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Hochtemperaturwirbelschicht zur Simultanen’Partikelformulierung und -funktionalisierung

Dipl.-Ing. Verfahrens-
technik Arne Teiwes

Verfahren zum Agglomerieren, Granulieren
und Coating in der Wirbelschicht haben den
Zweck, Pulverfeststoffe zu formen und korni-
ge Substanzen aus der Flissigkeit zu generie-
ren oder zu funktionalisieren. Ziel dieser Pro-
zesse ist es, die Produkte besser handhabbar
zu machen, die Eigenschaften von Rohstoffen
fur die Dosierung oder Weiterverarbeitung zu
optimieren oder Produkteigenschaften fur die
Endanwendung zu perfektionieren. Je nach
Material, Anwendungsbereich und zu definie-
renden Zielparametern sind daflr verschiede-
ne Methoden und unterschiedliche Techniken
geeignet. Typischerweise finden diese Wirbel-
schichtprozesse bei Produkttemperaturen weit
unter 200 °C statt, was flr die Granulation von

Pulvern und FlUssigkeiten oder das Coating
von Partikeln in den meisten Féallen vollig aus-
reichend ist. Moderne Werkstoffe wie kom-
plexe anorganische Materialien und ande-
re Hochleistungsmaterialen erfordern jedoch
zunehmend eine zusatzliche thermische Be-
handlung, um eine spezifizierte Qualitat zu er-
reichen, Bindungsmechanismen zu aktivieren
oder formgebende Hilfsstoffe auszutreiben.
Mittels einer nachgeschalteten Kalzinierung
koénnen bspw. temporér eingesetzte Hilfsstof-
fe ausgetrieben und Endprodukte kristallwas-
serfrei hergestellt werden. Weitere geeignete
nachgelagerte Verfahren sind die Synthese
durch chemische Umsetzung, die Entbinde-
rung von in Form gebrachten Edukten oder
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Die Anforderungen an die Hochleistungsmaterialien der Zukunft stellen Produktentwickler vor
neue Herausforderungen: Innovative Anwendungen erfordern immer komplexere Materialien,
ihre gewlinschten Eigenschaften lassen sich jedoch bislang nur in kostenintensiven Mehr-
schrittprozessen erzielen. Die Prozesstemperatur spielt dabei eine Schlisselrolle. Der Anlagen-
bauer Glatt Uberwindet mit Hochtemperaturwirbelschichtanlagen bislang geltende Temperatur-
limits und ermdglicht die Erzeugung von Katalysatormaterialien in einem einstufigen Verfahren.

eine Phasenumwandlung zur Modifikation der
Kristallstruktur.

Die Wirbelschichttechnologie zahlt seit Jahr-
zehnten zu den Leitverfahren flr partikelbil-
dende Prozesse. Eine Kombination aus Wir-
belschichtspriihgranulation oder -coating und
Hochtemperatur-Warmebehandlung oder -syn-
these in nur einem Verfahrensschritt war bisher
nicht verflgbar und beschrankte die Anwen-
dung der etablierten Techniken zur Partikelfor-
mulierung in der Wirbelschicht. Glatt Ingenieur-
technik hat deshalb ein hoch flexibles System
fir die Spruhgranulation und Coating unter
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Hochtemperaturbedingungen bis 900 °C ent-
wickelt. In diesem System kann die Prozess-
temperatur des eintretenden Gases in einem
weiten Bereich zwischen 50 °C und 900 °C ein-
gestellt werden — bei Bedarf auch stufenwei-
se in definierten Temperaturschritten. Unter-
schiedliche Prozesse lassen sich damit sowohl
chargenweise als auch kontinuierlich durch-
fUhren. Je nach Bedarf kann eine Granulierung
oder ein Coating entweder gleichzeitig oder
auch aufeinanderfolgend mit einer chemischen
Reaktion zur Synthese durchgefiihrt werden.
Wie auch bei konventionellen, mit Flussigkeit
bedusten Wirbelschichtprozessen ist es unter
Hochtemperaturbedingungen mdglich, ver-
schiedene Anlagenkonfigurationen anzuwen-
den. Das Spriihmedium kann von oben (Top-
Spray) oder von unten (Bottom-Spray) in die
Wirbelschicht gespruht werden, auch ein klas-
sierender Produktaustrag ist ausftihrbar.

In einem Schritt zum katalytisch

aktiven Stoffsystem

Einen besonderen Vorteil bietet die Hochtem-

peraturwirbelschicht auch bei der Herstellung

von katalytisch aktiven Substanzen, weil sie

Mehrschrittprozesse Uberflissig macht. Wirt-

schaftlich interessant ist dies beispielsweise in

der Beschichtung von Katalysatortragern mit

Metallsalzen. Bei Ausgangsstoffen, die auf Me-
bitte umbléttern W

A Abb. 1: Schematischer Aufbau des Hochtemperatur-Wirbelschicht-Systems
zur Spriihgranulation, Agglomeration und Beschichtung von Partikeln

Abb. 2: Apparateprinzipien fiir die Granulation, Agglomeration oder Beschichtung von Feststoffen mit
simultaner chemischer Umwandlung. Top-Spray-Variante (links) und Bottom-Spray-Variante (rechts)
fiir den chargenweisen oder optional auch fiir den kontinuierlichen Betrieb. ¥

optional: optional:
kontinuierlicher kontinuierlicher
Feststoffeintrag Feststoffeintrag

optional: optional:
kontinuierlicher kontinuierlicher |
Feststoffaustrag Feststoffaustrag
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Abb. 3: Prinzip der Beschichtung von Trégerpartikeln mit simultaner chemischer Umwandlung/Oxidation von Metallsalzen zu Metalloxiden

tallnitrat, -acetat, -carbonat oder anderen me-
tallorganischen Verbindungen basieren, kann
simultan zur Beschichtung des Tragers eine
Umsetzung der Salze zu Oxiden erreicht wer-
den. In einem einzelnen Verfahrensschritt lassen
sich so direkt einsetzbare Katalysatoren fur die
heterogene Katalyse erzeugen. Konventionell
werden derartige katalytisch aktive Stoffsyste-
me in mehreren Schritten hergestellt. So wird
z.B. ein Mischmetalloxid-Katalysator auf einem
Trager ausgebildet, indem mittels eines klassi-
schen Wirbelschicht- oder Trommel-Coatings
bei niedrigen Temperaturen zunéchst Metallsal-
ze aus einer Lésung oder Suspension aufgezo-
gen werden. Gangige Tragermaterialien stellen
spezielle Keramiken wie beispielsweise Alumi-
niumoxidpellets, -spheres oder -tabletten dar,
die auf Basis von Extrusion, Tablettierung oder
auch Wirbelschichtsprihgranulation erzeugt
werden. Andere Tragersysteme basieren auf
Zeolith- oder Silikatmaterialien.

Die Trager kdnnen sowohl als kompakte
und dichte Trager fur Schalen-Katalysatoren,
als auch als porése Trager flr impragnierte Ka-
talysatoren zum Einsatz kommen. Um die Me-
tallsalzschicht auf dem Trager zu stabilisieren
oder fUr die anschlieBende chemische Um-
wandlung zu optimieren, werden unter ande-
rem auch Hilfsstoffe wie organische Polymere
oder Sauren eingesetzt. In einem nachgela-
gerten Schritt der Hochtemperaturbehandlung
werden diese temporar genutzten Hilfsstof-
fe zersetzt und wieder ausgetrieben. AuBer-
dem wird die eigentliche Metalloxidbildung erst
in diesem Schritt durch chemische Umwand-
lung realisiert. Ublicherweise werden hierfiir
Drehrohréfen, Bandkalzinatoren oder Wander-
bettreaktoren verwendet. Zu den entscheiden-
den Nachteilen dieser Verfahren zahlt nicht
nur der zusétzliche Verfahrensschritt, sondern

auch der verminderte Warme- und Stofflber-
gang und dartber hinaus eine meist ungleich-
maBige Behandlung der Einzelpartikel in der
Schuittung, die in der Regel sehr lange Verweil-
zeiten erfordern.

Vorteile des ,,Eintopfverfahrens”

Die Herstellung der zuvor genannten Kataly-
satormaterialien in der Hochtemperaturwirbel-
schicht bietet zwei groBe Vorteile: Zum einen
kénnen die Prozesseinstellungen hochst flexi-
bel angepasst werden und zum anderen wird
die Behandlung des Tragermaterials als ,Ein-
topfverfahren® realisiert. Je nach Wahl der Pro-
zessparameter konnen in diesem einstufigen
Verfahren unterschiedlichste Eigenschaften der
katalytisch aktiven Schicht eingestellt werden.
Durch die Wahl der Fluidisierungs- sowie Ein-
dUsungsparameter in Zusammenhang mit der
Prozesstemperatur lassen sich der Warme-
und Stofflbergang sowie die chemische Um-
setzung der flissig eingebrachten Edukte ge-
zielt beeinflussen. Die Beschaffenheit der auf
dem Trager ausgebildeten Katalysatorschicht
kann in ihrer Morphologie hinsichtlich Porositéat,
resultierender Festigkeit und spezifischer Ober-
flache optimiert und an die Endanwendung an-
gepasst werden. Der Einsatz von temporaren
Hilfsstoffen ist in den meisten Féllen nicht mehr
notwendig, da die simultane Umsetzung der
Edukte zu Oxiden eine direkte stabile Beschich-
tung ermoglicht.

Die Bandbreite geeigneter Stoffsysteme fuir
katalytisch aktive Schichten auf Tragerparti-
keln ist vielféltig. Durch die Herstellung in der
Hochtemperaturwirbelschicht  kénnen géan-
gige Materialien wie bspw. Kobalt-, Nickel-,
Vanadium- und Ceroxide oder auch komple-
xe stéchiometrische Gemische aus verschie-
denen Metalloxiden auf die Tragerpartikel auf-

gebracht werden. Durch die Verwendung
flussiger Prakursoren als Gemische aus ver-
schiedenen geldsten oder dispergierten Metall-
salzen lassen sich auch komplexe katalytisch
aktive Mischungen wie z.B. Kobalt-Mangan-
Oxid erzeugen. In allen praktischen Fallen
sind in der Entwicklungsphase experimentel-
le Untersuchungen erforderlich, die im Tech-
nologiezentrum bei Glatt in Weimar im Labor-
und in naher Zukunft auch im PilotmaBstab
unter Hochtemperaturbedingungen bis 900 °C
durchgefiihrt werden kdnnen. Flr prozessbe-
gleitende Produktanalysen, speziell auch flr
die Charakterisierung von komplexen anor-
ganischen Stoffsystemen, stehen zahlreiche
Analyseverfahren zur Verfigung: Phasenanaly-
se mittels Réntgendiffraktometrie, spezifische
Oberflache und Porositat mittels BET, Elemen-
taranalyse CHNS sowie ICP-OES fUr die Ana-
lyse von Aufschlussldsungen.
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