
2 Ergebnisse und Diskussion 

Abb. 4 zeigt den Kurvenverlauf fur die Reaktion von KAgO (K : ber. 
24,000/0, gef. 23,9%; Ag: ber. 66,18%, gef. 66,4%) unter einem 
Sauerstoff-Druck von 50 bar bei einer Einwaage von 492 mg und 
einem Temperaturanstieg auf 500 K .  Nach Aussage der Gewichts- 
kurve war die Reaktion bereits nach 15 h beendet. Die Gewichtszu- 
nahme betrug 19,9 mg [8]. AnschlieDende Ruckwagung und 
chemische Analysen (K: gef. 23,0%; Ag: gef. 63,7%) bestatigen die 
registrierte Gewichtszunahme. Diese Ergebnisse zeigen, daR alle an 
die Apparatur gestellten Anforderungen erfiillt wurden. 
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Abb. 4. Gewichtsiinderung der Teatsubstanz in Abhiingigkeit von 
der Temperatur bei der Reaktion mit 0, unter Druck ( p  = 50 bar). 

3 SchluBbemerkungen 

Mit den gravimetrischen Untersuchungen unter Druck sind eine 
Reihe weiterer Probleme verbunden, wovon hier nur die wichtigsten 
genannt seien. So macht sich besonders bei hoheren Temperaturen 
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Instantprodukte, die hauptsiichlich aus dem Lebensmittelbereich 
bekannt geworden sind, sollen sich in Flussigkeiten moglichst schnell 
auflosen bzw. dispergieren lassen. Eine derartige Bedingung ist i. a. 
nur zu erreichen, wenn ein ausreichend feinkorniges Ausgangsmate- 
rial bzw. eine groRe spezifische Oberflache vorliegt. In feinkornige 
Pulver, die nicht vollstandig benetzt werden (Randwinkel 6 > 0), 
dringt die Flussigkeit jedoch i. a. nicht ausreichend schnell und vor 
allem nicht gleichmiiflig ein. Durch eine spezielle Behandlung - das 
sog. Instantisieren - lii13t sich eine wesentlich schnellere und 
hinreichend gleichmiiBige Befeuchtung erreichen. Ein gleichmiiRiges 
Eindringen der Flussigkeit ist insbesondere zur Verrneidung einer 
,,Klumpenbildung" fur Instantprodukte anzustreben. 
Von den verschiedenen Instantverfahren [ 11 werden Agglomerierver- 
fahren am hiiufigsten verwendet, zu denen in diesem Zusammenhang 
auch die verschiedenen Arten der Spriihtrocknung und Gefriertrock- 
nung zahlen. Man erhalt oder gewinnt durch diese Verfahren die fur 
eine schnelle Auflosung in Flussigkeiten geforderte hohe spezifische 
Oberflllche und erzielt gleichzeitig ausreichend grol3e Partikeln, die 
fur einen schnellen kapillaren Flussigkeitstransport in der Schuttung 
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bei der Gewichtskurve ein Rauschen bemerkbar. In dem im Beispiel 
verwendeten MeIjbereich (Vollausschlag bei 50 mg, kleinste Skalen- 
einteilung 0.5 nig) war diese Storung fur die Auswertuny noch 
unwesentlich. Bei empfindlicherer Menbereichseinstellung (etwa a b  
10 mg Vollausschlag) empfiehlt es sich jedoch, die Gewichtskurve 
durch einen Rauschfilter zu glatten. Eine zusatzliche Thermostatisie- 
rung der Waage ist dann ebenfalls angebracht. Bei Reaktionen, die 
mit einer Volumenanderung verbunden sind, sind Auftriebskorrek- 
turen durchzufuhren. Zur Registrierung schneller Gewichtsanderun- 
gen is1 es ferner sinnvoll, diese durch ein elektronisches Differenzier- 
glied zu verdeutlichen. Ein wichtiges Ziel ist die weitere Erhohung des 
Arbeitsdruckes. Ein bis 600 bar belastbarer Autoklavenkopfwird zur 
Zeit auf seine Eignung hin untersucht. 

Dem Fonds der Chemischen Industrie gilt unser Dank fur die 
Unterstutzung dieser Arbeit. 
Eingegangen am 14. November 1977 [K 2891 
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notwendig sind. Die durch Agglomerieren hergestellten Instantpro- 
dukte werden als Instantagglomerate bezeichnet. 
Die vielfiiltigen Instant-Agglomerierverfahren sind aus dem Schrift- 
tum bekannt. Auch liegt ein umfangreiches stoffspezifisches Wissen 
vor. Dagegen mangelt es an grundlegenden Kenntnissen uber den 
Gesamtvorgang des Dispergierens bzw. Losens von Instantproduk- 
te, der sog. Rekonstitution. 
Man kann die Rekonstitution von Instantagglomeraten in vier 
Teilvorgange gliedern 121. Der erste Teilvorgang, das Eindringen der 
Flussigkeit (Durchfeuchtung), ist eine notwendige Voraussetzung fur 
die nnchfolgenden Vorgiinge. Wegen der groBe Bedeutung fur die 
Rekonstitution werden hier nur die grundlegenden Durchfeuch- 
tungsvorgiinge behandelt. Zur anschaulichen Darstellung wird 
davon ausgegangen, daR sich die Instantagglomerate wiihrend des 
Eindringens der Flussigkeit nicht veriindern. 
Bei quellfiihigen Produkten bedeutet dies beispielsweise, daR die 
Befeuchtung des Porensystems beendet sein mu@ bevor sich ein 
Quellen storend bemerkbar macht. 
Wegen der geforderten hinreichend schnellen Durchfeuchtung bildet 
sich bei Tnstantprodukten im Gegensatz zu langsamen kapillaren 
Transportvorgangen i. a. eine scharfe Flussigkeitsfront aus, wobei im 
bereits gefull ten Porenraum nahezu keine Lufteinschlusse zuruck- 
bleiben [3]. Fur die eindimensionale Anordnung mit der Koordinate y 
in Stromungsrichtung ergibt sich die auf den freien Querschnitt A 
bezogene Geschwindigkeit der Flussigkeit zu 

In dieser als Darcy-Gleichung bekannten Beziehung bedeuten E die 
Porositiit, t die Zeit, B, die Durchliissigkeit des Porensystems, '1 die 
dyn. Ziihigkeit der Flussigkeit und pk der Kapillardruck. Als 
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wichtigste Voraussetzung enthilt GI. (1) die Vereinfachungen, dal3 
Tragheits- und auI3ere Feldkriifte vernachlassigt sind und eine 
homogene Schiittung vorliegt. Setzt man einen konstanten Kapillar- 
druck voraus, so liefert die Integration von GI. (1) zwisclien den 
Grenzen y = 0 und y = 11 sowie t = 0 und der Eindringzeit r = t, die 
Washburn-Gleichung [4] : 

c v  

Bei anniihernd gleich grooen Partikeln der GroRe x ist in 1. Niherung 
B, - x2 und pk - x-I .  Hieraus wird ersichtlich, wcshalb hei grcRe- 
reii Pdrtikeh die Flussigkeit schncller eindringt, also eine Agglomera- 
tion die lnstanteigenschaften verbessert. 
Aus uiiilangreichen Untersuchungen von vun Brake l [5 ]  und eigenen 
Messungen ist jedoch bekannt, daR GI. (2) fur viele Stoffe nur cine 
sehr grobe Niiherung darstellt. Der Hauptgrund hierfur ist die auch 
experimentell nachgewiesene Erkenntnis [3], daR fur den Eindring- 
vorgang nicht ein konstanter statischer Kapillardruck, sondern der 
dynamische Kapillardruck mangebend ist, der sich mit der 
Geschwindigkeit der Flussigkeitsfront andert. Mit dem linearen 
Ansatz 

Pk = f'kO(l - F / U O ) ,  (3) 

wobei 1' = d j /d t  1st. liefert die Integration von GI. (1) die zu GI. (2) 
analoge Beziehung 

(4) 

Hierin sind pkO und v, stoffabhiingige Gronen, die aus einem 
einfachen Eindringversuch gewonnen werden konnen, bei dem das 
eingedrungene Flussigkeitsvolumen 

V =  ~ l z A  ( 5 )  

in Abhangigkeit von t ,  gemessen wird. D a  das kapillare Eindringen 
analog zur Kuchenfiltration verliiuft, IaRt sich aus den Gln. (4) und 
(5) die der bekannten Filtergleichung entsprechende Beziehung 

t,/V= tnY+ b (6) 

formulieren. Umfangreiche Experimente haben gezeigt, daB die 
Auftragung von t,/V uber V Geraden ergeben, aus denen sich die 
StoffgroRen pk, und D, unmittelbar bestimmen lassen. 
Mit Hilfe des experimentell ermittelten Eindringgesetzes kann die fur 
eine schnelle Durchfeuchtung optimale AgglomeratgroRe berechnet 
werden. Bereits in einer fruheren Arbeit [6] war eine derartige 
Optimierungsrechnung ausgefuhrt worden, wobei von der groben 
Naherungsgleichung (2) ausgegaiigen wurde. Fur die einstufige 

Agglomeration hatte sich die optimale AgglomeratgroRe zu 

(9) 

ergeben, wobei x die Ausgangs-PartikelgroRe, H die Schutthohe, c, 
die Porositiit der Agglomerate und c die Porositiit der Schiittung 
bedeuten. Ausgangspunkt war die Uberlegung, daI3 die Flussigkeit 
sowohlin die Schuttung(Eindringzeit t,,) als auchin die Agglomerate 
(Eindringzeit tpA) cindringen mul3. Bei zu groI3en Agglomeralen 
bestimmt t,, den Vorgang, zu kleine Agglomerate erfordern einen zu 
groRen Wert von rPs. Dazwischen liegt ein Optimum, bei der die 
Gesamt-Eindringzeit minimal wird. Geht man vonGI. (4) bzw. G1. (6) 
aus, so laRt sich auf entsprechende Weise die folgende Beziehung fur 
die optimale AgglomeratgroRe herleiten: 

Mit Hilfe der aus dem Eindringversuch ermittelten Werte von rn und 
c, liefert die reelle Losung dieser Gleichung, die man z. B. mit einem 
Taschenrechner auf einfache Weise bestimmen kann, den gewunsch- 
ten Wert x,,,. Gegenuber den nach GI. (9) berechneten groben 
Schiitzwerten ergeben sich nach GI. (10) je nach den verwendeten 
Stoffen um ca. 20Y0 bis 80% kleinere xu,,-Werte. 
Eine fur die Struktur von Instantagglomeraten wichtige Grol3e ist die 
Porositat. Theoretisch l i R t  sich zeigen [6], da8 mit zunehmender 
Agglomeratporositat die Gesamteindringzeit abnimmt. Bei zu hohen 
Porositaten wird jedoch der kapillare Flussigkeitstransport nahezu 
unterbrochen, so daR die Eindringzeit wieder sehr stark anwachst, 
vgl. [6]. Es existiert daher eine optimale Porositiit, die fur 
Instantagglomerate experimentell ermittelt werden muR und in 
keinem Fall iiberschritten werden darf. 
Es sei abschliefiend darauf hingewiesen, daR fur eine Gesamtoptimie- 
rung von Instantprodukten noch wesentlich mehr EinfluRgroRen 
berucksichtigt werden miissen, die ohne umfangreiche praktische 
Erfahrung und stoffspezifische Kenntnisse nicht ausreichend erfaRt 
werden konnen, Die hier vorgelegten Ergebnisse konnen daher nur 
Anhaltswerte liefern, in welcher Weise Instantagglomerate verbessert 
werden konnen und wie ein besseres Verstiindnis grundlegender 
Vorgiinge hierzu nutzbar gemacht werden kann. 
Eingegangen am 16. Januar 1978 [K 3011 
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