureichend gewaschen wer-
den, da dickere Kuchenbereiche nur schwer
mit Waschfliissigkeit in Kontakt kommen. Des
Weiteren ist eine Verminderung der Wirksam-
keit der nachfolgenden Entfeuchtung mit
iiberlagertem Gasdifferenzdruck die Folge, da
das Gas immer dem Weg des geringsten Hauf-
werkswiderstands folgt. Der Abwurf von in-
homogenen Haufwerken dauert linger, da zu-
erst die Bereiche abgeworfen werden, die die
geringste Hohe aufweisen.

Zur Ermittlung des Fortschrittes der mecha-
nischen Entfeuchtung spielt der Filtratstrom
eine wesentliche Rolle und ist von folgenden
Punkten abhingig: dem Produkt, der Suspen-
sionsfeststoffkonzentration, der Partikelgréfie
und deren Verteilung, der Suspensionsmasse,
der Umdrehungszahl der Trommel, des eventu-
ellen beaufschlagten Gastiberdruckes, des Fiill-
drucks und der Anzahl der im Prozess erfolgten
Befiillvorginge [3]. Bei gleichbleibendem Pro-
dukt, Filllzeit, Umlaufgeschwindigkeit und be-
aufschlagtem Gasiiberdruck ergeben sich an-
nihernd gleiche Filtratmassenstrome.

Um ein optimiertes Fiillen zu erreichen,
gibt es die Moglichkeit der Resuspendierung.
Dabei wird ein bereits gebildetes Partikelhauf-
werk zerstort und bei niedriger Froudezahl
(Fr) wieder aufgebaut. Die Froudezahl sollte
dabei stets kleiner eins sein:

2n?ntd
== — —<
g

Diese Methode fithrt jedoch zu dem Prob-
lem, dass sich bei schnell filtrierenden Produk-
ten Unwuchten ausbilden konnen und dass
sich die Prozesszeit zwangsliufig verlingert.
Der grofle Vorteil dieser Verfahrensweise ist
aber, dass sich Sedimentations- bzw. Ent-
mischungseffekte reduzieren und so ein ho-
mogener Produktkuchen gebildet wird. Nach

Fr 1 (1)
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Abbildung 3. Ideales Bonddiagramm bei reiner Zentrifugal-

kraftterhhung.

dem eigentlichen Fiillvorgang folgt der Pro-
zessschritt der mechanischen Entfeuchtung.

Mechanische Entfeuchtung

Je effizienter die Flussigkeit aus dem Kuchen
in diesem Prozess entfernt werden kann, desto
besser und schneller ist der Produktkuchen ab-
werfbar und desto weniger Energie ist fiir den
thermischen Trocknungsprozess notwendig
[4, 5]. Wichtige Parameter beim mechanischen
Entfeuchten sind die Zentrifugenziffer C, der
hydraulische Durchmesser dy,, die Hohe des
Produktkuchens Hy, die Oberflichenspan-
nung o und der Benetzungswinkel J [6]. Die
wichtigsten Kennzahlen, die diese Parameter
zusammenfassen, sind folgende Bondzahlen:

pe 8 Cdy Hy
Boy="32>*———— 2
o1 o COSO )
peg Cd
Boy =—> 3
©2 o COSO (3)

Die Bondzahl stellt den Zusammenhang
zwischen Zentrifugalkraft und Kapillarkraft
dar. Im Bonddiagramm (ADbb. 3) ist die Sitti-
gung als Funktion der Bondzahl aufgetragen
[7]. Durch die im Experiment erstellten Bond-
diagramme kann man fiir eine definierte Um-
drehungszahl eine bestimmte Kuchensitti-
gung voraussagen. Vorraussetzung dafiir sind
aber konstante Produktwerte fiir Suspensions-
masse und -konzentration.

Der Filterkuchen entfeuchtet aufgrund der
auf die Fliissigkeit wirkenden Zentrifugalkraft.
Das Filtermedium hilt dabei den Feststoff zu-
riick und bildet so den Filterkuchen. Die Zen-
trifugalkraft muss die Oberflichenkrifte an
den Kapillarhilsen iiberwinden, um ein Abflie-
Ren der Fliissigkeit zu ermdglichen [7]. Das
Gleichgewicht der Entfeuchtung ergibt sich
aus dem Kriftegleichgewicht zwischen der
Gewichtskraft der Fliissigkeitssdule und der
Oberflichenkraft, die auf den Umfang der
Kapillare wirkt [8]. Die kapillare Steighdhe
stellt sich somit in Abhingigkeit der Zentrifu-
galkraft und des Kapillarradius ein.
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da die Zentrifugalkraft nicht ausreicht, um die
noch mit Fliissigkeit gefiillten Zwickel zu ent-
leeren. Fiir mindestens eine GroRenordnung
der Bo,-Zahl bewirkt ein weiterer Anstieg der
Zentrifugalkraft keine weitere Zentrifugalent-
feuchtung [9]. Bei Material mit rauer Ober-
flichenstruktur kann das Bond-Plateau leicht
geneigt sein, da die Zentrifugalkrifte mog-
licherweise ausreichen, um die Fluissigkeit aus
den Rauigkeiten zu entfernen. Fiir Produkte
mit glatter Oberflichenstruktur liegt das Bond-
Plateau im Bereich von 8 — 10 % Sittigung.
Die Sattigung von oberflichenrauen Produk-
ten kann hingegen auf iiber 25 % ansteigen.
Fir den Bereich IV sind die Zentrifugal-

krifte so grof3, dass auch die Zwickel entleert

Abbildung 4. Bonddiagramm bei reiner Zentrifugalkrafterhhung.

Das Bonddiagramm kann in vier charakte-
ristische Bereiche unterteilt werden. Im Be-
reich I ist der Filterkuchen noch vollstindig
gesittigt (s. Abb. 3); die kapillare Steighdhe ist
gleich der Filterkuchenhéhe [9]. Die Zentrifu-
galkraft reicht nicht aus, um den kapillaren

Eintrittsdruck zu iiberwinden.

Im Bereich II (s. Abb. 3) sinkt der Fliissig-
keitsspiegel in den Filterkuchen hinein; die
kapillare Steighthe ist kleiner als die Filter-
kuchenhdhe [9]. Oberhalb der kapillaren Steig-
hohe bleiben Zwickel bestehen. Mit Erhéhung
der Zentrifugalkraft sinkt die kapillare Steig-
hohe, bis die Grobkapillarfliissigkeit vollstin-
dig aus dem Filterkuchen entfernt ist. In die-
sem Bereich kann die Bondzahl als eine
reziproke relative Steighthe der Fliissigkeit

aufgefasst werden.

Der Bereich III ist durch das so genannte
»Bond-Plateau” gekennzeichnet. In diesem Be-
reich liegt keine kapillare Steighthe mehr vor,
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Abbildung 5. Bonddiagramm bei geringer Zentrifugalkraft und Er-
héhung des Gastiberdruckes.
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werden kénnen [9]. Die Bo,-Zahl beschreibt so-
mit den Bereich IV des Bonddiagramms.

Mit dem Titus-Zentrifugentrockner ist so-
wohl eine mechanische Entfeuchtung mit
reiner Zentrifugalkraft als auch eine Entfeuch-
tung mit Zentrifugalkraft in Kombination mit
uiberlagertem Gasdruck mdoglich. Das folgende
Diagramm stellt ein Bonddiagramm bei reiner
Zentrifugalentfeuchtung dar (s. Abb. 4).

Die Feststoftkonzentration aller Partikel-
suspensionen betrug 16,6 Gew.-% und die
Drehzahl wurde dabei in 50 U/min Schritten
von 200 U/min auf 1000 U/min gesteigert. Aus
sicherheitstechnischen Griinden konnte die
Maschine bei der Ermittlung des Bonddia-
gramms nicht iiber eine Umdrehungszahl von
tiber 1000 U/min gefahren werden. Die Sitti-
gung S entspricht dem Wert von eins, wenn
der klare Uberstand gerade in den Kuchen ein-
taucht. An diesem Punkt begann die Messung
des Filtratgewichtes. Es wurden zu Prozessbe-
ginn keine verfahrenstechnischen Luftein-
schliisse angenommen. Das Gleichgewicht
zwischen Kapillar- und Zentrifugalkraft stellte
sich ein, sobald der Filtratstrom aus dem
Haufwerk bei den jeweiligen Umdrehungszah-
len vollstindig endete. Demnach ist die jeweili-
ge Filtratmasse bei jeder Gleichgewichts-
einstellung zu ermitteln. Erst dann wurde
der nichste Gleichgewichtszustand angefah-
ren. Die gravimetrische Bestimmung des Satti-
gungsgrades des gesamten Haufwerks erfolgt
durch Addition der Filtratmassen. Das Bond-
diagramm zeigt, dass sowohl Omyacarb als
auch Eskal 150 zu den oberflichenglatten Pro-
dukten gehéren, da diese bei einer Drehzahl
von 1000 U/min bereits im Bereich des Bond-
plateaus liegen. Auf Grund der kleineren Ka-
pillaren bei Omyacarb mussten wesentlich
groRere Zentrifugalkrifte aufgewendet wer-
den, um den gleichen Sittigungsgrad wie bei
groberen Partikelkollektiven zu erzielen.

Fur die optimale Reinigbarkeit des Zentrifu-
gentrockners ist ein moglichst trockenes und
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locker aufgebautes Haufwerk vorteilhaft.
Feuchtere Produkte fithren bei der nachfolgen-
den Trocknung zu Anhaftungen im Prozess-
raum. Bei zu hohen Zentrifugalkriften kann
der Produktkuchen sogar klumpen [10]. Da-
durch erschweren sich sowohl die Trocknung
als auch der Austrag und letztendlich auch die
Reinigbarkeit der gesamten Maschine.

Druckiiberlagerte Zentrifugation

Neben der klassischen Art der Zentrifugation
kann im Titus-Zentrifugentrockner die Fliis-
sigkeit mit Hilfe eines der Zentrifugation iiber-
lagerten Gasdruckes aus dem Produkt entfernt
werden [11]. In ADbb. 5 sind die Ergebnisse
der gasdruckiiberlagerten Zentrifugation dar-
gestellt.

Bei diesem Versuch blieb die Umdrehungs-
zahl von 200 U/min konstant. Die Drucker-
hohung erfolgte dabei in 0,05-bar-Schritten
von 0,1 bar auf 0,5 bar. Jede Druckaufgabe dau-
erte 300 s. Die Massenkonzentration der Pro-
dukte blieb bei 16,6 Gew.-%. Aus sicherheits-
technischen Aspekten betrug der bei den
Versuchen tiiberlagerte Gasdruck maximal
0,5 bar. Wie beim Bonddiagramm mit reiner
Zentrifugalkrafterh6hung ist mit dem Eintau-
chen des Fliissigkeitsiiberstands in den Pro-
duktkuchen die Sittigung gleich eins. Ab die-
sem Zeitpunkt begann die Aufzeichnung des
Filtratgewichtes. Nach jeder Erhchung des
Gastiberdruckes um 0,05 bar, stellte sich nach
einer gewissen Zeit ein Gleichgewicht zwi-
schen Kapillarkraft und Gastiberdruck ein [11].
Uber die nach jeder Druckerhchung anfal-
lende Filtratmasse erfolgte die Ermittlung der
Sattigung. Auffallend ist, dass sich mit dem
Produkt Omyacarb bei 0,5 bar Gasiiberdruck
und einer Drehzahl von 200 U/min hnliche
Entfeuchtungsergebnisse ergeben, wie bei
einer Zentrifugation mit 1000 U/min (s. Abb.
5). Die mechanische Entfeuchtung mit zusitz-

lich tiberlagertem Gasdruck eignet sich beson-
ders fur kleinere Partikel, da bei gréferen
Partikeln schon geringe Zentrifugalkrifte
ausreichen, um dem Partikelhaufwerk die
Feuchtigkeit zu entziehen. Bei Produkten mit
bimodaler Partikelverteilung sind gute Verfah-
rensergebnisse erreichbar, wenn hohe Zentri-
fugalkrifte mit hohem Gastiberdruck kombi-
niert werden [11]. Interessant ist auch, dass
sich die jeweiligen Restfeuchten von Omya-
carb und Eskal 45 nur sehr gering unterschei-
den, obwohl der xsp-Wert von Eskal 45 bei
43,71 um und der von Omyacarb bei 76,9 pm
liegt (s. Abb. 5). Fiir beide Stoffe ist erkennbar,
dass schon 0,3 bar Gasiiberdruck ausreichen,
um das ,Bondplateau” zu erreichen. Dieser
Prozessschritt vermeidet folglich eine unnéti-
ge Produktkompaktierung und erleichtert die
thermische Trocknung sowie auch den Pro-
duktaustrag. Geringe Anhaftungen und ein
optimaler Produktaustrag ermoglichen eine
schnelle und effiziente Reinigung.

Kuchenabwurf

Im Titus-Zentrifugentrockner gibt es die Mog-
lichkeit, den Partikelkuchen mit Hilfe von Gas-
druckstofien abzuwerfen (s. Abb. 6) Die Effek-
tivitit dieses Prozessschrittes ist direkt vom
Fillvorgang und der mechanischen Entfeuch-
tung abhingig. Dies bedeutet, dass feuchtere
oder unregelmifig aufgebaute Partikelkuchen
schwerer abzuwerfen sind als trockene und
homogen aufgebaute. Weiterhin ist die Effekti-
vitit des Prozesses auch von der Kuchenhdéhe,
der Partikelgrofe und deren Verteilung abhin-
gig (s. AbD. 6).

Vorteil dieser Abwurfweise des Produkt-
kuchens ist, dass keine Grundschicht in der
Maschine zuriickbleibt. Die Grundschicht
neigt bei nachfolgenden Produktzyklen zur
Ansammlung von Feinstpartikeln und zur
Verdichtung, sodass es zu einem Anstieg der
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Abbildung 6. Hochgeschwin-
digkeitsaufnahmen des
Kuchenabwurfs von Eskal 150.
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kapillaren Steighéhe kommen kann. Bei ande-
ren Maschinen erfolgt der Austrag meist mit
Schilwerkzeugen, wobei die Gefahr von Parti-
kelzerkleinerungen besteht, die beimr Abwurf
des Kuchens durch Gasdruckstofie nicht gege-
ben ist. Der Abwurf von monomodalen Pro-
duktkuchen, die aus relativ grolen Partikeln
bestehen, gestaltet sich auch bei hoheren
Kuchenhéhen als sehr effizient. Bimodale Ver-
teilungen neigen hingegen bei der Zentrifuga-
tion zu einer Schichtenbildung. Dies bedeutet,
dass aus Griinden der unterschiedlichen Sink-
geschwindigkeit, gréfere Partikel direkt am
Filtergewebe vorzufinden sind und dass klei-
nere Partikel demnach die Kuchenoberfliche
bilden.

Solche Schichten aus feinen Partikeln sind
schwerer zu entfeuchten, wodurch die gemit-
telte Restfeuchte in diesen Kuchen hoher ist
als bei monomodalen Partikelgréfenverteilun-
gen. Bei bimodalen Verteilungen bilden sich
Klassierschichten aus feinem Material. Da-
durch sinkt die Effektivitit des Kuchenabwurfs
durch GasdruckstéfRe. Die Folge davon ist,
dass wesentlich mehr Druckstéfle notwendig
sind, um den Kuchen zu 16sen. In dem weiter
entwickelten Zentrifugentrockner wurde zu-
sdtzlich die Anzahl der Segmente hinter der
Trommel erhoht, um den Abwurf von ge-
schichteten Kuchen sicherzustellen.

Absatzweise Trocknung in einer Wirbelschicht mit
ideal durchmischten Partikeln

Feuchte, rieselfihige Schiittgiiter lassen sich
in gasdurchstromten Schiittschichten trock-
nen. Die Gasgeschwindigkeit sollte fiir eine
homogene Wirbelschicht weit genug iiber der
des Lockerungspunktes liegen. Die Wirbel-
schicht ist dann in der Regel gut durchmischt,
sodass die Produktfeuchte an jeder Stelle als
gleich angenommen werden kann [12].

7
S—L
. :*;Pil

Mechanische Entfeuchtung: 1700 U/min
Festoffkonzentration: 16,6 Gew.-%
Trocknungstemperatur: 75°C
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Abbildung 7. Ermittlung der Trocknungsgeschwindigkeit.
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Im Folgenden wird die absatzweise Trock-
nung feuchter Partikel in einer Wirbelschicht
betrachtet. Die Produktfeuchte ist in diesem
Fall eine Funktion der Zeit und der Stro-
mungsgeschwindigkeit. Die Produkttrocken-
masse Mg soll sich dabei in einer Wirbel-
schicht mit einer Anfangsbeladung X, nach
der Zeit tg auf die Beladung Xy dndern. Die
Wirbelschicht wird von dem trockenen Luft-
massestrom Mg durchstrémt, der mit der
gleichbleibenden Feuchtebeladung Y. ein- und
mit der vom Fortgang der Trocknung, also der
zeitabhingigen Beladung Y,(t) austritt. Die
theoretische Trocknungszeit ¢ ergibt sich nach
Gnielinski [12] als eine Funktion der dimensi-
onslosen Trocknungszeit ¢ und der dimensi-
onslosen Endtrocknungszeit tz. Beide Aus-
driicke errechnen sich nach folgenden
Formeln:

= ngB(Y* - Ye)A
Ms (X1 — Xny,c1))

)

=t (G~ 1)+ 61~ )
1— =
+ lnre_m (6)

Die Trocknungszeit betrigt demnach:

()

Die Berechnung der theoretischen Trock-
nungszeit fiir Omyacarb von 67 min, bei Eskal
45 von 34 min und bei Eskal 150 von 20 min
folgt aus Gl. (7). Diese errechneten Trock-
nungszeiten zeigen eine gute Ubereinstim-
mung mit experimentell bestimmten Werten
(s. Abb. 7). Bei maximaler Umdrehungszahl
von 1700 U/min sind Restfeuchten bei Omya-
carb von 6,5 % erreichbar. Eskal 45 weist fiir
diese Zentrifugalkraft eine Restfeuchte von 3 %
und Eskal 150 eine Restfeuchte von 1,9 % auf.
Aus ADbb. 7 ist erkennbar, dass beim Trock-
nungsprozess durch Gaspulsation, Restfeuch-
ten von unter 1 % auch bei einem bimodalen
Produkt wie Omyacarb in einem Zeitraum von
unter 60 min realisierbar sind. Die Trocknung
von monomodalen Produkten benétigt in der
Regel weniger Zeit, im Vergleich zu Produkten
mit bimodaler Partikelgréflenverteilung. Der
hohere Anteil des Feinguts und auch der nach
der mechanischen Entfeuchtung hohere
Feuchteanteil erklirt die lingere Trocknungs-
dauer von Omyacarb.

Omyacarb weist in der Anfangsphase des
Trockungsprozesses in der Restfeuchte eine re-
lativ starke Schwankung auf. Dies kann durch
die bimodale PartikelgroRenverteilung erklirt
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werden, da feinere Partikelkollektive nach
der mechanischen Entfeuchtung eine héhere
Feuchte haben als grobere Partikel. Das bedeu-
tet, dass auch Proben entnommen werden
konnen, die einen hoheren Feuchtegehalt auf-
weisen, da das Haufwerk nicht ideal durch-
mischt ist.

Aus den charakteristischen Trocknungs-
kennlinien erfolgt mit Hilfe von Ausgleichs-
geraden die Ermittlung der Trocknungs-
geschwindigkeit der jeweiligen Produkte, die
sich aus der Steigung der Geraden ergibt. Die
Trocknungsgeschwindigkeiten aller Produkte
waren im Rahmen der Messgenauigkeit nahe-
zu identisch.

Wirbelschicht-Zustandsdiagramm nach Reh

Bei einer Wirbelschicht werden charakteristi-

sche Grundeigenschaften und -vorginge aus-

genutzt [13]. Diese sind:

e Vermischung von Partikeln,

e hohe Relativgeschwindigkeiten
fluider und dispers fester Phase,

e hiufige Partikel/Partikel und Partikel/

Wand-Stofe.

Fir durchstromte Schiittschichten hat Reh
[13] ein Diagramm entwickelt, in dem homo-
gene und inhomogene Stromungszustinde
von Wirbelschichten dargestellt werden kon-
nen. Wie aus Abb. 8 zu erkennen ist, bildet die
Aquiporosititslinie fiir ¢ = 0,4 die Grenze zwi-
schen Festbett und Wirbelschicht [13]. Dieser
Wert wird auch pauschal als Lockerungsporosi-
tit angenommen. Der Wirbelschichtbereich er-
streckt sich von ¢ > 0,4 (Festbett) bis ¢ — 1.
Oberhalb von ¢= 1 erfolgt der Partikelaustrag.
Mit dem Zustandsdiagramm lassen sich nihe-
rungsweise die Gasgeschwindigkeiten abschit-
zen. Die Kennlinien [13] des Diagramms ver-
wenden folgende dimensionslose Kennzahlen:

zwischen

Archimedeszahl:
A 3001
ar=2rgde 1 (8)
v ope K
pg W
Q-Zahl: Q= =M
a ST (9)
u dp
Reynoldszahl: Rep = - (10)
2
Froudezahl: Frj = —— (11)

g dp

Dabei sind die Froudezahl und die Reynolds-
zahl nicht voneinander unabhingig, da beide
die Parameter Trigergeschwindigkeit u und
Partikeldurchmesser dp beinhalten.

Es gilt bei der Elimination der Trigergasge-
schwindigkeit:

Hygienic Design

K=10 K=le-1 K=1e-2 K=1e-3
1E+04 3 ~Msdedd . MsledS . . Mslesb. . Mdedl ) g oqoa
M=1e+3 K =0,03
1E+03 + / K=1a-5
M=1e+2 /
1E+02 + / K=1e-6
M=1e+1
Férderung =1
1E+01 K=1e-7
M=1 Schwebelinie
M=4 /
1E+00 =1e-8
L v=te G
i Wirbelschicht e <1 =%
o c=1 e ol
=1e-9
A Lockerungslinie .
/ Schiittgut hier & < 0,4
/ Fiir steigende
M1:I1E 913 / C-Werte be-
t( wegt sich der
Betriebspunkt
E-04 entlang der
M=1e-5 gestrichelten
Linie!
1E-05 ==r—rrr=rrr crsmmmema . = ¥ e — 4
1E-01 1E+00 1E+01 1E+02 1E+03 1E+04
Re, /-

Abbildung 8. Betriebspunkt des Zentrifugentrockners im Zustandsdiagramm far

eine Gas/Feststoff-Wirbelschicht.

P _ u P

pe —Pc  dp 8 Pp—Pg
V_Z _Ps Re?
d g pp — g
Zustandsinderungen koénnen lings einer
parallelen Geradenschar durch den Parameter
K (s. Gl (8)) definiert werden [13, 14]. Zur K-
Wert-Ermittlung spielen die Stoffeigenschaften
des Feststoffs, wie Teilchendurchmesser,
Dichte und die Stoffeigenschaften des stro-
menden Mediums, wie die kinematische
Zihigkeit und die Dichte eine wesentliche
Rolle. In der Staub- und Wirbelschichttechnik
ergeben sich Anwendungsbereiche zwischen
0,1 < Re < 10*. Daraus folgt ein K-Wertebe-
reich von 1,0 > K > 107 [15]. Betrachtet man
den Einfluss von Korngemischen auf die Wir-
belschicht, so ist es sinnvoll, durch Umfor-
mung und Erweiterung die Reynoldszahl mit
der Froudezahl zu verkniipfen. Im Zustands-
diagramm ist dies ebenfalls eine parallele Ge-
radenschar, analog den Linien K = konst. Bei
zunehmender Geschwindigkeit der Zweistoff-
stromung disperser Partikel, dndert sich die
Widerstandsfunktion im Diagramm lings der

Fr}
(12)
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Der neuste Typ des
Titus-Zentrifugen-
trockners 400 ist
mit einem neuen
Trocknungsverfah-
ren ausgestattet,
das die Trocknungs-
geschwindigkeit
erhoht und gleich-
zeitig den Austrag
des Feinanteils ver-
mindert.

Abbildung 9. Reinigungs-
bereiche im Titus-Zentrifu-
gentrockner TZT 400-SD.
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Linie K = konst. [13]. Dieser Zusammenhang
bleibt durch die drei Bereiche Schiittgut, Wir-
belschicht und Foérderung erhalten. Durch
Variation des Partikeldurchmessers bei gegebe-
ner Trigergasgeschwindigkeit u 4ndert sich
die Widerstandsfunktion lings einer Geraden
M = konst. (s. GL. (9)). Im Zustandsdiagramm
bilden die dimensionslosen Parameter K und
M ein Koordinatensystem, wodurch jeder Stro-
mungszustand darstellbar ist [13]. Durch die
angelegte Zentrifugalkraft verschiebt sich die
Lage der - und Archimedeszahl, da diese
Werte von der Gravitation abhingen. Das se-
kundire Koordinatensystem muss dann fiir je-
de Zentrifugenziffer erneut konstruiert wer-
den. Dieses Verfahren erméglicht folglich die
Wirbelschicht sowohl durch die Gasgeschwin-
digkeit der Schussdiisen als auch iiber die
Zentrifugalbeschleunigung bei feinkornigen
Partikeln zu kontrollieren und das Produkt so
sicher zu trocknen. Durch die angelegte Zen-
trifugalkraft vermindert sich der Austrag des
Feinanteils in diesem Verfahren, da die Porosi-
tit der Wirbelschicht unterhalb der Austragsli-
nie bleibt. Die Reinigung des Filtergewebes
der Trommel vereinfacht sich, da die Partikel
nicht in das Filtergewebe der Trommel gelan-
gen.

Reinigung

Da bei verfahrenstechnischen Maschinen und
Apparaten, die in der Pharmaindustrie einge-
setzt werden, ein wesentlicher Teil der Produk-
tionszeit auf die Reinigung entfillt, ist die
Reinigung von hochster Wichtigkeit fur die
Gesamtprozesszeit [15]. Der Titus-Zentrifu-
gentrockner 400 SD im Pharmadesign (Steril-
design) verfiigt iiber drei produktberiihrte Be-
reiche, die unabhingig von einander reinigbar
und entsprechend validierbar sind. Dazu geho-
ren der eigentliche Verfahrensraum mit der
Filtertrommel, der Ringkanal zum Feststoff-
austrag und das Stauscheibengehiuse. Diese
Bereiche verfiigen jeweils tiber ein eigenes
(Cleaning-In-Place) CIP-Diisensystem mit Ab-
lauf (s. Abb. 9). Dariiber hinaus verfiigt die
Zentrifuge tiber konstruktive Details, wie gas-

Stauscheiben-

=
Lo
o
{1h]
0
(2]
E
w
3
I
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geschmierte Gleitringdichtungen, Schaugliser
an schwer zuginglichen Stellen und die Ver-
meidung unnétiger Einbauten in den Verfah-
rensraum. Bevor die In-Place-Reinigung be-
ginnt, ist es von grofler Wichtigkeit, dass
die vorangegangenen Prozessschritte in der
bereits beschriebenen Weise aufeinander abge-
stimmt und optimiert sind.

Zur Bestitigung der Reinigungsfihigkeit
des Filtergewebes wurde ein spezieller Reini-
gungstest entwickelt [16], der die Bewertung
der Reinigungsfihigkeit von mehrlagigen Me-
tallfiltergeweben erméglicht. Dieser dreistufi-
ge, indirekte Reinigungstest besteht aus der
Kontamination des Filtermediums mit Sporen,
einer definierten Reinigung und einem Rest-
verunreinigungsnachweis nach der Inkubation
[17]. Die Reinigungstests fithrten zu einer Aus-
wahl an Filtermedien, die durch ihre spezielle
Anordnung an Stiitzgeweben das beste Reini-
gungsergebnis lieferten.

3 Das ,Gegenimpulsverfahren”
des TZT 400

Der neuste Typ des Titus-Zentrifugentrockners
400 ist mit einem neuen Trocknungsverfahren
ausgestattet. Bei diesem Prozessschritt gelang
es, die Trocknungsgeschwindigkeit zu erhchen
und gleichzeitig den Austrag des Feinanteils
zu vermindern. Im Folgenden soll schema-
tisch der Unterschied zwischen dem klassi-
schen Verfahren und dem Gegenimpulsver-
fahren dargestellt werden.

In Prozessen mit bimodalen Partikelgréflen-
verteilungen bildet sich auf der Oberseite des
Produktkuchens eine aus Feingut bestehende
Deckschicht aus. Bei der mechanischen Ent-
feuchtung muss ein iiber der Deckschicht ste-
hender Uberstand durch diese feine Kuchen-
oberfliche drainieren. Die Partikeldeckschicht
bestimmt so im klassischen Verfahrensprozess
die Filtratstrommenge [6]. Im neuen Prozess
gibt es schon wihrend der Trocknung Gegen-
impulse mit Gas bzw. Luft. Dadurch steigt die
Permeabilitit des Produktkuchens. Die Folge
ist eine verbesserte Filtratleistung. Bei der klas-
sischen Wirbelschichttrocknung durchstrémt
das HeiRRgas das Produkt nur einmal, wodurch
Ablagerungen in der Trommel nur unzurei-
chend getrocknet werden kénnen. Das neue
Gegenimpulsverfahren bietet den Vorteil, dass
sich die Auftriebskraft durch die Druckstofe
und die Zentrifugalkraft auf ein Partikel unab-
hingig voneinander einstellen lassen. Das
Trocknungsgas durchstromt in diesem Verfah-
rensschritt das Haufwerk zweimal. Durch die-
ses Verfahren minimiert sich der Austrag des
Feinanteils, da der Feinanteil im Haufwerk
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durch Tiefenfiltration im Prozessraum bleibt.
Einen genaueren Eindruck des Verfahrens ver-
mitteln die Hochgeschwindigkeitsaufnahmen
(s. Abb. 10). Hier wird ein kurzer Druckimpuls
bei einer Drehzahl von 120 U/min in die unte-
ren beiden Kammern injiziert. Die Trommel
dreht sich dabei um 90°.

Dieses Trocknungsverfahren verkiirzt auch
die Trocknungszeit, da zusditzliches Trock-
nungsgas iber die Filllwelle in die Filtertrom-
mel eingeleitet werden kann. Die gleichmifi-
gere Durchstromung des Produktkuchens mit
Trocknungsgas ist in diesem Prozessschritt
aufgrund der héheren Porositit gewihrleistet.
Die Auflockerung erméglicht eine effektivere
Ausnutzung des Trocknungsgases. Gleichzei-
tig wird eine Agglomeratbildung des Produk-
tes verhindert. Durch die Verhinderung des
Feinpartikelaustrags gelangen auflerdem we-
niger Partikel in das Filtergewebe. Die Reini-
gung ist dadurch wesentlich schneller und effi-
zienter, da es keine Filtergewebeverstopfungen
durch Produktpartikel geben kann.

4 Zusammenfassung

Alle Prozessschritte nehmen direkten Einfluss
auf die Reinigung des Zentrifugentrockners.
Die Bedeutung des Befiillvorganges konnte
anhand von extremen Befiilldriicken und des
daraus resultierenden Haufwerksaufbaus ver-
deutlicht werden. Bei Produkten die zur Sedi-
mentation bzw. zur Entmischung neigen, er-
gaben sich die Dbesten Resultate durch
Resuspendierung des bereits gebildeten Ku-
chens. Die Beurteilung der Zentrifugal- bzw.
der druckiiberlagerten Entfeuchtung erfolgt
durch ein Bonddiagramm. Betrachtet man die
Sattigung iiber der Bondzahl, dem Verhiltnis
von Massenkriften zu den Kapillarkriften, so
gelingen selbst an der Pilotanlage Aussagen
iiber die optimale Drehzahl und den benétig-
ten Gastiberdruck. Die Auswahl der optimalen
Entfeuchtungsparameter ist nun auch bei breit
verteilten Produkten méglich. Der Abwurf des
Produkthaufwerks erfolgt im klassischen Ver-
fahren durch DruckstofRe in die segmentierte
Filtertrommel. Ein vollstindiger Abwurf ist fiir
einen geringen Produktverlust und ein gutes
Reinigungsergebnis ebenfalls essentiell. Hoch-
geschwindigkeitsaufnahmen veranschaulich-
ten die Vorteile dieses restschichtfreien Ab-
wurfs Dbesonders in der iiberarbeiteten
Maschine, da sie mit einer héheren Anzahl an
Kammern ausgestattet ist. In Abhingigkeit der
jeweiligen Betriebsparameter erfolgte die Er-
mittlung der genauen Lage der Wirbelschicht
im Zustandsdiagramm nach Reh. Der Trock-
nungsverlauf ermoglichte sowohl eine experi-
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Abbildung 10. Links: Schematischer Darstellung des DruckstoBes in eine Kammer;
Rechts: Hochgeschwindigkeitsaufnahmen des Gegenimpulsverfahrens. Nach einer
viertel Umdrehung liegt das Haufwerk wieder an der Trommelwand an.

mentelle als auch eine theoretische Bestim-
mung der Trocknungsgeschwindigkeit und
der Gesamttrocknungszeit. Die Dokumentati-
on des neuen Gegenimpulsverfahrens gelang
anhand von Hochgeschwindigkeitsaufnah-
men. Durch die Verhinderung des Feinparti-
kelaustrags beim Gegenimpulsverfahren er-
folgte die Reinigung wesentlich schneller und
effizienter. Die genaue Abstimmung der ein-
zelnen Verfahrensschritte untereinander ist
bei komplexen ,multi-purposen“ Anlagen von
entscheidender Bedeutung, um auch bei hoch-
aktiven Produkten hochste Reinigungsanfor-
derungen zu erfiillen.

Dipl.-Ing. Sebastian Stahl

(Sebastian. Stahl@ mvm.uni-karlsruhe.de),
Johannes Ruland,

Prof. Dr.-Ing habil. Hermann Nirschl,
Mechanische Verfahrenstechnik und Mechanik,
Universitit Karlsruhe (TH), Am Forum 8,
D-76131 Karlsruhe, Germany.

I Formelzeichen

A [m?) Oberfliche

Bos [] Bondzahl 1

Bo, [ Bondzahl 2

C - C-Wert

dp [m] Partikeldurchmesser
dn, [m] hydraulischer Durchmesser
g [m/s?] Erdbeschleunigung
Hx  [m] Kuchenhéhe

M, [kg] Masse

Mg [kg/s] Massenstrom Gas

n [mol] Mol

Nar [1/s] Umdrehungszahl

p [bar] Partialdruck

Rg [-] Restfeuchte

S - Sattigung

tg [s] Zeit (Ende)

u [m/s] Geschwindigkeit
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Xnyct [

Xt [

Xo -]

Yo

Y -]

Ye -]

Xs0,3  [m]

Xp [m]

z [m]

B [m/s]
o [’]

€ -]

Co -]

(k -]

43 -]

9 [°C]

Pe [kg/m”]
pp (kg/m’]
e [kg/m”]
T [s]

TE (s]

v [m? s
o [N/m]
o -]

Ek -]

Gleichgewichtsfeststoffbela-

dung Hydrat

kritische Feststoffbeladung
Anfangsbeladung
Ausgangsbeladung
Sittigungsbeladung der
Luft

Luftbeladung Eingang
Medianwert der Massen-
summenverteilung
Partikeldurchmesser
Laufkoordinate (Ursprung
am Filtermedium)
Stoffiibertragungs-
koeffizient
Kontaktwinkel
Kuchenporositit
Dimensionslose Wirbel-
schichthéhe z=0
Dimensionslose Wirbel-
schichthéhe am Ende der
Trocknung
Dimensionslose Wirbel-
schichthéhe z= L
Temperatur

Dichte Trigergas

Dichte Partikel

Dichte Fluid
Dimensionslose Tock-
nungszeit
Endtocknungszeit
Kinematische Viskositit
Oberflichenspannung
dimensionslose Guts-
feuchte zum Zeitpunkt 0
dimensionslose Guts-
feuchte am Ende (Zeit)
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