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Zunichst wird die Partikelhaftung im Hinblick auf die
Agglomerierprozesse diskutiert. Hierbei werden sowohl die
theoretischen Grundlagen als auch die fiir die praktische
Anwendung niitzlichen Erkenntnisse, die bisher noch nicht
ausreichend theoretisch beschrieben werden konnen, zusam-
mengestellt. Darauf aufbauend lassen sich die mafBigeblichen
Prinzipien der unterschiedlichen Agglomerierverfahren for-
mulieren. Das Ziel dieser Verfahren ist die Herstellung von
Agglomeraten mit bestimmten Eigenschaften. Die héufigsten
Methoden, derartige Agglomerat-Eigenschaften zu bestim-
men, werden in einer Ubersicht zusammengestellt. Sowohl bei
der Partikelhaftung als auch bei der Charakterisierung von
Agglomerat-Eigenschaften liegt der Schwerpunkt auf den
Ergebnissen der letzten Jahre.

Principles of agglomeration. Particle cohesion is first
discussed in connection with agglomeration processes. In this
context, the author compiles both the theoretical fundamen-
tals and the most important aspects of partical significance
which have so far resisted theoretical description. A basis then
exists for formulation of the main principles of various
agglomeration processes. The purpose of the processes is to
produce agglomerates having particular properties. The
principal methods of determining such properties are
surveyed. Attention is focussed on recent work both in
particle cohesion and in the characterization of agglomerates.

1 Einleitung

Agglomerieren ist das Zusammenfiigen von dispersen Stoffen
zu groBeren Stoffgebilden, den Agglomeraten. Haufig wird
statt Agglomerieren auch der Ausdruck Granulieren verwen-
det und das entstehende Stoffgebilde als Granulat bezeichnet.
Granulate konnen jedoch auch durch Zerkleinerung von
Feststoffen entstanden sein, da sich der Begriff nur auf die
Form und GrioBe des Endprodukts und nicht auf die
Herstellungsmethode bezieht.

Agglomerate k6nnen sowohl aus festen als auch aus fliissigen
Stoffen bestehen. Hier wird nur das Agglomerieren fester
Stoffe behandelt.

In den letzten 20 Jahren ist das Agglomerieren durch
systematische Forschung zu einer Wissenschaft herange-
wachsen, die vor allem durch Hans Rumpfmitgeformt wurde.
In zwei Ubersichtsarbeiten hat Rumpf [1, 2] den Kenntnis-
stand unter besonderer Beriicksichtigung der Grundlagen
dargelegt.

Uber neue Ergebnisse auf dem Gebiet des Agglomerierens
wurde 1977 wihrend des 1l. Internationalen Symposiums
,HAgglomeration® in Atlanta/USA vorgetragen. In zwei
Symposiumsbinden sind die Orginalbeitrige zusammenge-
faBt [3]. Eine kiirzlich erschienene Literaturiibersicht [4]
informiert {iber die Fortschritte der Agglomerationstechnik
in den letzten zwei Jahren.

2 Ziele der Agglomerationstechnik

Das Ziel der Agglomerationstechnik ist die systematische
Herstellung von Agglomeraten mit moglichst definierten
Eigenschaften. Daneben gibt es die ungewollte, unsystemati-
sche Agglomeration von feinen Partikeln, die z.B. beim
Mischen, Trocknen und Zerkleinern storen kann. Mitunter
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kann eine unsystematische Agglomeration auch erwiinscht
sein, wie beispielsweise bei der Entstaubung. In diesem
Beitrag werden nur die systematische Herstellung von
Agglomeraten und deren Eigenschaften behandelt.
Gegeniiber dem feindispersen Zustand haben Agglomerat-
Schiittungen eine bessere Rieselfdhigkeit, erlauben ein staub-
freies Arbeiten, neigen weniger zum Anhaften und Entmi-
schen, lassen sich besser transportieren, dosieren und
durchstromen und besitzen im allgemeinen bessere Instant-
Figenschaften (schnelleres Losen bzw. Dispergieren in
Fliissigkeiten), ohne die vielfach verlangte hohe spezifische
Oberfliche wesentlich zu vermindern. Dariiber hinaus
koénnen Agglomerate mit dem Ziel hergestellt werden, die
Schiittgutdichte und Homogenitét zu verbessern, die Kom-
pressibilitit zu verringern, eine Depotwirkung zu erreichen
sowie Form und Aussehen zu verbessern. Das Ziel der
Agglomeration ist stets eine Verbesserung des Produkts. Je
nach den gewiinschten Eigenschaften miissen unterschiedli-
che Agglomerierverfahren gewidhlt werden. Stets verlangt
wird eine bestimmte Mindestfestigkeit der Agglomerate.
Sowohl fiir Fragen der Festigkeit als auch der Herstellung von
Agglomeraten sind Kentnisse iiber die Partikelhaftung von
entscheidender Bedeutung.

3 Partikelhaftung

Der folgende Uberblick iiber die Partikelhaftung baut auf
Erkenntnisse auf, die in langjdhrigen Arbeiten im Institut fiir
Mechanische Verfahrenstechnik der Universitdt Karlsruhe
und in Zusammenarbeit mit diesem Institut entstanden sind
[1, 2, 5—17]. Es werden hier nur die fiir die Agglomeration
wichtigen Haftmechanismen zwischen Feststoffpartikeln in
gasformiger Atmosphire behandelt. Sind Partikeln in Flijs-
sigkeiten suspendiert, so sind auch andere Wechselwirkungen
zu beachten [18].

3.1 Ubersicht iiber die Bindemechanismen in
Agglomeraten

Eine vollstindige Zusammenstellung der Bindemechanismen
hat Rumpf [1] gegeben. Einen kurzgefaBten Uberblick iiber



die fiir die Agglomeration wichtigsten Bindemechanismen
vermittelt Abb. 1. Als iibergeordnetes Kriterium fiir die
Einteilung wurden Bindemechanismen mit und ohne Mate-
rialbriicken gewidhlt. Bei Materialbriicken kann es sich um
Festkorper aus annihernd dem gleichen Stoff (Sinterbriik-
ken, chemische Bindungen, Kristallisation und Strukturin-
derungen) oder nicht gleichem Stoff (erhédrtende Bindemittel,
Kristallisation geloster Stoffe beim Trocknen) wie die
Partikeln, um die Haftung durch frei und nicht frei bewegliche
Fliissigkeiten (hochviskose Bindemittel, Adsorptionsschich-
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Abb. 1. Schematische Darstellung wichtiger Bindemechanismen in
Agglomeraten.

ten) sowie um die Haftung durch Kapillarfliissigkeit im
teilweise oder volistandig gefillten Porenraum zwischen den
Partikeln handeln. Bei den Bindemechanismen ohne Mate-
rialbriicke unterscheidet man hauptsdchlich zwischen van-
der-Waals- und elektrostatischen Haftkrédften. Ins-
besondere faserférmige Partikeln konnen auch eine form-
schliissige Bindung bilden.

Im folgenden werden die fiir Agglomerierprozesse wichtig-
sten Haftmechanismen behandelt. Sofern dies nach dem
heutigen Kenntnisstand mdglich ist, werden die an idealen
physikalischen Modellen gewonnenen Berechnungsmdoglich-
keiten fiir Haftkréfte aufgezeigt. Experimente zeigen jedoch,
daB die theoretisch ermittelten Haftkréfte mitunter erheblich
von den an realen Partikeln gemessenen Werten abweichen.
Es sei bereits an dieser Stelle darauf hingewiesen, dal die
Partikelhaftung von realen Systemen in manchen Fillen so
fundamental durch ,,sekundére* Einfliisse geprigt wird, dal
die Theorie keine ausreichend zuverldssigen Angaben iiber
die absolute GroBe von Haftkréften liefern kann, sondern nur
Mbglichkeiten aufzeigt, in welcher Weise die unterschiedli-
chen EinfluBgréBen wirken.

3.2 Festkorperbriicken
3.2.1 Haftung durch Sintern

Beriihren sich Feststoffpartikeln bei hinreichend hoher
Temperatur, so kann im Kontaktbereich eine Sinterbriicke
entstehen. Fiir erste Abschiitzungen geht man davon aus, dal
mindestens 60% der absoluten Schmelztemperatur der
Haftpartner erreicht sein muB. Bei tieferen Temperaturen ist
das Sinterhalswachstum im allgemeinen so langsam, daf} eine
Anwendung fiir technische Agglomeriervorginge nicht mehr

1) Durch das Uberdecken von Mikrorauhigkeiten ist je nach
Fliissigkeit und den sich berithrenden Oberfldchen eine Haftkraft-
verstarkung, jedoch auch eine Haftkraftverringerung infolge
einer AbstandsvergroBerung durch die Sorptionsschichten mog-
lich. Der EinfluB ist noch nicht ausreichend geklart.

von Interesse ist. Als Antriebsmechanismen fiir die Sinter-
halsbildung wirken Grenzflichenenergien und ein duBerer
Druck. Aus theoretischen und experimentellen Untersuchun-
gen 146t sich angeben [11], unter welchen Bedingungen der
jeweilige Sintermechanismus iiberwiegt. Bei niedriger Druck-
belastung und kleinen Partikeln ist die Grenzflichen-
spannung die treibende Kraft, eine Drucksinterung wird erst
bei héheren Driicken (etwa oberhalb 1 bar) und gréBeren
Partikeln (x > 10 pm) maBgebiich.

Obwohl Sintervorgénge an vielen Stellen untersucht wurden,
sind praktische Berechnungen fiir die Anwendung auf
Agglomeriervorginge nur unvollkommen. Hauptursachen
sind die meist unbekannten Materialeigenschaften im Kon-
taktbereich der Haftpartner und die in der Regel nur schwer
erfaBbaren Transportvorginge. Sinterbriicken kdnnen zu
hohen Agglomeratfestigkeiten fithren. Zu beachten ist, dafl
die Agglomerate bei allen Sintervorgidngen schrumpfen. Die
Schrumpfvorgidnge sind jedoch in der Anfangsphase des
Sinterns gering; sie konnen jedoch zu inneren Spannungen
filhren und damit die Agglomeratfestigkeit verringern.

3.2.2 Kristallisation und Strukturdnderungen

Festkorperbriicken zwischen Partikeln konnen durch Rekri-
stallisation und Strukturinderungen entstehen. Einen fiir die
Agglomeration besonders wichtigen Mechanismus dieser Art
hat Roth [19] am Beispiel von Puderzucker aufgekldrt. Wird
Zucker vermahlen, so bilden sich amorphe Oberfldchen-
schichten mit einer mittleren Dicke von weniger als 10~ cm
(100 A), die bereits bei geringer Umgebungsfeuchte Wasser-
dampf aufnehmen, bis schlieBlich eine Rekristallisation
einsetzt. Hierbei wird Wasser freigesetzt. Durch die Rekristal-
lisation konnen unmittelbar Festkorperbriicken gebildet
werden. Einen noch stidrkeren Effekt hat jedoch das
freiwerdende Wasser, das Fliissigkeitsbriicken zwischen den
Partikeln bildet und den Zucker im Kontaktbereich anlost.
Durcheinenachfolgende Trocknungkristallisiert die Zucker-
16sung aus und bildet Festkorperbriicken zwischen den
Partikeln.

Die Untersuchungen von Roth wurden mit dem Ziel gefiihrt,
eine ,,Klumpenbildung‘‘ von Puderzucker zu vermeiden. Dies
gelang durch geeignete K onditionierung des frisch zerkleiner-
ten Zuckers, bis der Rekristallisationsvorgang beendet war.
Die Erkenntnisse lassen sich jedoch auch fiir das gezielte
Agglomerieren z. B. von Instant-Produkten einsetzen [20].

3.2.3 Kristallisation geloster Stoffe

Die Kristallisation geldster Stoffe ist nicht nur bei der
Rekristallisation amorpher Oberfldchenschichten, sondern
bei nahezu allen Trocknungsvorgingen von Agglomeraten
bedeutsam. Viele Agglomerate werden unter Zusatz oder
Anwesenheit von Fliissigkeit hergestellt, um die hohen
Haftkrifte durch Fliissigkeitsbriicken auszunutzen. In der
Fliissigkeit sind dann stets Stoffe gelost, da absolut reine
Fliissigkeiten in Gegenwart von Feststoffoberflichen nicht
existieren konnen. Werden diese Stoffe getrocknet, so
konzentriert sich die Lésung in den Fliissigkeitsbriicken, bis
schlieBlich Kristalle entstehen, die Festkorperbriicken zwi-
schen den Partikeln bilden. Durch gezielten Zusatz von leicht
loslichen Stoffen in die Agglomerierflissigkeit kann die
GroBe der Kristallbriicken eingestellt werden, sofern der zu
agglomerierende Stoff nicht selbst in der Fliissigkeit 16slich
ist. Auf diese Weise lassen sich beispielsweise die fiir Instant-
Agglomerate giinstigen Bedingungen hinsichtlich der erfor-
derlichen Agglomerat-Festigkeit und einer moglichst schnel-
len Loslichkeit der Festkorperbriicken wéihrend der Rekon-



stitution einstellen {21]. Untersuchungen von Charé [22]
haben gezeigt, daB durch die Wahl der Trocknungsgeschwin-
digkeit gezielt die Festigkeit in weiten Grenzen variiert
werden kann. Hohe Trocknungsgeschwindigkeiten ver-
groBern im allgemeinen die Agglomerat-Festigkeit.

3.3 Haftung durch frei bewegliche Fliissigkeiten
3.3.1 Flissigkeitsbriicken zwischen Partikeln

Die Haftkrifte aufgrund von Flissigkeitsbriicken lassen sich
fir alle rotationssymmetrischen Briicken berechnen [10].
Rotationssymmetrie stellt sich exakt ein fiir geometrisch
definierte Partikeln wie Kugeln, Platten, Kegel usw. und
vernachlissigbarem Schwerkraft-EinfluB3. Der Schwerkraft-
FEinfluB auf Fliissigkeitsbriicken wird im folgenden vernach-
ldssigt, was fiir Partikeln mit x < 1 mm gerechtfertigt ist. Fiir
unregelmifBig geformte Partikein stellt sich vielfach die
Rotationssymmetrie der Briicke in guter Naherung ein.

Da sich das Ergebnis von Haftkraftberechnungen nicht in
geschlossener Form angeben 148t ist eine Darstellung in
Form von Diagrammen zweckmiBig, die inzwischen fiir viele
Modellsysteme vorliegen [23]. Fiir mdoglichst allgemeine
Aussagen empfiehlt sich eine Auftragung dimensionsloser
GroBen. Beispielsweise 148t sich zeigen, dall die bezogene
Haftkraft (F Haftkraft, y Oberflichenspannung der Fliissig-
keit) zwischen zwei Kugeln mit den Durchmessern x, und x,,

F Ve x, a
— =l e, (1)

X4 Vi x Xy

jeweils Funktionen vom Quotienten aus Briickenvolumen V.
und Feststoffvolumen V; der Kugel mit x,, vom Durch-
messerverhiltnis x,/x;, vom Randwinkel 6 und vom Ab-
standsverhiiltnis a/x, (¢ Oberflachenabstand der beiden
Kugeln) ist. Die Abhingigkeit der bezogenen Haftkraft vom
Abstandsverhaltnis zeigt Abb. 2 fiir x,/x, = 2 und vollstindi-
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Abb. 2. Bezogene Haftkraft F/(y x,) zwischen 2 Kugeln mit den
Durchmessern x,; und x, = 2x, als Funktion des Abstandsverhiltnis-
ses a/x, fiir vollstindige Benetzung (Randwinkel § = 0). Parameterist
der Quotient aus Briickenvolumen ¥ und Feststoffvolumen ¥, der
kleineren Kugel.

ge Benetzung (6 = 0). Parameter ist das Volumenverhiltnis
V1/V,1- Man erkennt, dal3 mit kleiner werdendem relativen
Briickenvolumen die Haftkraft empfindlicher auf Abstands-
verdnderungen reagiert. Die im Bild eingetragenen Kurven
im Bereich negativer Abstinde konnen als Modell bei
verformten Kontaktflichen verwendet werden. Der Einfluf3
der Verformung auf die Haftkraft wird spdter behandelt.

Wird eine Fliissigkeitsbriicke durch AbstandsvergréBerung
der Partikeln gedehnt, so wird die Briicke bei Erreichen eines
kritischen Abstandes instabil und platzt. Je kleiner die Briicke

ist, um so frither tritt die Instabilitdt auf. Die Stabilitdt von
Flissigkeitsbriicken ist daher insbesondere bei sehr kleinen
Briicken, die z.B. durch Kapillarkondensation entstanden
sind, zu berlicksichtigen. Der kritische Abstand kann auch
durch Mikrorauhigkeiten an den Kontaktstellen erreicht
werden.

Die Berechnung der Stabilititsgrenzen ist nur durch kompli-
zierte numerische Rechenverfahren moglich. In Abb. 2 ist der
instabile Bereich gestrichelt eingetragen. Die ebenfalls einge-
zeichneten MeBpunkte mit 95%-Vertrauensbereich geben
den Stabilitidtsrand an und zeigen eine befriedigende Uberein-
stimmung zwischen Theorie und Experiment.

Eine Gegeniiberstellung der Haftkrifte durch Fliissigkeits-
briicken fiir die verschiedenen Modelle zeigt Abb. 3.
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Abb. 3. Bezogene Haftkraft F/(y x) von Fliissigkeitsbriicken zwi-
schen verschiedenen Modellkdrpern in Abhingigkeit vom bezogenen
Briickenvolumen ¥V, /V, bei vollstandiger Benetzung (Randwinkel ¢
=0).

Aufgetragenist die bezogene Haftkraft iiber dem Volumen V',
der Fliissigkeitsbriicke, bezogen auf das Volumen V, einer
Bezugskugel. Die Wahl der Bezugskugel mit dem Durchmes-
ser x ist willkiirlich, jedoch fiir die Darstellung der Tendenzen
hilfreich. Zur Vereinfachung wurden vollkommene Benet-
zung (0 = 0)und mit Ausnahme des Systems Platte/Platte sich
beriihrende Partikeln angenommen.

3.3.2 Bindemechanismen durch Kapiltlarflussigkeit in
ganz oder teilweise ausgefiillten Agglomerat-Poren

Isolierte Fliissigkeitsbriicken bilden sich nur bei relativ
kleinen Fliissigkeitsmengen im Agglomerat. Bei Steigerung
des Fliissigkeitsanteils erhdlt man einen Ubergangsbereich,
bei dem Fliissigkeitsbriicken und mit Fliissigkeit ausgefiillte
Poren nebeneinander bestehen kdnnen, bis man schlieBlich in
den flussigkeitsgefiillten Bereich gelangt. Als MaB fir die
Fliissigkeitsmenge ist der Fliissigkeitssattigungsgrad S ge-
brauchlich, der den Anteil des Fliissigkeitsvolumens zum
Hohlraumvolumen des Agglomerats angibt. Die Grenze
zwischen Briickenbereich und Ubergangsberelch liegt etwa
zwischen S = 0,2und S = 0,4. Sowohlim Ubergangs- als auch
im Kapillarbereich 148t sich die Haftkraft zwischen einzelnen
Partikeln nicht mehr angeben. Man kann jedoch den
Zusammenhalt des gesamten Agglomerats mit Hilfe der
Zugfestigkeit erfassen, iiber die im Zusammenhang mit den
Agglomerat-Eigenschaften berichtet wird.



Tabelle 1.
Haftkrifte an ideal glatten, starren Modellkérpern.
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Ea‘):(h/z‘n)a’) van-der-Waalsche Wechselwirkungsenergie, h Plancksche Konstante, & mittlere Frequenz aus Absorptionsspektrum, R
quelradxus, fiir Kugel/Kugel: R=2R; R,/(R, + R,), a Oberflichenbestand der Haftpartner, ¢ rel. Dielektrizititskonstante des Mediums
zwischen Haftpartnern (¢ = 1 fiir Vakuum), ¢, Influenzkonstante (g, = 8,855 - 107 !? As/Vm), U Kontaktpotential (U = (0,1 bis 0,7) V), 04, ¢,

Flachenladung (¢,,,, ~ 100 e/um?), tle =1,6 - 107 1° As.

3.4 Anziehung zwischen Feststoffpartikeln durch
van-der-Waals- und elektrostatische Krifte

3.4.1 Van-der-Waals-Haftkrifte

Van-der-Waals-Krifte entstehen aufgrund von Wechselwir-
kungen zwischen Dipolmomenten von Atomen und Molekii-
len. Diplomente existieren zumindest kurzzeitig fiir alle
Atome und Molekiile. Die van-der-Waals-Wechselwirkung
zwischen Atomen bzw. Molekiilen kann berechnet werden.
Die Reichweite dieser Krifte ist sehr gering. Handelt es sich
um makroskopische Korper wie die hier behandelten
Partikeln, so ist unter gewissen einschrinkenden Vorausset-
zungen ebenfalls eine Berechnung der van-der-Waals-Krifte
fiir einige idealisierte Modellkdrper moglich (Platte/Platte,
Kugel/Platte, Kugel/Kugel). Die Krifte haben gegeniiber den
Anziehungskriften zwischen Molekiilen eine wesentlich
groBere Reichweite und sind daher fiir die Partikelhaftung
von grofBer Bedeutung.

Eine Zusammenstellung der Haftkréfte an ideal glatten,
starren Modellkorpern gibt Tab. 1. Die Bezichungen gelten
fiir Abstinde a < 500 A = 5 - 10~% m. Fiir groBere Abstinde
werden die van-der-Waals-Krifte wesentlich kleiner (Retar-
dierung). Die van-der-Waals-Wechselwirkungsenergie 7 @
liegt zwischen 1 und 10 eV. Ein fiir Abschitzungen vielfach
verwendeter mittlerer Wertist i =5eV =8 - 10719 J, Fiir
sich beriihrende Partikeln muf mit einem endlichen Abstand
a, gerechnet werden, da die Theorie sonst beliebig hohe
Haftkrifte liefert. Nach Krupp [6] ist der Berithrungsabstand
a,=4A =40nm; a, muB als Anpassungswert aufgefaBt
werden [13].

Fiir a,=4 A und i & = 5 eV erhilt man folgende Faustfor-
meln fiir den van-der-Waals-Druck P4, =F"/A (F" Haft-
kraft zwischen 2 Platten, A Fldche, siche Tab. 1) und fiir die
van-der-Waals-Kraft Fo., bzw. F%, zwischen Kugel und
Platte bzw. zwischen zwei gleich groBen Kugeln mit dem
Radius R:

F Faaw 2R Fiw R
P gw = — = 1600 bar; =—; = —

A mN cm mN cm

(1mN =10"3 N =10% dyn).

@

3.4.2 Elekirostatische Krifte

Partikeln mit gegenpoligen Ladungen zichen sich an.
Unterschiedliche Ladungen konnen einerseits bei Partikel-
kontakt durch Ubertritt von Elektronen (Kontaktpotential)
entstehen, andererseits konnen die Partikeln bereits Uber-
schuBladungen z. B. durch vorherige Reibung, Zerkleinerung
oder Elektronen-Adsorption tragen.

3.4.2.1 Elektrostatische Anziehung durch Kontaktpotential

Der Grund fiir das Kontaktpotential ist die unterschiedliche
Elektronenaustrittsarbeit Wy der Festkorper. Es wandern
Elektronen vom Festkorper mit kleinerem Wy in den
Festkorper mit groBerem W, (der sich dann negativ auflddt),
bis der Gleichgewichtszustand erreicht ist, Das Kontaktpo-
tential U hingt von der Stoffkombination und dem Oberfla-
chenzustand der Partikeln ab. Hiufig wird mit U = 0,1 bis
0,7 V gerechnet.

Bei elektrischen Leitern ist die elektrostatische Anziehungs-
kraft aufgrund des Kontaktpotentials groBer als bei elektri-
schen Isolatoren, da sich die Ladungen im Kontaktbereich
konzentrieren. Werden Kontaktpartner getrennt, so tritt
durch Tunnel-Effekte und Gasentladung ein Ladungsriick-
fluf ein. Die Aufladung der Partikeln wird dadurch erheblich
reduziert. Bei elektrischen Leitern kann ein nahezu vollstidn-
diger LadungsriickfluB eintreten, wenn nicht die Haftpartner
sehr schnell voneinander getrennt werden.

Fiir einige Modellk6rper konnen die durch das Kontaktpo-
tential bedingten Anziehungskrifte berechnet werden [24].
Fiir elektrische Leiter gibt Tab. 1 eine Zusammenstellung der
Haftkraftbeziehungen fiir die Systeme Platte/Platte, Kugel/-
Platte und Kugel/Kuge! an. Die Gleichungen gelten etwa fiir
a<2R. Fiir wesentlich groflere Abstinde fillt die Anzie-
hungskraft mit zunehmendem Abstand stirker ab, da keine
Ladungsverschiebungen auf den Festkdrperoberflichen
mehr stattfinden.

3.4.2.2 Elektrostatische Anziehung durch UberschuBla-
dungen

Insbesondere bei elektrischen Nichtleitern beobachtet man
hiufig eine UberschuBladung, die im Fall von gegenpoliger



Ladung zu Anziehungskriften fiihrt. Die maximale Uber-
schuBladung betrigt nach Beobachtungen [25] ca. @,
= 100 ¢/um?. Dies bedeutet, daB etwa jedes 100. Atom bzw.
Molekiil eine Ladung trigt.

Fiir vollkommene elektrische Isolatoren konnen die Anzie-
hungskriifte fiir Modellkorper auf einfache Weise berechnet
werden. Unter der Voraussetzung, daB die Ladungen stets
gleich verteilt auf der Festkorperoberfliche sind, gilt das
Coulombsche Gesetz. Tab. 1 enthilt die Bezichungen fiir die
Anziehungskriifte fiir die Systeme Platte/Platte, Platte/Kugel
und Kugel/Kugel. Es ist zu beachten, dal} die Anziehung
zwischen den Haftpartnern Platte/Platte und Platte/Kugel
unabhiingig vom Abstand ist. Bei realen Partikeln wird
jedoch vielfach die Voraussetzung einer gleichverteilten
Oberflichenladung nicht erfiillt sein. In diesem Fall kann
man eine Abstandsabhingigkeit der Anziehungskrifte erhal-
ten.

3.5 Vergleich zwischen van-der-Waals-Kriften,
elektrostatischer Anziehung und Haftkréaften durch
Fliissigkeitsbriicken

Die groBten Anziehungskriifte treten fiir sich berithrende
Haftpartner auf (Kontaktabstand a,=4 - 10~ um). Fiir
diesen Fall zeigt Abb. 4 die berechneten Haftkrifte einiger
Haftmechanismen fiir das idealisierte Modellsystem Kugel/
Platte in Abhidngigkeit vom Kugeldurchmesser x [2]. Die
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Abb. 4. Theoretische Haftkrifte verschiedener Bindemechanis-
men fiir das als ideal starr angesehene Modellsystem Kugel/Platte in
Abhingigkeit vom Kugeldurchmesser bei einem Kontaktabstand a,
=4-10" % cm,

Idealisierung besteht darin, daB fiir die Theorie vollkommen
glatte, nicht verformbare Festkorper angenommen wurden.
Die der Rechnung zugrunde gelegten Konstanten sind
mittlere Werte, nur beim elektrischen Isolator wurde die
maximale Flichenladung ¢, = 100 e/um? angenommen.
Fiir die Fliissigkeitsbriicke wurde vollstindige Benetzung
(Randwinkel § = 0) vorausgesetzt.

Iminteressierenden Bereich x < 100 pmist die Haftung durch
Fliissigkeitsbriicken am groBten. Alle Haftkrifte sind jedoch

fiir x < 100 um groB gegeniiber dem Partikelgewicht, das in
Abb. 4 zum Vergleich fiir eine Feststoffdichte ¢ = 3 g/em®
eingetragen ist. Mit Ausnahme des elektrischen Isolators,
dessen elektrostatische Haftkraft quadratisch mit dem
Kugeldurchmesser x wiichst, steigen die Haftkréfte linear mit

X an.
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Abb. 5. Haftkrifte einiger Bindemechanismen zwischen einer 10-
pm-Kugel und einer ebenen Platte in Abhingigkeit vom Ober-
flachenabstand a.

Fiir viele verfahrenstechnische Problemstellungen ist weniger
die absolute Gro3e der Haftkraft, als vielmehr das Verhiltnis
F/G aus Haftkraft F zu Partikelgewicht G maBgebend. Dadas
Partikelgewicht mit der 3. Potenz des Durchmessers steigt,
nimmt F/G mit kleiner werdenden Partikeln zu.

Abb. 5 zeigt, wie sich die einzelnen Haftkrifte mit zanehmen-
dem Abstand veridndern [2]. Gew#hlt wurde als Beispiel das
System 10-um-Kugel/Platte. Es gelten die gleichen Voraus-
setzungen wie fiir Abb. 4.

Bei Fliissigkeitsbriicken muf unterschieden werden, ob es
sich um relativ groBe Briicken (z. B. Briickenwinkel g = 20°)
oder sehr kleine, durch Kapillarkondensation entstandene
Briicken handelt. Fiir f=20° dndert sich die Haftkraft
zundchst mit zunehmendem Abstand nur wenig. Bei
a = 2,5 um wird die Briicke instabil und platzt, fiira > 2,5 um
konnen Fliissigkeitsbriicken mit § = 20° nicht mehr existie-
ren. Die kieine, durch Kapillarkondensation bei einer
relativen Feuchte von 50% (p/p, = 0,5) entstandene Fliissig-
keitsbriicke platzt schon bei sehr geringer AbstandsvergrofBe-
rung. Die Reichweite dieser Haftkréfte ist daher duBerst
gering.

Aus der Abstandsabhingigkeit der Haftkrifte ergibt sich
folgende wichtige Konsequenz: Wenn es darum geht,
Partikeln aus groferer Entfernung einzufangen, wie etwa bei
der Staubabscheidung und bei der FlieBbett-Agglomeration,
so liefert praktisch nur die elektrostatische Anziehung
aufgeladener Teilchen einen Beitrag. Sollen dagegen bereits
eingefangene Partikeln haften bleiben, so sind insbesondere
Fliissigkeitsbriicken und die van-der-Waals-Haftung mafige-
bend.

3.6 Einflug der Oberflachenrauhigkeit auf die
Haftung

Reale Partikeln sind an ihrer Oberfliche im aligemeinen rauh.



Jede Rauhigkeit vergrofert den fir die Haftung wirksamen
Abstand. Sind die Haftkriifte stark vom Abstand abhiingig, so
werden sie erheblich durch die GroBe der Rauhigkeitserhe-
bungen beeinfluBt. Dies kann sogar dahin fithren, daB nur
noch die Wechselwirkungen zwischen den Rauhigkeitspitzen
fir die Haftung maBgebend sind. In diesen Fillen wird die
Haftung nur durch die GréB8e, Form und Art der Rauhigkeits-
erhebungen beeinflu3t.

Der unterschiedliche Einflul der Oberflichenrauhigkeit auf
die verschiedenen Haftmechanismen hat Rumpf [2] an
folgendem Modell gezeigt : Aufeiner Kugel mit dem Radius R
=x/2 befindet sich eine halbkugelférmige Rauhigkeitser-
hebung mit dem Radius r, die eine Platte beriihrt (Abb. 6,
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Abb. 6. Einflul von Rauhigkeiten auf die Haftkraft F am ideal
starren System Kugel/Platte. Modell I [2]: kugelformige Rauhigkeit
mit dem Radius r; Modell II: kegelformige Rauhigkeit mit der
Abmessung r und dem halben Kegelwinkel o = 75°.

Modell ). Zwischen Rauhigkeit und Platte wird ein Be-
rithrungsabstand vona, =4 - 10~*um angenommen. Abb. 6
zeigt, wie sich die Haftkraft mit zunehmendem Rauhigkeits-
radius r dndert. Fiir den Kugelradius wurde R = 5 um bzw.
2R =x=10 pm gewihlt.

Es wird zunichst die groBe Fliissigkeitsbriicke mit f = 20°
betrachtet (Oberflichenspannung der Fliissigkeit y
=72 dyn/cm, Randwinkel é = 0). Diese Briicke bildet sich
zwischen der 10-pm-Kugel und der Platte. Die Rauhigkeitser-
hebung wird dabei vollstindig von der Briickenfliissigkeit
umgeben. Mit zunehmendem Rauhigkeitsradius vergroBert
sich der wirksame Abstand; dadurch fdllt die Haftkraft
entsprechend Abb. 5 ab. Einen stirkeren Haftkraftabfall
erhidlt man fiir kleinere Fliissigkeitsbriicken. In Abb. 6
wurden Briicken beriicksichtigt, die durch Kapillarkonden-
sation aus der feuchten Atmosphire bei einer relativen
Luftfeuchte von 50 und 80% (p/p, = 0,5 bzw. 0,8) entstanden
sind. Bei einem bestimmten Rauhigkeitsradius r platzt die
Briicke zwischen der 10-um-Kugel und der Platte. Zuriick
bleibt die wesentlich kleinere Fliissigkeitsbriicke zwischen der
Rauhigkeitserhebung und der Platte. Mit wachsendem
Radius r der Rauhigkeitshalbkugel steigt die Haftkraft dann
linear mit r an (vgl. Gl. (1)). Man erhilt also ein Haftkraftmi-
nimum, das um so stdrker ausgeprigt ist, je kleiner die
Fliissigkeitsbriicke ist.

Ahnlich verhilt sich auch die van-der-Waals-Anziechung
(gestrichelter Kurvenverlauf in Abb. 6). Fir sehr kleine

Rauhigkeiten sind die Wechselwirkungen zwischen der Kugel
mit dem Radius R und der Platte maBgebend. Die Haftkraft
fallt in diesem Bereich mit zunehmender Entfernung der
Kugel von der Plattenoberfliche, also mit wachsendem r, ab,
bis sich auch die Wechselwirkung zwischen der Platte und der
Rauhigkeitshalbkugel bemerkbar macht und mit groer
werdendem Rauhigkeitsradius schlieBlich allein maBgebend
ist. In diesem Bereich steigt die Haftkraft proportional mit »
an.

Einen dhnlichen Haftkraftverlauf wie bei der van-der-Waals-
Anziehung erhiilt man fiir die in Abb. 6 nicht eingetragene
elektrostatische Anziehung des elektrischen Leiters [2]. Da die
elektrostatische Haftung des elektrischen Isolators unabhin-
gig vom Abstand des Haftpartners ist, gibt es in diesem Fall
keine Beeinflussung durch Rauhigkeiten.

Sowohl bei kleinen Fliissigkeitsbriicken als auch bei der van-
der-Waals-Haftung zeigt sich bei bestimmten Rauhigkeiten
ein Minimum, das um einige Zehnerpotenzen kleiner sein
kann als die maximale Haftkraft. Man nutzt diesen Effekt in
der Technik auch zur Verhinderung von Agglomerat-Bildung
aus (Zugabe sog. FlieBmittel).

Fiir Fliissigkeitsbriicken lassen sich die Haftkrifte auch fiir
andere Kontaktgeometrien berechnen. Als Beispiel wurde in
Abb. 6 das Modell II mit einer kegelfrmigen Rauhigkeit
gewdhlt. Wihrend die Haftkraft der Fliissigkeitsbriicke
zwischen der 10-um-Kugel und der Platte bei sehr kleinen
Rauhigkeiten vom Modell unabhiingig ist, stellt sich im
Gegensatz zu Modell I eine von r nicht beeinfluBite
Anziehungskraft ein, sofern sich eine Fliissigkeitsbriicke
zwischen der Platte und der kegelfsrmigen Rauhigkeit
gebildet hat.

Eine andere Darstellung des Rauhigkeitseinflusses auf die
van-der-Waals-Haftung zeigt Abb. 7 am Beispiel des Modells
I einer kugelformigen Rauhigkeit mit dem Radius r.
Aufgetragen ist die Haftkraft F iiber dem Partikelradius R.
Parameter ist die Rauhigkeitserhebung r. In Ubereinstim-
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Abb. 7. Van-der-Waals-Haftkraft F zwischen einer Kugel (Radius
R) mit einer Rauhigkeit vom Radius r und einer Platte (ideal starres
System) in Abhingigkeit vom Kugelradius R. Parameter ist der
Rauhigkeitsradius r.

mung mit Abb. 6 wurden als Konstanten s & = 5 eV und q,
=4 - 1078 cm gewihlt. Man erkennt, daB je nach der Grofie
der Rauhigkeit die Haftkraft zundchst unabhingig vom
Partikelradius R ist und nur von r beeinflufit wird. Die



Funktion, mit der sich die van-der-Waals-Haftkraft mit
zunehmender PartikelgroBe verdndert, hdangt also stark von
der GroBe der Rauhigkeit ab.

Die Abb. 6 und 7 zeigen die Schwierigkeiten, van-der-Waals-
Krifte und die Haftung durch kondensierte Fliissigkeits-
briicken fiir reale Partikeln zu berechnen, da der sehr starke
EinfluB der Rauhigkeiten, deren Griofle und Form meist
unbekannt sind, nicht zuverlissig bestimmt werden kann. Fiir
genauere Aussagen ist es daher erforderlich, die Haftkrifte zu
messen.

3.7 Haftkraftverstérkung durch Verformung an den
Partikelkontakten

Berithren sich zwei Festkorper ohne Einwirkung einer
duBeren Kraft, so steht die Haftkraft im Gleichgewicht mit
der abstoBenden Kraft, die stets eine Verformung der
Haftpartner im Kontaktbereich zur Folge hat. Durch die
Verformung erhoht sich die Kontaktfliche und damit die
Haftkraft. Werden die Haftpartner durch eine duBlere Kraft
(AnpreBkraft F ) zusitzlich zusammengepreBt, so ist durch
die entsprechend stirkere Verformung eine erhebliche Haft-
kraftverstirkung moglich.

Man unterscheidet zwischen elastischer und plastischer
Verformung der Kontaktzonen. Bei realen Partikeln sind
beide Verformungsarten hiaufig kombiniert. Elastische Ver-
formungen liefern im aligemeinen nur einen unbedeutenden
Beitrag zur Haftung [12]. Im folgenden werden daher nur
inelastische Verformungen behandelt, die bei hinreichend
starker Anpressung von sich berithrenden Festkorpern
praktisch immer im Kontaktbereich auftreten.
Hinsichtlich der Haftkraftverstirkung hat man zwischen
geringer und starker Anpressung zu unterscheiden, da im
allgemeinen unterschiedliche Mechanismen wirksam wer-
den. Bei geringer Anpressung werden zunéchst sehr kleine
Rauhigkeitserhebungen von der GroBenordnung Nanometer
inelastisch verformt, die bei realen Partikeln vielfach vorhan-
den sind [12]. Dadurch verringert sich der wirksame Abstand
zwischen den Haftpartnern. Im Fall der van-der-Waals-
Haftung bedeutet dies eine starke Haftkraftzunahme, da die
Haftkraft umgekehrt proportional zum Quadrat des Abstan-
des ist (Tab. 1). Bei stirkerer Anpressung koénnen auch
groBere Bereiche in der Kontaktzone inelastisch verformt
werden. Die Haftkraftverstirkung ergibt sich dann aus der
zusidtzlichen Wirkung des van-der-Waals-Druckes der ver-
formten Kontaktflichen [14—16]. Wie Modellrechnungen
gezeigt haben [12, 17, 26], ist die Zunahme der Haftkraft mit
steigender AnpreBkraft in diesem Fall kleiner als fiir den
zuerst genannten Verstdrkungsmechanismus. Die Modell-
rechnungen konnten inzwischen durch Experimente belegt
werden. Als Beispiel zeigt Abb. 8 Haftkraftmessungen von
Schiitz [17] von Kalkstein-Partikeln (mittlere Partikelgrofe
X, = 58 um) auf Silberstahlsubstrat. Mit Hilfe einer Zentrifu-
ge wurden die Partikeln bei verschiedenen Drehzahlen
abgeschleudert und daraus die Haftkraftverteilung ermittelt.
Aufgrund der unterschiedlichen Kontaktgeometrien sind die
Haftkréfte bei realen Partikeln trotz gleicher Grofle nicht
gleich groB, sondern geniigen einer Verteilung. In Abb. 8 sind
die Haftkrifte F,, F 5o und F 4, bei denen jeweils 20%, 50%
und 80% einer Charge abgeschleudert wurden, in Abhiingig-
keit von der AnpreBkraft F, aufgetragen. F, wurde im
Fliehkraftfeld einer Ultrazentrifuge aufgebracht. Fiir geringe
Anpressung beobachtet man einen starken Haftkraftanstieg,
der auf die abstandsverringernde Wirkung von verformten,
sehr kleinen Rauhigkeiten zuriickgefiihrt wird. Mit zuneh-
mender Anpressung wird die Haftkraftverstarkung schwi-

cher, bis man schlieBlich einen linearen Zusammenhang
zwischen F und F erhilt, der sich auch aus der Theorie der
inelastisch verformten Kontaktfldche ergibt [16].

Die hier dargelegten Vorstellungen iiber die Partikelhaftung
wurden stark gekiirzt und vereinfacht. Weitere Einfliisse auf
die Haftkraft wie Umlagerungen von Partikeln, Uberlage-
rung von elastischen Verformungen und der EinfluB der
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Abb. 8. Experimentell ermittelte Haftkrifte F, , F 5, und Fgq, bei
denen jeweils 20%, 50% oder 80% einer Charge in der Zentrifuge
abgeschleudert wurden [12], in Abhdngigkeit von der HuBeren
AnpreBkraft F. Zu beachten sind die unterschiedlichen MaBstibe
von Ordinate und Abszisse.

Umgebungsfeuchte wurden kiirzlich ausfithrlich diskutiert

[12, 17]. Als wichtigste Ergebnisse der bisherigen Kenntnisse

iiber die Partikelhaftung fiir die Agglomerationstechnik

lassen sich folgende Punkte zusammenfassen :

a) Die Haftkrifte nehmen im allgemeinen in der Reihenfolge
Festkorperbriickenkrifte,  Fliissigkeitsbriickenkrifte,
van-der-Waals-Krifte und elektrostatische Krifte ab.

b) Van-der-Waals-Haftung und Krifte durch sehr kleine
Flissigkeitsbriicken reagieren empfindlich auf Abstands-
anderungen. Diese Krifte werden daher entscheidend
durch die meist unbekannte Oberflichenstruktur der
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Abb. 9. Mechanismen der Agglomeration durch Anlagern nach
Sastry und Fuerstenau [27].



Partikeln beeinfluBt. Als Folge davon stellen sich je nach
den zufilligen Beriihrungsstellen mehr oder weniger breite
Haftkraftverteilungen ein.

c) Elektrostatische (Coulomb-) Krifte sowie Wechselwir-
kungen aufgrund groBer Fliissigkeitsbriicken sind in viel
geringerem Maf} abstands- bzw. rauhigkeitsempfindlich.

d) Sollen Partikeln tiber grofere Distanzen durch anziehende
Krifte ,,cingefangen* werden, so kommen ausschlie8lich
Coulomb-Krifte in Frage. Bei einem Kontakt der
Haftpartner treten diese Krifte jedoch gegeniiber den
anderen Haftmechanismen zuriick.

4 Bindemechanismen und Grundverfahren
der Agglomerationstechnik

4.1 Agglomeration durch Anlagern (Aufbau-
Agglomeration)

Bewegt man einzelne und/oder teilweise agglomerierte
Partikeln gegeneinander, so tritt eine Anlagerung ein, sofern
die anziehenden Krifte grofer als die stets vorhandenen
trennenden Krifte sind. Die Aufbau-Agglomeration ist daher
ein Zusammenwirken zwischen Agglomerieren und Zerklei-
nern. Sastry und Fuerstenau [27] haben die vorkommenden
Mechanismen anschaulich gegeniibergestellt, Abb. 9. Da die
Haftkrifte unterschiedlich groB sind, werden bei hinreichend
groflen trennenden Kriften nur die stirksten Bindungen
realisiert. Dieses Selektionsprinzip sorgt dafiir, dal um so
groBere Agglomerat-Festigkeiten erzielt werden, je groBer die
in einem Agglomerierapparat eingestellten trennenden Kraf-
te sind. Als trennende Krifte an den Partikeln kommen z. B.
elastische Riickstellkriifte, Stromungskrifte oder Krifte
durch Reibung und StéBe in Frage.

Die in Abb. 10 schematisch dargestellten Verfahren der
Aufbau-Agglomeration verdeutlichen die Vorgiinge. Bei der
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Abb. 10. Schematische Darstellung einiger Verfahren der Auf-
bauagglomeration. a) Rollagglomeration mit dem Granulierteller, b)
Mischagglomeration, ¢} Wirbelschichtagglomeration.

Rollgranulierung, die meist in einem rotierenden Teller {Abb.
10a) oder einer Trommel durchgefiihrt wird, lagern sich die

Partikeln zu annfhernd kugelformigen Agglomeraten an.

Um ausreichende Bindemechanismen realisieren zu konnen,
wird in der Regel Fliissigkeit zugefiihrt, so da Feuchtagglo-
merate mit teilweise oder vollstindig fliissigkeitserfiillten
Poren entstehen. Mit zunehmenden Apparate-Abmessungen
werden die Agglomerate aufgrund der groBeren Fallhohen
stiarker verdichtet und damit fester.

Die Mischgranulierung {Abb. 10b), die prinzipiell in jedem
Feststoffmischer vorgenommen werden kann, vereinigt den
Misch- mit einem AgglomerierprozeB3. Durch die Bewegung
der Mischelemente konnen trennende Krifte aufgebracht
werden. Ausreichend groBe Bindemechanismen sind meist
nur durch Fliissigkeitszugabe erreichbar.

Vergleichsweise lockere Agglomerat-Strukturen lassen sich
durch die Wirbelschicht-Granulierung [28] erzielen, da kleine
trennende Krifte realisierbar sind. Im Gegensatz zu den
bisher genannten Verfahren, bei denen sich die Partikeln im
Gutbett berithren, muB im FlieBbett erst ein Partikelkontakt
herbeigefithrt werden, damit eine Anlagerung stattfinden
kann. Durch elektrostatische (Coulomb-) Krifte, die tiber
eine weite Distanz wirksam sind, kann die Anlagerung
beschleunigt werden.

Neben der Agglomeration in gasformiger Umgebung gewin-
nen zunehmend auch Verfahren an Bedeutung, bei denen in
Flissigkeiten angelagert wird [29], wobei eine selektive
Agglomeration méglich ist [30].

Aufgrund des komplizierten Zusammenwirkens zwischen
Agglomeration und Zerkleinerung bei der Aufbaugranu-
lation bereitet es Schwierigkeiten, den zeitlichen Verlauf der
Agglomerat-Bildung zu beschreiben. Fiir die diskontinuierli-
che Rollgranulierung wurden Modellvorstellungen entwik-
kelt, die zumindest eine Versuchsauswertung vereinfachen. In
verschiedenen experimentellen Arbeiten, iiber die kiirzlich
zusammenfassend berichtet wurde [27], konnte das sog.
,.Selfpreserving-Modell

Qo (x, 1) = 1(1) - Qp (x/x*) 3)

bestétigt werden. Es besagt,dall die vonder Agglomeratgrofle
x und der Zeit ¢ abhiingige Anzahlsummenverteilung Q, der
Agglomerate als Produkt auseiner Zeitfunktion und einer Q-
Verteilung, die mit Hilfe einer beliebigen Bezugsagglomerat-
groBe x* gebildet wird, beschrieben werden kann.

Eine fiir die Praxis ausreichend brauchbare Theorie der
Agglomerationskinetik bei kontinuierlicher Rollgranulie-
rung existiert noch nicht. Durch vereinfachende Modelle [27]
und mit Hilfe einer mathematischen Simulation [27, 31]
konnten jedoch kiirzlich bedeutende Fortschritte erzielt
werden.

4.2 PreBagglomeration

Bei der PreBagglomeration wird das Material durch Werk-
zeuge so stark verdichtet, daB sich Agglomerate mit
ausreichender Festigkeit bilden kénnen. Durch den Verdich-
tungsvorgang wird einerseits die Zahl der Kontaktstellen
zwischen den Partikeln erh6ht und andererseits die Partikel-
haftung durch Verformungen der Kontaktbereiche verstarkt.
Die Art der Haftkraftverstarkungist vom Material abhangig.
Partikeln, die liberwiegend elastisch verformt werden, haften
nach dem Verdichten des Haufwerks weniger fest aneinander
und sind daher schlechter verpref3bar als inelastisch verform-
bare Partikeln. Durch Zusatz von Hilfsstoffen wie z.B.
Bindemittel 148t sich die VerpreB3barkeit verbessern.
Wesentlich fiir die Festigkeit der PreBlinge sind jedoch nicht
nur Haftkrifte zwischen den Partikeln, sondern besonders
iiberlagerte innere Spannungen im Agglomerat. Da sich bei
fast allen PreBverfahren inhomogene Verdichtungen einstel-
len, k6nnen sich innere Spannungen bilden, die insbesondere
beispradem Stoffverhalten der Partikeln die makroskopische
Agglomerat-Festigkeit drastisch herabsetzen. Innere Span-
nungen konnen sogar so groB3 sein, dal PreBlinge nach der
Verdichtung ohne #uBlere Einwirkung zerbrechen, wie
beispielsweise beim Deckeln von Tabletten.

Eine Auswahl der drei wichtigsten Verfahren der PreBBagglo-
meration zeigt schematisch Abb. 11. Das Tablettieren mit
Stempel und Matrize (Abb. 11a) gehdrt zu den am meisten
untersuchten PreBverfahren. Zur Beurteilung des Tablettie-
rens von Pulvern werden das Stempelkraft-Weg-Diagramm
(Verdichtungsdiagramm) und hieraus abgeleitete Kennzah-



len verwendet [32]. Durch verschiedene Gleichungen, die
Bezichungen zwischen der Volumenabnahme des Preflings
und dem Druck angeben, wurde versucht, die Verdichtung
von Pulvern zu beschreiben [33]. In neueren Arbeiten [34]
werden die fiir die Anwendung wichtigen Einfliisse hoher
PreBgeschwindigkeiten und der Umgebungsatmosphéte auf
das Verdichtungsverhalten und die Festigkeit der Tabletten
untersucht. Mit zunehmender Prefgeschwindigkeit und
insbesondere mit zunehmender relativer Umgebungsfeuchte
bis ca. 80% wird die Tablettenfestigkeit geringer. Die
Interpretation [34] dieser MeBergebnisse gibt einen weiteren

Abb. 11. Auswahl einiger Verfahren der PreBagglomeration in
schematischer Darstellung. a) Tablettieren mit Stempel und Matrize,
b) PreBagglomeration zwischen 2 Walzen, ¢) Lochpressen am
Beispiel der Ringkollerpresse.

Tabelle 2.
Agglomerateigenschaften

Hinweis darauf, daBl im allgemeinen die Tablettenfestigkeit
wesentlich durch innere Spannung im PreBling beeinfluf3t
wird und nicht allein aus der Partikelhaftung erklirbar ist.

Innere Spannungen, die die Festigkeit herabsetzen, treten im
allgemeinen auch bei den anderen PreBverfahren auf. Zu den
wichtigsten zihlen das Walzenkompaktieren (Abb. 11b)und
das Lochpressen, das schematisch in Abb. 11c am Beispiel
einer Ringkollerpresse gezeigt ist. PreBlinge, dic weitgehend
frei von inneren Spannungen sind, lassen sich durch
isostatisches Pressen [35] erzeugen.

4.3 Agglomeration durch Trocknen

Durch das Trocknen von feuchten Haufwerken, Suspensio-
nen oder Losungen konnen bei geeigneter ProzeBfithrung
Agglomerate erzeugt werden. Vielfach verwendete Apparate
fiir dieses Verfahren sind Spriihtrockner, FlieBbetttrockner
und Walzentrockner. Fast immer sind hierbei Kristallisa-
tionsvorginge von Bedeutung. Wird eine Losung zerteilt und
getrocknet, so entstehen Kristalle oder amorphe Strukturen,
die im allgemeinen iiber Festkorperbriicken miteinander
verbunden sind. Festkorperbriicken zwischen Partikeln
bilden sich jedoch auch bei-der Trocknung von feuchten
Haufwerken oder Suspensionen, da die verwendeten Fliissig-

Eigenschaft

MeBmethoden

Agglomerat-GroBe, -GroBenverteilung
Feingutanteil

Form

spez. Oberfliche

Porositit

PorengroBenverteilung
Homogenitét (Stoffzusammensetzung)
FlieBverhalten

Schiittgutdichte
Festigkeit

Abrieb
Trocknungsverhalten, Rilbildung
Temperaturverhalten

Sinter-, Brennverhalten, Reduzierbarkeit, Schrumpf-,
Schwellverhalten

Depotwirkung
Instant-Eigenschaften

Sondereigenschaften, z. B. Wassergehalt

Farbe

geometrische Merkmale, Siebung, Wigung
Siebung, Sichtung

Kennzahlen aus 2 Agglomerat-GroBen, Hauptabmessungen, Augen-
schein (Vergleich mit Standardsatz), Rollmethode, Rundheit

Sorption (BET)

Stereologie, Radiometrie, Gas-Pyknometer, Kapillardruck (Hg), Sorp-
tion, Vergleich verschiedener Agglomerat-GroBen, Wagung/Durchmes-
ser, Wigung trocken/fliissigkeitserfiillt

Sorption, Hg-Porosimetrie, Kapillardruck mit benetzender Fliissigkeit

Stereologie, Radiometrie, chemische Analyse

| o

Jenike-Scherzelle Ringscherzelle

DIN 53468

T * %
e hd
Zug Druck Biegung Scherung Prall

Bewegung von Agglomeraten in speziellen Apparaten
Trocknungsversuch, Bestimmung der Rilwahrscheinlichkeit
Priifung bei hohen/tiefen Temperaturen

besondere Priifverfahren, speziell fiir Erzpellets

Loésungsgeschwindigkeit

Eindringvermégen von Fliissigkeit (Benetzung), Untersinkvermogen,
Dispergierbarkeit, Lésungsverhalten

Infrarot, Mikrowellen, elektr. Leitfdhigkeit, Kapazitdt, Wigung feucht/
trocken, Radiometrie, chemisch
FarbmeBgerite




keiten stets geldste Stoffe enthalten, die im Verlauf der
Trocknung auskristallisieren. Die geldsten Stoffe sind zum
Ende der Trocknung hauptséchlich in Fliissigkeitsbriicken
zwischen den Partikeln konzentriert und kristallisieren dort
schlieBlich aus. Durch die Trocknungsbedingungen 148t sich
die Agglomerat-Festigkeit verindern [36]. Meist erzielt man
durch ein schnelleres Trocknen hohere Festigkeiten. Zu grof3e
Trocknungsgeschwindigkeiten konnen jedoch zur RiB3bil-
dung in den Agglomeraten fithren und auf diese Weise die
Festigkeit herabsetzen. Auch andere Eigenschaften wie
Porositidt und Eignung als Instantprodukt lassen sich vielfach
durch die ProzeBfithrung beeinflussen.

5 Agglomerat-Eigenschaften

Die Verwendbarkeit von Agglomeraten hdngt davon ab,
inwieweit die erforderlichen oder auch erwiinschten Eigen-
schaften durch den HerstellungsprozeB erreicht wurden. Die
groBe Zahl sehr unterschiedlicher Agglomerat-Eigenschaften
erschwert eine Systematik. Eine weitere Schwierigkeit ergibt
sich aus der Notwendigkeit, Eigenschaften nicht nur qualita-
tiv zu beschreiben, sondern mit objektiven Methoden zu
messen. Einen ersten Uberblick iiber wichtige Agglomerat-
Eigenschaften mit Beispielen fiir MeBmethoden vermittelt

Tab. 2 in Anlehnung an eine kiirzlich erschienene Arbeit iiber .

die Charakterisierung von Agglomeraten [37].

Zur Bestimmung der Agglomerat-Grofle bzw. Groflen-
verteilung sowie des Feingutanteils, der sich beispielsweise
aus dem Abrieb ergibt, konnen die bekannten Methoden der
PartikelmeBtechnik verwendet werden [38]. Da viele Agglo-
merate von der GroBenordnung 1 mm sind, ist die Siebung als
vergleichsweise einfache Methode vielfach vorteilhaft.
Schwieriger ist meist die Bestimmung der Agglomerat-Form ;
in Tab. 2 sind einige MeBmethoden aufgezihlt, die in einer
ausfiihrlichen Ubersichtsarbeit [39] beschrieben wurden.
Von besonderer Bedeutung zur Charakterisierung von
Agglomeraten ist die Porositit. Hinweise auf MeBmethoden,
die kiirzlich beschrieben und miteinander verglichen wurden
[37], enthilt Tab. 2. Je nach Art der Poren im Agglomerat
konnen die verschiedenen MeBmethoden sehr unterschiedli-
che Werte liefern, so daB3 zur Beurteilung der Ergebnisse von
Porositdtsmessungen vorgeschlagen wird [37], zusitzlich
Schliffbilder anzufertigen und zu betrachten. Eine weiterge-
hende Information als aus der Porositét erhilt man aus der
PorengroBenverteilung, die einen entsprechend héheren
MeBaufwand erfordert. Neben der Ausmessung von Schliff-
bildern lassen sich PorengroBenverteilungen aus Sorptions-
[40] und Kapillarkondensationsmessungen {41], mit Hilfe der
Quecksilber-Porosimetrie [42] und aus Kapillardruckmes-
sungen [9] mit benetzenden Fliissigkeiten bestimmen. Die
Interpretation der MefBergebnisse erfordert viel Erfahrung,
zumal fiir die Auswertung Porenmodelle erforderlich sind.
Mit den Verfahren lassen sich folgende PorengroBenbereiche
erfassen, wobei d den Durchmesser eines dquivalenten
Zylinders angibt: Schnittmethode: 4 > 0,1 um; Sorptions-
methode: 2A <d <20A; Kapillarkondensationsmethode :
30A <d <0,5um; Quecksilber-Porosimetrie: 70A <d <
200 pm ; Kapillardruckmethode mit benetzender Flissigkeit :
0,1 um <d<200um. Ausfiihrliche Darstellungen sowie
einen Vergleich der Mefimethoden wurden schon mehrfach
publiziert [42, 43].

Eine herausragende Eigenschaft von Agglomeraten gegen-
iiber feindispersen Stoffen ist das bessere FlieBverhalten, das

mitunter ausreichend genau durch einen Rieselversuch.

subjektiv beurteilt werden kann. Zur objektiven Messung des
FlieBverhaltens dient der Scherversuch, beispielsweise mit

Hilfe der Jenike-Scherzelle [44] oder mit dem Ringschergerit
[45], vgl. Tab. 2.

Von besonderer Bedeutung ist die Festigkeit als Agglomerat-
Eigenschaft, da je nach Anwendung und/oder Handhabung
stets eine Mindestfestigkeit verlangt wird. Als Priifmethode
stehen insbesondere der Zug-, Druck-, Biege-, Scher- und
Prall- bzw. Sturzversuch zur Verfiigung (vgl. Skizze in Tab.
2). Auch eine Schnittbeanspruchung und Kombination der
genannten Beanspruchungsarten konnen zur Bestimmung
der Festigkeit herangezogen werden. Fiir grundlegende
Untersuchungen wird vielfach der Zugversuch gewihlt, da
sich die Zugfestigkeit mitunter auch theoretisch beschreiben
143t. Nach Rumpf146]ist die Zugfestigkeit von Agglomeraten
aus annihernd gleich groflen, konvexen Partikeln in gleich-
maBiger Zufallsanordnung bei Kraftiibertragungan Kontak-
ten durch

g,=(1-¢) k— 4)
0

P

gegeben. Hierin sind ¢ die Porositit, k die mittlere Zahl der
Kontakte pro Partikel, F die mittlere Haftkraft und 0, die
Partikeloberfliche. Fiir kugeliges Gleichkorn mit dem
Durchmesser x gilt mit den Niherungen ¢ k ~ 3,1 (vgl. [46])
und 0, =7n x*~3,1 x*

1-¢ F
o= — . (5)
e x?

Gl. (5) konnte experimentell fiir Feuchtagglomerate mit
Kraftiibertragung durch Fliissigkeitsbriicken bestétigt wer-
den [47). Fiir ,trockene** Agglomerate, z.B. mit van-der-
Waals-Haftung, gilt Gl. (5) nicht, da sich diese Haftkrifte
wegen der kurzen Reichweite und ungleichmiBiger Oberfli-
chen der Partikeln nicht superponieren lassen, so daf
kompliziertere Beziehungen fiir die Zugfestigkeit erforderlich
sind [47].

Fiir die Feuchtagglomerate, die durch den Kapillardruck p,
zusammengehalten werden, ist im Bereich hoher Fliissigkeits-
sidttigungsgrade die Zugfestigkeit durch

0,= S Py (6)

hinreichend genau bestimmt. Im Ubergangsbereich zwischen
Briickenbereich (6,=0,,) und Kapillarbereich lassen sich
beide Bindemechanismen entsprechend ihren Anteilen o,
und (S p,) superponieren, wie Dehnungsuntersuchungen
gezeigt haben [48]. Als Beispiel zeigt Abb. 12 die Zugfestigkeit
o, und den Kapillardruck p, in Abhéngigkeit vom Fliissig-
keitssattigungsgrad § fiir Agglomerate aus Kalkstein-Parti-
keln (mittlere PartikelgroBe x = 71 um ; Porositit ¢ = 0,415).
Verglichen sind die Zugfestigkeits-MeBwerte mit der Theorie
(ausgezogene Linie), wobei die gemessene Kapillardruckkur-
vezugrunde gelegt wurde. Die Angaben gelten fiir den Fallder
Entfeuchtung; fiir befeuchtete Agglomerate muf in entspre-
chender Weise von der kapillaren Befeuchtungskurve ausge-
gangen werden [49].

Die verschiedenen Moglichkeiten, Zugfestigkeiten zu mes-
sen, sind in einer fritheren Arbeit diskutiert [47]. Wegen des
hohen Aufwands ist jedoch der Zugversuch fiir Routine-
Untersuchungen unzweckmiBig. Hierzu ist der Druckver-
such besser geeignet, der sowohl im Gutbett als auch an
einzelnen Agglomeraten ausgefiihrt werden kann. Fiir
Festigkeitsversuche an Tabletten ist der diametrale Druck-
versuch tiblich (vgl. Skizze in Tab. 2). Neuere Untersuchun-
gen [50] zeigen jedoch, daB in diesem Fall der Biegeversuch zu



bevorzugen ist, insbesondere dann, wenn das Verhalten bei
praktisch vorkommenden Beanspruchungen von Bedeutung
ist. Hdufig geniigt jedoch auch der einfach durchzufiihrende
Prall- oder Sturztest, um die Agglomerat-Festigkeit fiir die
Praxis beurteilen zu konnen. Zusidtzlich wird fiir viele
Anwendungsfille ein Abriebtest verlangt, wobe1 die Agglo-
merate in speziellen Apparaten bewegt werden, und die
Abriebmenge nach einer festgelegten Beanspruchungszeit
bestimmt wird.

Neben den bisher genannten, allgemeinen Agglomerat-
Eigenschaften, die fiir fast alle Anwendungsfille von Bedeu-
tung sind, gibt es noch eine grofle Zahl spezieller Figenschaf-
ten, von denen einige in Tab. 2 zusammengestellt sind.
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Abb. 12. Berechnete (durchgezogene Linie) und gemessene Zugfe-
stigkeit o, sowie gemessener Kapillardruck p, von Feucht-Agglome-
raten aus Kalkstein-Partikeln (mittlere PartikelgroBe x, , = 71 pm;
Porositite = 0,415)in Abhingigkeit vom Fluissigkeitssittigungsgrad
S (Flissigkeit ist destilliertes Wasser bei 20°C). Die Batken an den
MeBpunkten geben die 95%-Vertrauensbereiche der Mittelwerte an.

Beispielsweise kann das Trocknungsverhalten einschlieBlich
der dabei moéglichen RiBbildung [22, 36] oder das Verhalten
von Agglomeraten bei besonders hohen oder tiefen Tempera-
turen untersucht werden. Speziell fiir Erz-Agglomerate
existieren viele Priifmethoden zur Bestimmung des Sinter-
und Brennverhaltens, der Reduzierbarkeit sowie des
Schrumpf- und Schwellverhaltens. Neuere Untersuchungs-
methoden und Ergebnisse hieriiber sind in [3] enthalten.
Ferner konnen zur Charakterisierung von Agglomeraten die
Depotwirkung, der Wassergehalt [51] sowie die Farbe fiir den
jeweiligen Anwendungsfall wichtig sein.

Eine zunehmende Bedeutung haben Instant-Eigenschaften
erlangt (21, 37], wobei insbesondere die Teileigenschaften
Benetzbarkeit [52, 53] und Dispergierbarkeit [37, 53, 54]
untersucht werden.
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