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(54)  Verfahren und Vorrichtung zur Herstellung von Granulaten

(57) Granulate mit enger KorngréRenverteilung lassen sich nach einem neuen Verfahren dadurch herstellen, daR man
a) das zu granulierende Produkt in flissiger Form in ein Wirbelbett einspriiht,
b) die mit dem Abgas aus dem Wirbelbett entweichenden Femgutantelle abscheidet und als Keime fiir die
Granulatbildung in das Wirbelbett zurilickfiihrt,
c) altein durch Einstellung des Sichtgasstromes den Granulatnonsprozef& im Wirbelbett so beemﬂuBt daR Granulate *
in der durch Sichtgasstrom vorgegebenen GrofRe entstehen, und
d) das-fert'ige Granulat allein Giber einen oder mehrere in den Anstrémboden der Wirbelbettapparatur eingesetzte
Gegenstrom-Schwerkraft-Sichter entnimmt und
e) gegebenenfalls die so erhaltenen Granulate einer thermischen Nachbehandlung unterwirft.
Die neue Vorrichtung zur erfindungsgeméaRen Herstellung von Granulaten besteht im wesentllchen aus einem
Wirbelschichtgranulator,
— der Einrichtungen zur Verdiisung des in einer sprihfahigen Form zugefuhrten Produktes enthalt
— der ferner ein zur Rickfiihrung von den aus dem Wirbelbett entweichenden Feingutanteilen geeignetes System
enthalt und
— an dessen Anstrémboden unmittelbar einer oder mehrere Gegenstrom-Schwerkraft-Sichter angebracht sind.
Die nach dem erfindungsgemaRen Verfahren herstellbaren Granulate sind ebenfails neu.
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Erfindungsanspruch:

1. Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von Granulaten mit enger Korngrof3enverteilung, gekennzeichnet dadurch, dal
man
a) daszu granulierende Produkt in flissiger Form in ein Wirbelbett einspriht,

b) die mit dem Abgas aus dem Wirbelbett entweichenden Feingutanteile abscheidet und als Keime fiir die Granulatbildung
in das Wirbelbett zurtickfihrt,

¢) allein durch Einstellung des Sichtgasstromes den GranulationsprozeR im Wirbelbett so beeinfluRt, da® Granulate in der
durch den Sichtgasstrom vorgegebenen Grof3e entstehen, und

d) das fertige Granulat allein iber einen oder mehrere in den Anstrémboden der erbelbettapparatur eingesetzte
Gegenstrom- Schwerkraft-Sichter entnimmt und

e) gegebenenfalls die so erhaltenen Granulate einer thermischen Nachbehandlung unterwirft.

2. Verfahren gemaB Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, dad man als zu granulierendes Produkt eine Flissigkeit verwendet, die
eine oder mehrere aktive Komponenten enthélt.

3. Verfahren geméaR Punkt 2, gekennzeichnet dadurch, daB als aktive Komponenten agrochemische Wirkstoffe, Wirkstoffe zur
Bekdmpfung von Schadlingen im Haushalts- und Hygienebereich, pharmakologisch wirksame Stoffe, Nahrstoﬁ’e SuRstoffe,
Farbstoffe, organische Chemikalien und/oder anorganischen Chemikalien verwendet werden.

4. Verfahren gemaB Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, da man die aus dem Wirbelbett entweichenden Feingutanteile
kontinuierlich mit Hilfe eines Zyklons oder Staubfilters aus der Abluft abscheidet und in das Wirbelbett zuriickflihrt, oder eine
interne Feingutriickfiihrung mit Hilfe eines Gber dem Wirbelbett angeordneten Staubfilters bewirkt.

5. Verfahren gemaf Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, da® man als Austrag einen oder mehrere Zick-Zack-Sichter verwendet,
bei dem sich die Spaltldnge und damit der Sichterquerschnitt durch kammartig miteinander verbundene, dem Zick-Zack-
Profil angepafte und senkrecht zur Sichterachse verschiebbare Stege einstellen laft.

6. Verfahren gemaf Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, dal? man das fertige Granulat iber einen Anstrémboden entnimmt, der
inmehrere sechseckige Segmente aufgeteiltist, die jeweils zu ihrer Mitte hin geneigt sind und dort eine Dlise sowie einen sie
umgebenden ringspaltférmigen Gegenstrom-Schwerkraft-Sichter als Austrag aufweisen.

7. Vorrichtung zur kontinuierlichen Herstellung von Granulaten mit enger KorngrdéRenverteilung, gekennzeichnet dadurch,
daR die Vorrichtung aus einem Wirbelschichtgranulator besteht,

— der Einrichtungen (5; f) zur Verdsung des in einer spriihfdhigen Form zugefiihrten Produktes enthalt,

— derferner ein zur Rlckflihrung von den aus dem Wirbelbett entweichenden Feingutanteilen geeignetes System enthalt
und

— an dessen Anstrémbodén (2; a; b) einer oder mehrere Gegenstrom-Schwerkraft-Sichter (8) angebracht sind.
8. Vorrichtung gemaR Punkt 7, gekennzeichnet dadurch, daf3 als Gegenstrom-Schwerkraf't-Sichter ein Zick-Zack-Sichter (8)
verwendet wird. ' T
9. Vorrichtung geméf Punkt 7, gekennzelchnet dadurch, daf? als Gegenstrom-Schwerkraft-Sichter ein Zick-Zack-Sichter (8)
verwendet wird, bei dem sich die Spaltldnge und damit der Sichterquerschnitt durch kammartig miteinander verbundene,
dem Zick-Zack-Profil angepalf3te und senkrecht zur Sichterachse verschiebbare Stege einstellen 1a/3t.
10. Vorrichtung geméf Punkt 7, gekennzeichnet dadurch, daf} zur Einspeisung des zu granulierenden Produkts Zweistoffdlsen
(f) verwendet werden, deren Versorgung mit Zerstdubungsgas so gestaltet ist, dal3 beim Disenwechsel wéhrend des
laufenden Betriebes keine Umgebungsluft in den Granulator ein- und kein Produkt aus dem Granulator austritt.
11. Vorrichtung gemaR Punkt 7, gekennzeichnet dadurch, daf} der Anstrémboden (2) in mehrere sechseckige Segmente
aufgeteilt ist, die jeweils zu ihrer Mitte hin geneigt sind und dort eine Diise (5) sowie einen sie umgebenden ringspaltférmigen
Gegenstrom-Schwerkraft-Sichter (8) als Austrag aufweisen.
12. Nach dem Verfahren gemaR Punkt 1 erhéitliche Granulate, gekennzeichnet dadurch, dal die Granulate
— 1bis 100 Gew.-% an mindestens einer aktiven Komponente, 0 bis 99 Gew.-% an inertem Flllmaterial und 0 bis 40 Gew.-%
an Dispergier- und/oder Bindemittel sowie gegebenenfalls Zusatzstoffe enthalten,

— eine mittlere Korngrdfe von 0,1 bis 3mm aufweisen,

— eine enge Korngrofenverteilung aufweisen, wobei der grofRRte und der kleinste Partikeldurchmesser um maximal eine
halbe mittiere KorngréRe vom Mittelwert abweichen,

— einheitlich geformt und homogen aufgebaut sind und eine kompakte, mikropordse Struktur aufweisen und

- spontan in Wasser oder anderen Losungsmitteln dispergierbar bzw. 18slich sind.

Hierzu 7 Seiten Zeichnungen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von Granulaten mitenger KorngréBenverteiIung sowieeine
Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens. Die Erfindung betrifft auch Granulate, die mit Hilfe des neuen Verfahrens erhalten
werden.

Die Erfindung wird angewandt in der chemischen und pharmazeutlschen Industrie.

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Es sind bereits zahlreiche Verfahren zur Herstellung von kérnigem Gut durch Wirbelschichtgranulation bekannt {vgl. Chem. Ing.
Techn. 45,736-739(1973), De-0S 2231445, DE-OS 2555917 und EP-OS 0087039). Bei diesen beschriebenen Verfahren, die
kontinuierlich durchgefiihrt werden, wird das anwendungsfertige Granulat in einem Schritt ohne gesonderte Nachtrocknung
erhalten. Im wesentlichen lassen sich in diesem Zusammenhang drei verschiedene Methoden unterscheiden, diejedoch alle auf
dem gleichen Granulatbildungs-ProzeR basieren. So wird jeweils das zu granulierende Produkt in einer sprithfahiaen Konsistenz.
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. also in Form einer Schmelze, einer Suspension oder auch als Lésung, in ein Wirbelbett eingespriiht. Das eingesprihte flissige
Produkt benetzt zunéchst die Oberflache der sich im Wirbelbett befindenden festen Partike! und verfestigt sich danach durch
Abtrocknen oder Auskiihlen. Auf diese Weise wachsen die Partikel schalenartig, und zwar werden sie um so groRer, je lénger sie
im Wirbelbett verweilen. Daher hangt die GranulatgréRe im entscheidenden MaRRe vom Bettinhalt ab.

Das Wachstum der Partike! beginnt im Wirbelbett mit Keimen, die entweder im Wirbelbett selbst durch nichttreffende, sich
verfestigende Spriihtropfen gebildet werden, oder durch Abrieb von schon vorhandenen festen Teilchen erzeugt werden, oder
die von auRen dem Wirbelbett zugefiihrt werden. Die im Wirbelbett erfolgende (interne) Keimbildung wird vom Inhalt des
Wirbelbettes in der Weise beeinflufit, daR mit wachsendem Bettinhalt einerseits die Zahl der nicht-treffenden Spriihtrépfchen
abnimmt und andererseits die Zahl der durch Abrieb erzeugten Keime zunimmt. .

Der fiir die Erzeugung von Granulaten in einer vorgegebenen KorngréRe erforderliche ProzeR ist bei der Wirbelbettgranulation
das Zusammenspiel von Keimangebot und Granulatwachstum. Der Granulationsprozef &Rt sich daher auf vielfache Weise
beeinflussen. So kann z.B. das Keimangebot durch Zugabe von Keimen von auf3en erganzt werden.

Gleichbleibende Granulationsbedingungen sind dann gegeben, wenn der Bettinhalt konstant gehalten wird. Im stationaren
Zustand muR die in das Wirbelbett eingespeiste Feststoffmasse der Masse der dem Bett entnommenen fertigen Granulate
entsprechen. Neben djeser Massenbilanz muR aber auch die Partikelbilanz ausgeglichen sein. Es miissen also zahlenmé&Rig alle
dem Wirbelbett entnommenen Granulate durch neue Keime ersetzt werden. Bei den bekannten Methoden wird ein konstanter
GranulatbildungsprozeB erzwungen. Die Methoden unterscheiden sich in der Art, in der diese Konstanz erzielt wird.

Im Falle derjenigen Verfahren, die in der DE-OS 2231445 und in der EP-OS 0087039 offenbart sind, werden nur intern gebildete
Keime verwendet. Die Regelung des zugehdrigen geringen Wirbelbettinhaltes betétigt nach dem Prinzip einer
Fiillstandsregelung ein AuslaBorgan und sorgt damit flir die Anpassung der Granulatentnahme an die Produkteinspeisung. Das
aus dem Granulator austretende Granulat wird gesichtet, und das dabei anfallende Feingut wird in den Granulator zuriickgefiihrt.
Da aber bei unterschiedlichen Durchsatzen durch die hintereinandergeschalteten Apparateteile Sichtstrecke und AuslaBBorgan
die Fuilstandsregelung auRer Tritt kommt, ist hier nur eine solche Sichtstrecke einsetzbar, deren Gutkorndurchlal® sich ohne
Riicksicht auf Trennscharfe dem erforderlichen Durchsatz durch das AuslaRorgan anpaf3t. DemgemaB wird bei den in der
DE-OS 2231445 und in der EP-OS 0087 039 beschriebenen Methoden als Sichtstrecke jeweils ein zweites Wirbelbett
angewendet. Letzteres klassiert die Granulate nur sehr unscharf. Deshalb ist dieses Verfahren ungeeignet, um Granulate mit
einer engen KorngréRenverteilung herzustellen. .

Das in der DE-OS 2263968 mitgeteilte Granulationsverfahren ist im Prinzip mit der zuvor beschriebenen Methode identisch.
Allerdings wird hier als Sichtstrecke anstatt eines zweiten Wirbelbettes ein scharf trennendes Sieb vorgeschlagen. Die
notwendige Synchronisation der Durchsétze durch die Sichtstrecke und das Auslalorgan wird dadurch erreicht, dad man einen
Teil des Gutkorns nicht entnimmt, sondern mahlt und dann in das Wirbelbett zuriickfiihrt. Dieses zusétzliche Keimangebot muf3
durch Reduzierung der Keimbildung im Wirbelbett kompensiert werden. Die Reduzierung der Keimbildung im Wirbelbett wird
erreicht, indem der Granulator mit einem hohen Bettinhalt betrieben wird. Voraussetzung fiir diese Betriebsweise ist allerdings
sin abriebfestes Granulat. — Diese Methode liefert also Granulate mit enger KorngréBenverteilung. Nachteilig ist aber, dafd ein

" . vergleichsweise hoher apparativer Aufwand erforderlich ist. AuBerdem sind nach dieser Methode I16sungsmittelfeuchte oder

staubexplosionsgefahrliche Produkte nicht zu granulieren, weil die zusétzlich zum Wirbelbettgranulator bendtigten Apparate
weder inertisiert noch explosionsdruckfest installiert werderi kénnen. .

Bei der in der DE-OS 2555917 offenbarten dritten Alternative zur Herstellung von Granulaten nach dem Wirbelschicht-
Sprithverfahren wird ein Gegenstrom-Schwerkraft-Sichter als Austragsorgan eingesetzt. Dieser Sichter vereinigt in sich die
Funktionen von Sichtstrecke und Austragsorgan. )
Mit dieser Vorrichtung werden nur diejenigen Granulate aus dem Wirbelbett entnommen, welche die gewtlinschte Korngréfe -
erreicht haben. Alle Schwankungen in der Zahl der ausgetragenen Granulate wirken sich unmittelbar auf den Bettinhait aus.
Wenn beispielsweise der Bettinhalt steigt, sind die produzierten Granulate zu klein. Das Wachstum der Granulate muB folglich
begiinstigt und die Keimzufuhr, die hier von aufen erfolgt, gedrosselt werden. Damit die flir den Granulationsprozef3 zur
Verfiigung stehenden Keime durch Regelung wirksam beeinflufit werden kdnnen, muf3 die interne Keimbildung minimiert
werden, was bei abriebfestem Granulat durch eine Granulation mit hohem Bettinhalt zu erzielen ist. — Letztlich liefert diese
bekannte Methode Granulate in einer engen KorngréRenverteilung. Nachteilig ist aber, daB sie eine komplizierte geregelte
Keimzufuhr von auRen erfordert. Ferner ist eine Umstellung des Prozesses von einer bestimmten mittleren KorngréRe auf eine
andere mittlere KorngroBe mit umfangreichen experimentellen Verarbeiten zur Ermittlung der genauen Einstellparameter
verbunden. Dieses gilt in gleicher Weise fiir die anderen vorstehend beschriebenen Verfahren.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung eines verbesserten Verfahrens zur kontinuierlichen Herstellung von Granulaten mitenger
KorngréBenverteilung bei dem es auf einfache und wirtschaftliche Weise mdglich ist, daf sich der GranulatbildungsprozeR im
Wechselspiel zwischen Granulatwachstum und Keimbildung selbsttétig auf die durch die Sichtgaszufuhr vorgegebene Grolie
der ausgetragenen Granulate einstellt.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine Vorrichtung zur Verfligung zu stellen, die eine kontinuierliche Herstellung von

Granulaten mit enger KorngréRenverteilung in der gewiinschten Weise erméglicht.

Es wurde nun ein neues Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von Granulaten mit enger KorngréRenverteilung gefunden,

wobei das Verfahren darin besteht, da® man ’

a) das zu granulierende Produkt in flissiger Form in ein Wirbelbett einspriht,

b) die mit dem Abgas aus dem Wirbelbett entweichenden Feingutanteile abscheidet und als Keime fuir die Granulatbildung in
das Wirbelbett zuriickfihrt,
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¢) allein durch Einstellung des Sichtgasstromes den Granulationsprozef im Wirbelbett so beeinfluBt, daR Granulate in der
* durch den Sichtgasstrom vorgegebenen Gréf3e entstehen, und
d) dasfertige Granulatallein (iber einen oder mehrere in den Anstromboden der Wirbelbettapparatur eingesetzte Gegenstrom-
Schwerkraft-Sichter entnimmt, und
e) gegebenenfalls die so erhaltenen Granulate einer thermischen Nachbehandlung unterwirft.
Weiterhin wurde eine neue Vorrichtung zur kontinuierlichen Herstellung von Granulaten mit enger KorngréBenverteilung
gefunden. Die Vorrichtung besteht im wesentlichen aus einem Wirbelschichtgranulator,
— der Einrichtungen zur Verdiisung des in einer spriihfdhigen Form zugeflihrten Produkts enthilt,
— derferner ein zur Riickfiihrung von den aus dem Wirbelbett entweichenden Feingutanteilen geeignetes System enthélt und
— an dessen Anstromboden unmittelbar einer oder mehrere Gegenstrom-Schwerkraft-Sichter angebracht sind.
SchiieRlich wurden neue, nach dem erfindungsgeméiRen Verfahren hergestellte Granulate gefunden,
— die 1 bis 100 Gew.-% an mindestens einer aktiven Komponente, 0 bis 99 Gew.-% an inertem Fiilimaterial und 0 bis 40 Gew.-%
an Dispergier- und/oder Bindemittel sowie gegebenenfalls Zusatzstoffe enthalten,
— die eine mittlere KorngréRe von 0,1 bis 3mm aufweisen, .
— die eine enge KorngréRenverteilung aufweisen, wobei der gréBte und der kleinste Partikeldurchmesser um maximal eine
halbe mittlere KorngréRe vom Mittelwert abweichen,
— die einheitlich geformt und homogen aufgebaut sind und eine kompakte, mikropordse Struktur aufweisen und
— spontan in Wasser oder anderen Ldsungsmitteln dispergierbar bzw. |&slich sind.
Das erfindungsgemaRe Verfahren unterscheidet sich von allen entsprechenden vorbekannten Verfahren dadurch, dafi der
Granulatbildungsprozef sich im Wechselspiel zwischen Granulatwachstum und Keimbildung selbsttatig auf die durch die
Sichtgaszufuhr vorgegebene GréRe der ausgetragenen Granulate einstelit.
Das erfindungsgemaRe Verfahren zeichnet sich gegenliber den analogen vorbekannten Methoden durch eine Reihe von
Vorteilen aus. So lassen sich Granulate der jeweils gewlinschten PartikelgréRe herstellen, wobei der Teilchendurchmesser
(Kornspektrum) innerhalb sehr enger Grenzen liegt. Ferner kann die GroRe der Partikel mit Hilfe der Sichtgaszufuhr in einfacher
Weise von Fall zu Fall variiert werden: apparative Anderungen sind dazu nicht erforderlich. Vielmehr kann eine Anderung der
PartikelgroRe sogar bei laufendem Betrieb erreicht werden.
Von besonderem Vorteil ist, daR nur Gutkorn entsteht, also Granulate der gewunschten Dimension. Matenalverluste treten nicht
auf, da Unterkorn — also zu kleine Teilchen — so lange im Wirbelbett verbleiben, bis sie die gewlnschte GroRe erreicht haben.
Uberkorn, — also zu groRe Partikel —, wird ebenfalls nicht gebildet, weil die Teilchen durch standiges Sichten aus dem
Wirbelbett ausgetragen werden. Mahlprozesse und Siebvorgénge entfallen daher vollstdndig. Auch die Zugabe von
Fremdkeimen zur Beeinflussung des Prozesses ist nicht ndtig. Gunstig ist auch, da die bei dem erfindungsgemafen Verfahren
in das Wirbelbett einzuspriihenden fliissigen Produkte einen sehr hohen Feststoffgehalt aufweisen kdnnen. Die entstehenden
Granulate sind emhenhch geformt, homogen aufgebaut und lassen sich trotz hoher Festigkeit spontan in Wasser oder anderen
Losungsmitteln dnspergleren oder |6sen. Da der ProzeR geringe Anforderungen an die Abriebfestigkeit der Granulate stellt,
kénnen auch Granulate mit geringem Bindemittelgehalt hergestellt werden, was deren Dispergierverhalten beglnstigt.
SchiieRlich lassen sich nach dem erfindungsgemaRen Verfahren auch I6sungsmittelfeuchte und staubexplosionsgefahrliche
Produkte verarbeiten, weil die benétigte Vorrichtung inertisiert und explosionsdruckfest ausgeflihrt werden kann.
Bei dem erfindungsgemaRen Verfahren wird das zu granulierende Produkt in fllissiger Form in ein Wirbelbett eingespriiht. Dabei
kann die Fliissigkeit eine Schmelze, eine Ldsung oder eine Suspension (Slurry) sein.
Die einzusprithende Fliissigkeit kann eine oder auch mehrere aktive Komponenten enthalten. Als aktive Komponenten kommen
sowohl Substanzen in Frage, die bei Raumtemperatur fest sind als auch solche, die bei Raumtemperatur fliissig sind.
Voraussetzung fiir die Verwendung flissiger aktiver Komponenten ist lediglich, daB sie vor der Granulierung auf feste
Tragerstoffe aufgezogen werden. Die aktiven Komponenten kénnen in Wasser lslich oder unléslich sein. Sie mlssen soweit
“‘gegen Hydrolyse stabil sein, daR sie wahrend der Durchfiihrung des erfindungsgeméRen Verfahrens und wéhrend der
Anwendung der resultierenden Granulate in Gegenwart von Wasser keine nennenswerte Zersetzung erleiden.
Als aktive Komponenten kommen agrochemische Wirkstoffe, Wirkstoffe zur Bekdmpfung von Schadlingen im Haushalts- und
Hygienebereich, pharmakologisch wirksame Stoffe, Nahrstoffe, Sti3stoffe, Farbstoffe und organische oder anorganische
Chemikalien in Betracht.
Unter agrochemischen Stoffen sind im vorliegenden Fall iblicherweise im Pflanzenschutz verwendbare Wirkstoffe zu verstehen.
Hierzu gehdren vorzugsweise Insektizide, Akarizide, Nematizide, Fungizide, Herbizide, Wachstumsregulatoren und Diingemittel.
Als Beispiele fuir derartige Wirkstoffe seien im einzelnen genannt:
0,0-Diethy!-0-(4-nitro-phenyl)-thiono-phosphorsiureester, 0,0-Dimethyl-0-(4-nitro-phenyl)-thiono-phosphorsaureester, 0-Ethyl-
0-(4-methylthio)-phenyl)-S-propyldithiophosphat, (0,0-Diethylthionophosphoryl)-a-oxomino-phenylessigséurenitril, 2-
Isopropoxy-phenyl-N-methyl-carbamat, Propionsdure-3,4-dichloranilid, 3-(3,4-Dichlorphenyl)-1,1-dimethyl-harnstoff, 3-(4-
Chlorphenyl)-1,1-dimethyl-harnstoff, N-(2-Benzthiazolyl)-N,N'-dimethyl-harnstoff, 3-(3-Chlor-4-methylphenyl)-1,1-
dimethylharnstoff, 3-(4-Isopropylphenyl)-1,1-dimethylharnstoff, 4-Amino-6-(1,1-dimethylethyl)-3-methylthio-1,2,4-triazin-
5(4H)-on, 4-Amino-6-(1,1-dimethyl-ethyl)-3-ethylthio-1,2,4-triazin-5(4H)-on, 1-Amino-6-ethylthio-3-(2,2-dimethylpropyl)-1,3,5-
‘triazin-2,4-(1H, 3H)-dion, 4-Amino-3-methyl-6-phenyl-1,2,4-triazin-5(4H)-on; 2-Chlor-4-ethylamino-6-isopropyl-amino-1,3,5-
triazin, das R-Enantiomere des 2-[4-(3,5-Dichlor-pyridyl-2-oxy)-phenoxy]-propionsaure-(trimethylsilyl)}-methylesters, das
R-Enantiomere des 2-[4-(3,5-Dichlorpyridyl-2-oxy)-phenoxyl-propionséure-(2-benzyloxy)-ethylesters, 2,4-
Dichlorphenoxyessigsaure, 2-(2,4-Dichlorphenoxy)-propionséaure, 4-Chlor-2-methyl-phenoxy-essigséure, 2-(2-Methyl-3-chlor-
phenoxy)-propionsaure, 3,5-Dijod-4-hydroxy-benzonitril, 3,5-Dibrom-4-hydroxy-benzonitril sowie Diphenylether und
Phenylpyridazine, wie z. B. Pyridate, ferner 2,3-Dihydro-2,2-dimethyl-7-benzofuranyl-methylcarbamat, 3,5-Dimethyl-4-methyl-
thiophenyl-N-methylcarbamat, 0,0-Diethyl-0-(3-chlor-4-methyl-7-cumarinyl)-thiophosphat, N,N-Dimethyl-N’-
(fluordichlormethylmercapto)-N'-(4-methylphenyl)-sulfamid, 1-(4-Chlorphenoxy)-3,3-dimethyi-1-(1,2,4-triazol-1-yl)-butan-2-on,
1-(4-Chlorphenoxy)-3,3-dimethyl-1-(1,2,4-triazol-1-yl)-butan-2-ol, 1-Cyclohexyl-4,4-dimethy|-3-hydroxy-2-(1,2,4-triazol-1-yl)-
pent-1-en, 2-(2-Furyl)-benzimidazol, 5-Amino-1-bis-(dimethylamido)-phosphoryl-3-phenyl-1,2,4-triazol, 4-Hydroxy-3-(1,2,3,4-
tetrahydro-1-naphthyl)-cumarin, S-{1,2-Bis-(ethoxycarbonyi)-ethyl]-0,0-dimethyldithiophosphorsaureester, 0,0-Dimethyl-0-(4-
methylmercapto-3-methyl-phenyl)-thionophosphorsiureester, 0-Ethyl-0-(2-isopropyloxy-carbonyl-phenyl)-N-isopropyl-
thionophosphorsédureester-amid und (S)-a-Cyano-3-phenoxybenzyl{1R)-cis-3-(2,2-dibromvinyl)-2,2-dimethyi-
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Unter Wirkstoffen zur Bekdmpfung vori Schadlingen im Haushalts- und Hygiene-Bereich sind im vorliegenden Fall Gblicherweise
fiir derartige Zwecke einsetzbare Stoffe zu verstehen. Als Beispiele seien genannt:
2-Isopropoxy-phenyi-N-methylcarbamat, 0,0-Diethyl-0-(4-nitro-phenyl)-thionophosphorséureester, 0,0-Dimethyl-0-(4-nitro-
phenyl)-thionophosphorsédureester, S-[1,2-Bis-{ethoxycarbonyl)-ethyl]-0,0-dimethyl-dithiophosphorsaureester, 0,0-Dimethyl-0-
{3-methyl-4-nitrophenyl)-thionophosphorséureester, 0,0-Dimethyl-0-(4-methylmercapto-3-methyl-phenyl)-
thionophosphorsaureester, (Cyclohex-1-en-1,2-dicarboximidomethyl)-2,2-dimethyl-3-(2-methylpropenyl)-
cyclopropancarboxylat.
Unter pharmakologisch wirksamen Stoffen sind im vorliegenden Fall sowchl im veterindrmedizinischen als auch im
humanmedizinischen Bereich einsetzbare Stoffe zu verstehen. Als Beispiel fir einen veterinarmedizinisch verwendbaren Stoff -
sei 2,2-Dimethyl-3-[3-(p-chlorphenyl)-B-chlorvinyl]-cyclopropancarbonsaure-a-cyano-3-phenoxy-4-fluor-benzylester genannt.
Als Beispiel flir einen im humanmedizinischen Bereich verwendbaren Stoff sei Acetylsalicylsdure genannt.
Als N&hrstoffe kénnen sowoh! Stoffe flir die menschliche als auch Stoffe fir die tierische Nahrung eingesetzt werden. Als
Beispiel seien genannt: Zitronensaure, Vitamine, Kaffeepulver, Teepulver und Kakaopulver.
Als Beispiele flir SURstoffe seien Natriumcyclamat und Sacarin genannt. .-
Unter Farbstoffen sind im vorliegenden Fall zur Herstellung von Farbstoffdispersionen bzw. Farbstofflésungen geeignete Stoffe
zu verstehen, die als Farbemittel und/oder Anstrichstoffe Verwendung finden. So kénnen wasserldsliche Farbstoffe, wie
anionische, kationische und reaktive Farbstoffe, oder auch wasserunlésliche Farbstoffe, wie Kiipenfarbstoffe, Polyesterfarbstoffe
und Pigmentfarbstoffe, eingesetzt werden. Als Beispiele seien genannt:
Indanthrenfarbstoffe, Cerofixfarbstoffe, Astrazonfarbstoffe, Triarylaminfarbstoffe, Triarylmethanfarbstoffe, Methinfarbstoffe,
Anthrachinonfarbstoffe, Indigofarbstoffe, Schwefelfarbstoffe, Azofarbstoffe und Pigmentfarbstoffe.
Als organische bzw. anorganische Chemikalien kommen solche Stoffe in Frage, die vorzugsweise in Form von waRrigen
Dispersionen flir synthetische Zwecke verwendet werden. Ferner kdnnen auch waRrige Zeolithsuspensionen eingesetzt werden.
Unter Zeolithen sind hierbei Stoffe dieses Typs zu verstehen, wie sie in Ulimann, 4. Aufl., Band 17, Seite 9 ff. unter dem Stichwort
~Molekularsiebe” beschrieben werden. — Verwendbar sind auRerdem auch Suspensionen von anorganischen Oxiden, die zur
Herstellung von Katalysatoren bzw. Katalysatortrégern geeignet sind. Beispielhaft genannt seien hierbei Aluminiumoxid und
Siliziumdioxid. :
Das bei der Durchfithrung des erfindungsgemaRen Verfahrens in das Wirbelbett einzuspriihende flissige Produkt kann neben
den aktiven Komponenten und dem gegebenenfalls vorhandenen flissigen Verdinnungsmittel auch inerte Fillmaterialien,
Dispergiermittel, Bindemittel und/oder Zusatzstoffe, wie zum Beispiel Konservierungsmittel und Farbstoffe, enthalten.
Als Fillmaterialien kommen alle (iblicherweise in wasserdispergierbaren bzw. wasserloslichen Granulaten bzw. 6lléslichen
Granulaten verwendbaren Fiill- und Tragerstoffe in Betracht. Vorzugsweise verwendbare derartige Stoffe sind anorganische
Salze, wie Alkalimetall-, Magnesium- und Ammoniumchloride und -sulfate, z. B. Magnesiumsuifat, Kaliumsulfat, Natriumsulfat,
Kaliumchlorid, Ammoniumsulfat, Lithiumsulfat und Ammoniumchlorid, ferner Oxide, wie Magnesiumoxid, Nitrate, Carbonate,
Hydrogencarbonate, Silikate, Talkum, Kreide, Quarzmenhl, Kaofin, Montmorillonit, Bentonit, Attapulgit und Sepiolith, auRerdem
Graphit, ferner Harnstoff und Harnstoff-Derivate, wie Hexamethylentetramin und Casein, weiterhin Kohlehydrate, wie Stérke,
Zucker, Alginate und deren Derivate, Getreidemehle, wie Weizenmehl und Reismehl, auBerdem Kelzane, Methylcellulose und
Hydroxypropyl-methylcellulose, sowie schiieRlich wasserlosliche Polymere, wie Polyvinylalkohol und Polyvinylpyrrolidon. -
Als Dispergiermittel kommen vorzugsweise in Frage: Kondensationsprodukte aus aromatischen Sulfonséuren und
Formaldehyd, wie Kondensationsprodukte aus sulfoniertem Ditolylether und Formaldehyd, ferner Ligninsulfonsaure-Salze, wie
Lithium-, Natrium-, Kalium-, Magnesium-, Calcium- und Ammonium-Salze der Ligninsulfonsdure, ferner Methylcellulose,
Polyoxyethylen-Fettsaureester, Polyoxyethylen-Fettalkoholether, z. B. Alkylarylpolyglykolether, Alkylsulfonate und
EiweiBhydrolysate.
Auch Dispergiermittel selbst kdnnen aus ihren Losungen zu schnell wieder auflésbaren Granulaten verarbeitet werden.
Weiterhin kénnen Slurries von anionaktiven Waschmitteln, gegebenenfalls in Gegenwart von Zusétzen nichtionischer Tenside,
Buildern, optischér Aufheller, von Weichmachern und/oder von Duftstoffen, verarbeitet werden.
Als Bindemittel kommen alle in wasserdispergierbaren bzw. wasserloslichen Granulaten bzw. in 6l-dispergierbaren und
Slléslichen Granulaten Uiblicherweise vorhandenen Bindemittel (Kleber) in Betracht. Vorzugsweise verwendbar sind Lésungen,
Emulsionen oder Latices von natlirlichen oder synthetischen Stoffen, wie Methylcellulose, Dextrin, Zucker, Stérke, Alginate,
Glykole, Polyvinylpyrrolidon, Ligninsulfonat, Gummiarabicum, Polyvinylalkohol und Polyvinylacetat, in Wasser oder niedrig
siedenden organischen Solventien, wie Methanot, Ethanol, Butanol und Methylenchlorid. — In manchen Fallen’ kommen auch
Wasserglas und Kieselsol in Frage.
Beispiele flir Konservierungsmittel, die bei der Durchfiihrung des erfindungsgemaRen Verfahrens in den zu verspriithenden
flissigen Produkten enthalten sein kénnen, sind 2-Hydroxy-biphenyl, Sorbinsaure, p-Hydroxybenzaldehyd, p-
Hydroxybenzoesiuremethylester, Benzaldehyd, Benzoesédure und p-Hydroxybenzoesaurepropylester. Als Farbstoffe, die auch
als Zusatzstoffe in Frage kommen, seien anorganische Pigmente, wie Eisenoxid, Titandioxid und Ferrocyanblau, und organische
Farbstoffe, wie Alizarin-, Azo- und Metallphthalocyaninfarbstoffe genannt.
Wenn bei der Durchfiihrung des erfindungsgemaRen Verfahrens aktive Komponenten und Bindemittel eingesetzt werden, die
bei Raumtemperatur als Feststoffe vorliegen, so ist es erforderlich, diese aktiven Komponenten bzw. Bindemittel in Form einer
. Schmelze einer Lésung oder einer Suspension in das Wirbelbett einzubringen. Zur Herstellung von Lésungen oder
Suspensionen derartiger aktiver Komponenten bzw. Bindemittel kommen alle Gblichen inerten organischen Solventien sowie
Wasser in Betracht. Als organische L&sungsmittel sind hierbei vorzugsweise verwendbar Alkohole, wie Ethanol und Glykol,
- ferner aliphatische und aromatische, gegebenenfalls halogenierte Kohlenwasserstoffe, wie Ligroin, Hexan, Benzin, Benzol,
Toluol, Xylol, Methylenchlorid, Tetrachlorkohlenstoff und Chlorbenzol, auBerdem Ether, wie Dioxan, Tetrahydrofuran und
Anisol, weiterhin Ketone, wie Aceton, Methylethylketon und Cyclohexanon, darliber hinaus stark polare Solventien, wie
Hexamethylphosphorséuretriamid, Acetonitril, Dimethylformamid und Dimethylsulfoxid. Besonders bevorzugt ist die
Verwendung von Wasser.
In den flissigen Produkten, die bei der Durchfiihrung des erfindungsgemafen Verfahrens in das Wirbelbett eingespriiht werden,
kann der Feststoffgehalt innerhalb eines gréRReren Bereiches variiert werden. Im allgemeinen liegt der Feststoffgehalt beim
Einsatz von Suspensionen (Slurries) zwischen 5 und 75 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 10 und 65 Gew.-%.
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Die zu verspriihenden fliissigen Produkte werden nach blichen Methoden durch Vermischen der Bestandteile in den
gewiinschten Mengenverhaltnissen und gegebenenfalls durch anschiieRendes Erwérmen der resultierenden Mischungen
hergestellt.

Die Granulation kann in Luft oder inerten Gasen, wie beispielsweise Stickstoff durchgefiihrt werden. Nach dem
erfindungsgemafen Verfahren kann die Granulation in einer Wirbelbettapparatur angefahren werden, in der bereits
Startgranulat enthalten ist. Es ist jedoch auch méglich, die Granulation in einer leeren Apparatur zu starten. In diesem Fall
beginnt die erfindungsgemafie Wirbelbettgranulation als Spriihtrocknung. Sie flihrt dann durch allméhlichen Aufbau des
Wirbelbettes zu einer Bettfiillung, bei der die Granulate die gewiinschte GréRe erreichen und ausgetragen werden. Setzt man
Produkte ein, die zu einer Reiagbildung auf den Wénden der Apparatur neigen, so wird beim Anfahren des Prozesses
zweckmaéRigerweise Startgranulat vorgelegt. Durch diese MaBnahme wird ein mégliches Ansprithen der Wande weitgehend
vermieden.

Das zu granulierende fliissige Produkt wird bei der Durchfiihrung des erfindungsgemafen Verfahrens durch Sprithdtsen in das
Wirbelbett eingebracht. Besonders vorteilhaft ist dabei die Verwendung von Zweistoff-Disen. Als Zerstdubungsgas kann jedes
unter den Arbeitsbedingungen inerte Gas verwendet werden. Vorzugsweise einsetzbar sind Luft oder Inertgase, wie z.B.
Stickstoff. Die Menge an Zerstaubungsgas kann innerhalb eines groferen Bereiches variiert werden, sie richtet sich im
allgemeinen nach den Apparate-Dimensionen und nach Art und Menge des einzuspriihenden Produktes. Im allgemeinen
arbeitet man mit Zerstdubungsgas-Mengen, bezogen auf das eingesetzte Produkt, von 0,1kg Gas/kg Speise bis 10kg Gas/kg
Speise, vorzugsweise von 0,5kg Gas/kg Speise bis 5kg Gas/kg Speise. Die Temperatur des Zerstdubungsgas-Stromes kann
ebenfallsinnerhalb eines groReren Bereiches variiert werden. Im aligemeinen arbeitet man bei Zerstdubungsgas-Temperaturen
zwischen 0°C und 250°C, vorzugsweise zwischen 20°C und 200°C.

Die mit dem Abgas aus dem Wirbelbett entweichenden Feingutanteile werden abgeschieden und als Keime flr die
Granulatbildung in das Wirbelbett zurtickgefihrt. Dabei ist sowohl eine interne als auch eine externe Feingutrickfihrung
mdglich. Bei der internen Feingutrickfihrung wird der Staub an einem unmittelbar auf das Wirbelbett aufgesetzten Filter
abgeschieden und mit Hilfe von Abreinigungsimpulsen in das Wirbelbett zuriickbefordert. Bei der externen Feingutrlickfiihrung
wird der Staub auBerhalb des Granulators aus dem Abgas abgeschieden. Zur Abscheidung der entweichenden Feingutanteile
kénnen alle Gblicherweise fiir derartige Zwecke eingesetzten Apparate verwendet werden. In einer besonders bevorzugten
Ausfiihrung erfolgt die Abscheidung des Feingutes mit Hilfe eines Zyklons oder eines Staubfilters. Das abgeschiedene Feingut
wird in die Sprithzone des Wirbelbettes zuriickgeférdert. Diese Riickférderung erfolgt vorzugsweise pneumatisch. Als Treibgase
kénnen dabei alle Ublichen, unter den Arbeitsbedingungen inerten Gase verwendet werden. Vorzugsweise verwendbar sind Luft
und Inertgase, wie z.B. Stickstoff. Die Menge an Treibgas kann innerhalb eines groReren Bereiches variiert werden; sie richtet
sich im allgemeinen nach den Apparate-Dimensionen und der entweichenden Feingutmenge. Im allgemeinen arbeitet man mit
Treibgas-Mengen von 0,01 kg Gas pro kg Feingut bis 2kg Gas pro kg Feingut, vorzugsweise von 0,1 bis 1kg Gas pro kg Feingut.
Die Temperatur des Treibgas-Stromes kann ebenfalls mnerhalb eines groReren Bereiches variiert werden. Im allgemeinen
arbeitet man bei Temperaturen zwischen 20°C und 350°C, vorzugswelse zwischen 30°C und 300°C. '
Der GranulationsprozeR im Wirbelbett wird bei dem erfindungsgemaRen Verfahren allein durch die eingespriihte Dosis an dem
zu granulierenden fliissigen Produkt und die Starke des Sichtgasstromes aufrechterhalten. Von auBen werden keine zusétzlichen
Keime zugeflhrt. Als Sichtgase kdnnen dabei alle (iblichen, unter den Arbeitsbedingungen inerten Gase verwendet werden.
Vorzugsweise einsetzbar sind Luft und Inertgase, wie z. B. Stickstoff. Die Sichtgasmenge kann innerhalb eines gréReren
Bereiches variiert werden; sie richtet sich nach den Apparate-Dimensionen und der Korngrée und dem Massenstrom der
auszutragenden Granulate. Im allgemeinen arbeitet man mit Sichtgasmengen zwischen 0,2kg Gas pro kg Granulatund 5kg Gas
pro kg Granulat, vorzugsweise zwischen 0,4 und 2kg Gas pro kg Granulat. Die Temperatur des Sichtgasstromes'kann ebenfalls
innerhalb eines gréReren Bereiches variiert werden. Im allgemeinen arbeitet man bei Sichtgas-Temperaturen zwischen 20°C
und 350°C, vorzugsweise zwischen 30°C und 300°C.

Die Sichtgasgeschwindigkeit richtet sich nach KorngréRe und Dichte des auszutragenden Granulates. Im allgemeinen arbeitet
man bei Sichtgasgeschwindigkeiten zwischen 0,5 und 15m/s, vorzugsweise zwischen 1 und 5m/s.

Das fertige Granulat wird bei der Durchfiihrung des erfindungsgemaRen Verfahrens tiber einen oder mehrere Gegenstrom-
Schwerkraft-Sichter ausgetragen. Als derartige Austragsorgane kommen alle Gblichen Sichter in Betracht, die nach dem Prinzip
der Gegenstrom-Schwerkraft-Sichtung arbeiten. Wenn eine besonders enge Kornverteilung gewlinscht ist, wird als spezielle
Ausfithrungsform ein Zick-Zack-Sichter verwendet. — Um die Sichtgasmenge aus energetischen Griinden so klein wie méglich
zu halten, wird bei der Durchfiihrung des erfindungsgeméaRen Verfahrens vorzugsweise ein Sichter mit Zick-Zack-Profil (= Zick-
Zack-Sichter) eingesetzt, bei dem sich die Spaltlange und damit der Sichterquerschnitt durch kammartig miteinander
verbundene, dem Zick-Zack-Profil angepafBte und senkrecht zur Sichterachse verschiebbare Stege einstellen [&03t. In einer
bevorzugten Ausflihrung ist dabei eine Verstelleinrichtung fiir die Stege enthalten, die mit einer Regelvorrichtung verbunden ist,
welche den Sichtgasstrom in der Weise nachregelt, daR die Stromungsgeschwmdlgke|t im Sichter trotz des veranderlichen
Querschnittes konstant bleibt.

Das erfindungsgeméRe Verfahren wird im allgemeinen unter Atmosphérendruck durchgefiihrt. Es ist aber auch méglich, unter
erhéhtem oder vermindertem Druck zu arbeiten. Am Ausgang des Gegenstrom-Schwerkraft-Sichters arbeitet man im
allgemeinen unter Atmospharendruck. Um dieses zu erreichen, ist zwischen dem Abluftventilator und dem Ausgang am Sichter
ein den Abluftventilator oder eine Drosselklappe oder eine analoge Vorrichtung nachstellender Druckregler geschaltet, der den
Druck am Sichterausgang stets dem Umgebungsdruck angleicht. Herrscht am Sichterausgang kein Atmosphérendruck, so ist
der Einbau von Schleusen zur Aufrechterhaltung des gewiinschten Druckes erforderlich.

Zur Veranschaulichung des Ablaufs des erfindungsgemaRen Verfahrens und der dazu bendtigten Vorrichtung dienen die
beigefliigten Zeichnungen. Darin zeigt

Fig.1: ein Diagramm zur Erlduterung des Wechselspiels zwischen Granulatwachstum und Keimbildung ohne Beriicksichtigung
des Abriebs, '

Fig.2: ein Diagramm zur Erlauterung des Wechselspiels zwischen Granulatwachstum und Keimbildung unter Berdicksichtigung
des Abriebs,

Fig.3: eine schematische Darstellung der gesamten erfindungsgemaBen Vorrichtung in der Ausfithrung mit interner
Feingutriickflihrung,
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Fig.4: eine perspektivische Darstellung des am Austrag der Wirbelbettapparatur befindlichen Zick-Zack-Sichters,

Fig.5: einen Querschnitt durch den Zick-Zack-Sichter,

Fig.8: die Verstelleinrichtung am Zick-Zack-Sichter zur Einstellung des Austragsquerschmttes

Fig.7: dieam Sichterausgang erzielte KorngréRenverteilung, die bei denjenigen Granulaten ermittelt wurde, deren Herstellung
in den Beispielen 1 bis 3 beschrieben ist und

Fig.8: einen Querschnitt durch eine Zweistoff-Diise, die wahrend des Betriebes auswechselbar ist.

Diein Fig. 1 dargestellte Abhéngigkeit der GréRe und der Anzahl der Granulat-Partikel vom Inhalt des Wirbelbettes entspricht den
~Verhéltnissen, die bei der Herstellung eines vollstandig abriebfesten Produktes zu erwarten sind.

Die von der Diise erzeugten Tropfchen treffen zum Teil auf die im Wirbelbett zirkulierenden Partikel und fihren damit zu deren
Wachstum. Die nicht-treffenden Trépfchen verfestigen sich. Sie erstarren, wenn es sich um eine Schmelze handelt; sietrocknen
im Falle einer Suspension ab; und sie kristallisieren in kleinen Partikeln aus, wenn eine Lésung verspriht wird. Sie werden aus
dem Abgas abgeschieden undin die Sprihzone des Wirbelbettes zurlickgefiihrt. Damit werden sie zu neuen Keimen, an die sich
weitere Partikel anlagern kdnnen. Mit zunehmendem Bettinhalt (der Start entspricht der Spriihtrocknung) wird das Wachstum
der Partikel zu Lasten der Keimbildung begtinstigt. Die GroRe der ausgetragenen Granulate hangt im stationdren Zustand
unmittelbar von der Zahl der gebildeten Keime ab, denn es miissen ebenso viele Fertiggranulate ausgetragen werden wie Keime
entstehen. Auf die Zahl der Fertiggranulate mufB sich die zugespeiste Trockenmasse verteilen. Damit ist die GroRe der Granulate
vorgegeben, wobei hier zur Vereinfachung unter der GroRe der Granulate die Masse eines Granulatkornes zu verstehen ist.

Mit einer hohen Keimzahl urid entsprechend geringem Bettinhalt kdnnen daher viele kleine Granulate erzeugt werden, —was in
Fig. 1 der oberen Graphik dargesteilt ist —, wéhrend bei hohem Bettinhalt unter sonst gleichen Bedingungen wenige grof3e
Granulate entstehen. Wird nun die SollgréRe der Fertiggranulate durch die Einstellung des sichtenden Austrages festgelegt, so
gehért dazu (ber die erwahnten Zusammenhange, — wie in Fig. 1 eingezeichnet —, im stationéren Zustand ein Bettinhalt, der
gerade die zugehdrige Keimzahl liefert. Dieser Bettinhalt stellt sich ohne duRere Eingriffe selbsténdig ein.

Bei dieser Betrachtung ist ein weiterer Effekt, der zur Keimbildung beitragt bewuBt vernachléssigt, ndmlich der Abrieb. Durch
den Abrieb, der stark produktabhangig ist, werden die Verhaltnisse etwas verwickelter.

Im Gegensatz zu den bisher betrachteten Priméarkeimen nehmen die durch Abrieb entstehenden Sekundarkelme mit
wachsendem Bettinhalt zu, wie in Fig.2 unten zu sehen ist. Primar- und Sekundérkeime zusammengenommen, ergeben die
insgesamt verfligbaren Keime. Dabei durchiduft die Gesamt-Keimzah! ein Minimum. Das bedeutet umgekehrt, dal eine
maximale GranulatgréRe nicht Gberschritten werden kann. AuBerdem gehdren zu einer GranulatgrofRRe 2 verschiedene
Bettinhalte. Das legt nahe, die beiden Betriebspunkte auf ihre Stabilitdt zu Gberprifen.

Ein Zustand ist bekanntlich nur dann stabil, wenn die Reaktionen auf Stérungen so sind, da die Stérungen wieder riickgéngig
gemacht werden. Die Stérung sei beispielsweise eine VergréBerung des Bettinhaltes im linken Betriebspunkt. Die Reaktion auf
diese Stérung besteht in einer VergréBerung der Granulate und, bei dem sichtenden Austrag, in einem verstérkten
Granulatsaustrag. Der Bettinhalt wird also wieder kieiner. Die gleiche riickfiihrende Reaktion tritt ein, wenn die Stérung in der
anderen Richtung vorgegeben wird. Der Betriebspunkt ist also stabil. '
Anders fallt die Priifung im rechten Betriebspunkt aus. Hier hat ein groRerer Bettinhalt ein kieineres Granulat zur Folge. Der
sichtende Austrag JaRt weniger Granulat austreten. Der Bettinhalt wéchst und damit bewegt sich der Gesamtzustand der Anlage
von dem Betriebspunkt weg. Zum gleichen Ergebnis kommtman, wenn man die Sté‘)rung in der anderen Richtung annimmt. Der
Betriebspunkt ist also nicht stabil.

Das Maximum der Kurve bestimmt damit den Arbeitsbereich des sich selbst regelnden Verfahrens. Der Granula‘nonsprozeB ist
nur auf der linken Seite stabil und ist deshalb auch nur dort anzuwenden.

Ob und wo sich ein Maximum bildet, hingt vom Keimbildungsmechanismus ab, der in erster Linie vom Produkt beemflufstwwd
Wesentliche Produkteigenschaften bei der Primarkeimbildung sind Zahigkeit und Oberflachenspannung der Speise. Durch die
Feinheitder Verdiisung kann die Anzah! der Primérkeime beeinfluBt werden. Aulerdem spielt die Geschwindigkeit der
Verfestigung, die von der Fluidisiergastemperatur beeinfluf3t wird, eine Rolle.

Fiir die Sekundarkeime ist die Bindewirkung des anhaftenden Feststoffes wesentlich. Ferner sind PartikelgréfRe,
Anstrémgeschwindigkeit und die Verweilzeit im Bett von Bedeutung.

Das erfindungsgemaRe Verfahren kann in einer Wirbelbettapparatur durchgefiihrt werden, wie sie in der Version mit interner
Feingutriickfiihrung schematisch in Figur 3 dargestellt ist. Sie besteht aus einem vertikal aufgestellten Behélter 1 mit einem
perforierten Anstrémboden 2 am unteren Ende und einem aufgesetzten Abgasfilter 3 am oberen Ende. Das entstandene Abgas
wird vom Ventilator 4 abgesaugt. Durch den perforierten Anstrdmboden 2 wird Gas eingeblasen, so daf sich dariber im
Granulationsbehalter 1 ein Wirbelbett ausbildet.

Vorzugsweise wird bei dem erfindungsgemaRen Verfahren ein Wirbelbettgranulator eingesetzt, der ein zweiteiliges,
vorzugsweise zylindrisches GefaR darstellt. Dabei findet im unteren Teil der Granulationsprozef statt. Der obere Teil, der
vorzugsweise auf den doppelten Durchmesser des uriteren Teiles erweitert ist, dient zur Vorabscheidung des Mittelkornes aus
dem Abgas und zur Verfestigung derjenigen Spriihtrdpfchen, die keine Partikel im Wirbelbett getroffen haben.

Die Abscheidung von Feingut bzw. Produktstaub aus dem Abgas kann entweder innerhalb oder auBerhalb des
Wirbelbettgranulators erfolgen. Die interne Abscheidung geschieht vorzugsweise auf einem Abgasfilter 3 in Form von
Filterschiduchen, die im oberen Teil des Behalters 1 angeordnet sind. Voraussetzung fiir die Verwendbarkeit derartiger
Filterschlduche ist, daR das Produkt auf deren Oberflache agglomeriert. Das so agglomerierte Feingut fallt beim Abreinigen der
Filterschlduche mit ausreichender Sinkgeschwindigkeit in das Wirbelbett zuriick. Die externe Abscheidung des vom Abgas
mitgerissenen Feingutes erfolgt vorzugsweise mit Hilfe eines Zyklones oder eines Filters. Das abgeschiedene Feingut félit dabei
in einer Zellradschleuse, die zur Aufrechterhaltung des Druckunterschiedes zwischen Wirbelbett und Staubabscheider bendtigt
wird. Aus der Zeliradschleuse wird das Feingut vorzugsweise pneumatisch (ber eine separate Leitung mit Hilfe eines
Treibgasstromes in das Wirbelbett zurlickgefiihrt, und zwar vorzugsweise in den Spriihbereich der Diisen, so dal ein
gleichmaRiges Wachsen aller Partikel des KorngroRenspektrums gewahrleistet ist. Dariiber hinaus sind auch andere Ubliche
Methoden der Feingutriickfiihrung anwendbar, sofern dadurch eine gleichméRige Verteilung im Wirbelbett gewdhrleistet ist. In
den unteren Teil des Wirbelbettgranulators wird bei dem erfindungsgeméRen Verfahren tiber einen perforierten Anstrdmboden
das zur Fluidisierung und zur Verfestigung des eingespriihten Produktes dienende Gas eingeleitet. Als Fluidisierungsgase
kénnen dabei alle {iblichen, unter den Arbeitsbedingungen inerten Gase verwendetwerden Vorzugswe|se infrage kommen Luft
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Die Temperatur des Fluidisierungsgases kann innerhalb eines gréReren Bereiches variiert werden. Im allgemeinen arbeitet man
bei Temperaturen zwischen —20°C und +700°C, vorzugsweise zwischen 0°C und 650°C.

Die Geschwindigkeit des Fluidisierungsgases kann innerhalb eines gréReren Bereiches variiert werden. Im allgemeinen arbeitet
man bei Gasgeschwindigkeiten (=Leerrohrgeschwindigkeiten) von 0,4 bis 4m/s, vorzugsweise 0,5 bis 2m/s. Die Menge dés
Fluidisierungsgases errechnet sich dabei aus der Geschwindigkeit des Fluidisierungsgases, der Dichte und der Querschnittfléche
des Granulationsteiles des Apparates.

Die Geschwindigkeit des Fluidisierungsgases wird so gewahlt, daB ein so stark bewegtes Wirbelbett aufrecht erhalten wird, dafl
einerseits ein unerwiinschtes Zusammenbacken der Partikel nicht auftritt und andererseits der Abrieb im Wirbelbett und das
MitreiRen von Feststoff aus dem Wirbelbett nicht ibermaRig ansteigt.

Der Anstrdmboden ist in der Apparatur zur Durchfiihrung des erfindungsgemaRen Verfahrens entweder eben oder
trichterférmig. Vorzugsweise ist der Anstrémboden trichterférmig gebaut, wobei der Offnungswinkel innerhalb eines
bestimmten Bereiches variiert werden kann. Bevorzugt ist ein Offnungswinkel des Trichters zwischen 140° und 160°. Durch die
Verwendung von Anstrombdden mit derartigen Offnungswinkeln und mit perforierten Bodenblechen, die eine radial nachinnen
gerichtete Ausstrdmung gewahrleisten, werden insbesondere die groReren Partikel im Wirbelbett dem zentral in dem
Anstrémboden miindenden sichtenden Austrag zugefiihrt. Es sind aber auch andere Arten der Anstrémboden/Sichter-
Anordnung mdglich. Beispielsweise kann der Granulator auch in rechteckiger Form mit einem ebenen oder geneigten Boden
gebaut werden. Auch die Verwendung mehrerer, Uber die Anstromflache verteilter Sichter ist méglich. Dabei kénnen die
Bodensegmente eben oder zum Sichter hin geneigt sein. In einer besonders bevorzugten Form hat die Querschnittsflache des
Bodensegments die Form eines Sechseckes. In der Mitte dieser Bodensegmente ist dhnlich der in Figur 9 dargestellten
Anordnung jeweils eine Diise umgeben von einem ringférmigen Sichter angeordnet. Auf diese Weise wird der Granulator auf
einer Vielzahl gleichartiger Bodensegmente aufgebaut. Mit dieser Anordnung wird erreicht, daf die Sichthaufigkeit unabhéngig
von den Apparateabmessungen konstant bleibt.

Wie ferner aus der Fig. 3 hervorgeht, sind in Hohe des Wirbelbettes Sprihdiisen 5 angebracht, durch welche das flissige Produkt
in fein verteilter Form in das Wirbelbett eingespeist wird. Das Erreichen und das Halten des stationdren Zustandes im Wirbelbett
wird (iber den sich selbsténdig einstellenden Bettdruckverlust kontrolliert. Der Bettdruckverlust wird von dem DruckmeRgeréat 6
angezeigt und registriert. Abweichungen vom Normalwert sind ein Indiz fiir Stérungen des Granulationsprozesses. An dem
Anstrémboden 2 ist zentral ein Austragsrohr 7 angebracht, in dessen oberen, an den Anstrémboden 2 angrenzenden Teil ein
Zick-Zack-Sichter 8 biindig eingebautist. Ein weiterer Druckregler 9 ist zwischen dem Ausgang des Zick-Zack-Sichters 8 und dem
Abgasventilator 4 enthalten. Dieser Regler 9 stellt den Abgasventilator 4 in der Weise nach,-da® am Ausgang des Zick-Zack-
Sichters 8 stets nur ein geringfligig unter Atmosphérendruck liegender Druck herrscht. Auf diese Weise kann auf ein weiteres,
den Zick-Zack-Sichter 8 abschlieRendes Organ, wie z. B. eine Schleuse, verzichtet werden. Das fertige Granulat féllt unbehindert
aus dem Austrag 7 heraus und wird in einem Vorratsbehalter 10 aufgefangen.

Die Verspriihung des in das Wirbelbett eingediisten flissigen Produktes erfolgt bei dem erfindungsgeméRen Verfahren
vorzugsweise von unten nach oben in das Wirbelbett. o '

Zum Einspriihen des fliissigen Produktes in das Wirbelbett werden bei dem erfindungsgeméRen Verfahren vorzugsweise
Zweistoffdiisen verwendet, die das fliissige Produkt fein zerstduben und auBerdem zu einer guten Durchmischung des
Wirbelbettes beitragen. Wenn der Neutralpunkt des Druckprofiles im sichtenden Austrag liegt, herrschtim Granulator
Unterdruck. Die Diisen kénnen im laufenden Betrieb ausgewechselt werden, ohne daR Gas in die Umgebung entweicht. Die in
den Granulator von auRen durch die Einbaudffnungen der Dlsen einstromende Luft verhindert obendrein das Entweichen von
Produkt. Um bei inertisierten Anlagen einen Lufteinbruch wihrend des Wechselns zu vermeiden, wird eine Ausfiihrungsform
bevorzugt, bei der der einbrechenden Luft Zerstdubungsgas entgegenstromt.

Eine schematische Darstellung einer derartigen Anordnung ist in Fig. 8 wiedergegeben. In dieser Figur bedeuten:

Zweistoffdiise

Zerstdubungsgas-Zufuhr

= Produktzufuhr

Das zur Zerstdubung des fliissigen Produktes dienende Gas g wird in diesem Falle durch einen Raum geleitet, der unterhalb des
Anstrdmbodens a durch einen zusétzlichen Boden b gebildet wird. In die den Raum begrenzenden Béden ist fiir jede Diise feine
mit einer seitlichen Bohrung d versehene Buchse ¢ zur Aufnahme des Diisenfiihrungsrohres e eingeschweif3t. Das
Diisenfiihrungsrohr e ist dabei so lang, daR es von der Unterkante der Buchse ¢ bis kurz iber den Anstrémboden a reicht. Es ist
ebenfalls mit einer seitlichen Bohrung d versehen, so daf durch Drehung des DUsenfiihrungsrohres e die Zuleitung von
Zerstaubungsgas g zur Diise f ganz oder teilweise unterbrochen werden kann. Wenn die Dise f aus dem Dlsenflihrungsrohr e
herausgezogen ist, muf} soviel Zerstdubungsgas g in die Einbaudffnung stromen, da keine Partikel durch diese Offnung aus
dem Wirbelbett herausfallen kénnen und auBerdem keine Umgebungsluft in den Granulator einstromt. Die Zweistoffdise f
enthélt ebenfalls eine seitliche Bohrung d, durch welche das Zerstdubungsgas g dann, wenn die Dise f eingebaut ist, aus dem
Disenfihrungsrohr e in den Gasfihrungskanal der Diise f strémen kann.,

Die Zuspeisung des fliissigen Produktes wird bei der Durchflihrung des erfindungsgemaéaRen Verfahrens in der bei Granulatoren
und Spriihtrocknern blichen Weise (iber die Temperatur der Abluft geregelt.

Wie aus den Figuren 4 und 5 zu entnehmen ist, besteht der Zick-Zack-Sichter 8 in der dargestellten erfindungsgemafen
Vorrichtung aus einer Vielzahl von geraden, rechteckigen Kanéien 11, die unter einem Winkel von etwa 120° aufeinandersto3en.
Die Kanale 11 werden durch zick-zack-férmig gebogene Riffelbleche 12 begrenzt. Am unteren Ende des Zick-Zack-Sichters 8 ist
ein Gasverteiler 13 angeordnet, mit dessen Hilfe allen Sichtgaskanélen die gleiche Gasmenge zugefiihrt wird. In jedem
Sichterelement, worunter hier die Strecke zwischen zwei benachbarten Sichtstellen zu verstehen ist, bildet sich eine Wirbelwalze
aus. Das zu sichtende Gut rutscht auf der jeweils unteren Flache herab, durchquert den Sichtgasstrom, bewegt sich dann auf der
jeweils oberen Flache aufwaérts und durchquert hier erneut den Sichtgasstrom. Bei jedem Durchqueren erfolgt eine Sichtung, so
daR trotz geringer Trennscharfe in den einzelnen Sichterelementen infolge der Wiederholung insgesamt eine hohe Trennschérfe

arrainht wsird

a = Bodender Anstrémhaube
b = weiterer Boden

¢ = Buchse

d = seitliche Bohrung

e = DisenfGhrungsrohr

f

g

h
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Beim Arbeiten mit Zick-Zack-Sichtern ist es besonders vorteilhaft, einen Sichter mit einstellbarem Ouerschmtt elnzusetzen (vgl
Figur 5). '
Die Festlegung des erforderlichen Mindest-Durchtrittsquerschnittes der Sichtstrecke im Zick-Zack-Sichter mul’ experimentel
erfolgen, weil er von der Kornverteilung des Bettes und dem auszutragenden Granulatstrom abhéngt. Ist der
Durchtrittsquerschnitt zu klein, dann ist ein stationérer Betrieb gemaf Fig. 1 nicht moglich, da keine ausreichende
Granulatmenge ausgetragen wird und in diesem Fall Bettinhalt und Korngréfe unkontrolliert anwachsen. Ist der
Durchtrittsquerschnitt hingegen zu groB3, dann ergeben sich zwar keine Stérungen der Granulatbildung, jedoch kann diese
Betriebsweise unter energetischen Aspekten unglinstig sein. Zur Anderung des Durchtrittsquerschnittes ist deshalb im Sichter
(vgl. Fig.6) eine Verstelleinrichtung 14 enthalten, mit der dieSpaltldnge im Zick-Zack-Sichter 8 und damit der Sichterquerschnitt
verandert werden kann. Die Verstelleinrichtung 14 besteht aus kammartig miteinander verbundenen, dem Zick-Zack-Profil
angepalBten Stegen, die mittels eines Vortriebes 15 quer, also senkrecht zur Sichterachse, verschiebbar sind. Die
Verstelleinrichtung 14 ist mit einer Regelvorrichtung 16 verbunden, welche den Sichtgasstrom {iber das Ventil 17 in der Weise
nachregelt, daB die Strdmungsgeschwindigkeit im Zick-Zack-Sichter 8 trotz des verénderlichen Querschnittes konstant bleibt.
Die optimale Einstellung der Verstelleinrichtung 14 wird empirisch ermittelt, indem zunéchst im voll gedffneten Zustand der fir
die gewtiinschte GranulatgroRe erforderliche Sichtgasdurchsatz gesucht wird. Dabei stellt sich der Bettinhalt selbsttétig ein.
Sodann wird der freie Sichtquerschnitt (iber die Verstelleinrichtung 14, soweit reduziert, bis sich der Bettinhalt (gemessen Gber
den Bettdruckverlust) erhéht. Damit ist der fiir den GranulationsprozeR mindestens erforderliche Sichterquerschnitt gefunden.
Fir den stationiren Betrieb wird der Sichterquerschnitt etwas gréer als unbedingt erforderlich gewahlt, damit stabile
Betriebsbedingungen gewéhrleistet sind.
Eine besonders vorteilhafte Vorrichtung zur Durchfiihrung des erfindungsgeméaRen Verfahrens ist in Fig.9 schematisch
dargestellt. In dieser Zeichnung haben die angegebenen Zahlen die folgenden Bedeutungen:

1 = Granulator-Behalter

2 = Anstromboden

5 = Sprihdise

6 = DruckmefRgerat

7 = Austragsrohr

8 = Zick-Zack-Sichter in Ringspalt-Form
10 = Produktaustrag

13 = Sichtgasverteiler

18 = Einflllstutzen flir Startgranulat

19 = Feingutabscheider (Zyklon)

20 = zylindrischer Schul

21 = Zellradschleuse

22 = Treibgaszufuhr | , T

23 = Feingutrickfihrung

24 = Zerstdubungsgas-Zufuhr

25 = Zufuhr flr das zu versprithende Produkt

26 = Sichtgaszufuhr

27 = Zufuhr fiir Fluidisierungsgas

28 = Abgasaustritt zum Ventilator

In den erfindungsgeméBen Granulaten kénnen die prozentualen Anteile der enthaltenen Komponenten innerhalb gréRerer
Bereiche variiert werden. Der Anteil an aktiver Komponente bzw. an aktiven Komponenten liegt im allgemeinen zwischen 1 und
100 Gew.-%. Werden Schmelzen oder Lésungen einzelner aktiver Stoffe eingespriiht, so besteht das resultierende Granulat bis
100 Gew.-% aus den jeweiligen Stoffen, gegebenenfalls sind bis zu 5 Gew.-% an Losungs- bzw. Verdiinnungsmittel enthalten.
Werden Flissigkeiten verspriiht, die neben den aktiven Komponenten noch weitere Bestandteile, wie inerte Fillmaterialien,
Dispergiermittel, Bindemittel und/oder andere Zusatzstoffe, enthalten, so liegt der Anteil an aktiven Komponenten im
allgemeinen zwischen 5 und 95 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 10 und 80 Gew.-%. Der Anteil an inerten Flilmaterialien betrégt
im aligemeinen 0 bis 99 Gew.-%, vorzugsweise 0 bis 95 Gew.-%. Dispergiermittel und/oder Bindemittel sowie gegebenenfalls
weitere Zusatzstoffe sind im allgemeinen in Anteilen von 0 bis 40 Gew.-%, vorzugsweise 0 bis 30 Gew.-%, vorhanden.

Die erfindungsgeméRen Granulat-Partikel weisen im allgemeinen eine TeilchengréRe von 0,1 bis 3mm, vorzugsweise von 0 2
bis 2mm auf. Die KorngroRe der erfmdungsgemaf&en Granulat-Partikel richtet sich dabei nach dem jeweiligen
Verwendungszweck der Granulate. Die KorngréRenverteilung ist im Vergleich zu herkdmmiich hergestellten Granulaten sehr
eng. Im allgemeinen weicht der Teilchendurchmesser nur um maximal eine halbe mittlere Korngrée von dem mittleren
Teilchendurchmesser (dsp) ab. Die erfindungsgemaBen Granulat-Partikel sind einheitlich geformt und besitzen eine hohe
Festigkeit. Sie weisen eine kompakte, mikropordse Struktur auf und sind trotzdem in Wasser oder anderen Lésungsmitteln
spontan dispergierbar bzw. |6slich. Unter spontaner Dispergierbarkeit bzw. Loslichkeit istim vorliegenden Fall zu verstehen, dafl
sich die Teilchen im allgemeinen in 0,5 bis 3 Minuten, vorzugsweise in 1 bis 2 Minuten, vollstdndig dispergieren bzw. l&sen.
Die erfindungsgemaRen Granulate lassen sich je nach den enthaltenen aktiven Komponenten fiir verschiedenste Zwecke
einsetzen. Diejenigen Granulate, die agrochemische Wirkstoffe als aktive Komponenten enthalten, lassen sich nach Ublichen
Methoden im Pflanzenschutz verwenden. Beispielsweise werden derartige Granulate in Wasser dispergiert oder geldst. Die
dabei entstehenden Dispersionen bzw. Ldsungen lassen sich gegebenenfalls nach vorherigem Verdiinnen nach tiblichen
Methoden auf die Pflanzen und/oder deren Lebensraum ausbringen, also z.B. durch Spritzen, Sprithen oder Gie3en. Die
Aufwandmenge richtet sich dabei nach der Konzentration der Dispersion bzw. Losung und nach der jeweiligen Indikation sowie
nach den enthaltenen aktiven Komponenten.

Sind in den erfindungsgemaRen Granulaten keine agrochemischen Wirkstoffe, sondern andere aktive Komponenten enthalten,
so erfolgt die Anwendung nach den auf dem jeweiligen Gebiet der Technik tiblichen Methoden. Die Aufwandmenge ist auch hier
abhingig von den jeweiligen aktiven Komponenten und der jeweiligen Indikation. Die nach dem erfindungsgeméRen Verfahren
hergestellten Granulate kdnnen in manchen Fallen auch einer thermischen Nachbehandlung unterzogen werden. So lassen sich
zum Beispiel Zeolith-Granalien harten bzw. aktivieren, indem man sie auf Temperaturen zwischen 300 und 700°C, vorzugsweise
zwischen 350 und 650°C erhltzt Granulate, die anorganische Oxide enthalten und als Katalysatoren bzw. Katalysator-Tréger in
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Ausflihrungsbeispiel
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Das erfindungsgemaBe Verfahren wird durch die folgenden Beispiele veranschaulicht.

Herstellungsbeispiele

Beispiel 1

In einer erfindungsgemafen Granulierungsapparatur des in Figur 9 dargestellten Typs mit folgenden Abmessungen
Durchmesser Anstrémboden 225mm

Durchmesser Beruhigungsraum 450 mm

Gesamthohe des Granulators ca.2m

Sprihdiisen 1Zweistoffdlse e

Sichterquerschnitt 880 mm?

Zick-Zack-Sichter 10Glieder

wird eine Granulierung aus einer walrigen Kochsalzlgsung mit einem Gehalt von 23 Gew.-% Kochsalz durchgefiihrt. Diese
Lésung wird bei einer Temperatur von 20°C in den Wirbelbettgranulator gespriiht. Zur Fluidisierung des Bettinhaltes wird Luftin
einer Menge von 127,5kg pro Stunde eingeblasen. Die Eintrittstemperatur des Fluidisierungsgases betrégt 180°C; die -
Austrittstemperatur betragt 80°C. Als Sichtgas wird Luft in einer Menge von 18kg/Stunde eingeblasen. Die Temperatur des
Sichtgases betragt 20°C. Der Inhalt des Wirbelbettes betragt 3kg; die Granulierleistung liegt bei 1,5kg pro Stunde. Man erhélt ein
freiflieRendes Granulat mit einem Schiittgewicht von 1075kg/m?® und einer mittleren KorngréRe dso = 1,5mm. Die durch
Siebanalyse ermittelte KorngréBenverteilung ist in Fig. 7 durch die Kurve 1 dargestellt.

Beispiel 2
In der im Beispiel 1 beschriebenen Apparatur wird die Granulierung einer wairigen Suspension durchgefiihrt.
Zuné&chst wird eine pulvrige Vormischung, die aus

50 Gew.-% 2-Isopropoxy-phenyl-N-methyl-carbamat

2Gew.-% Magnesiumoxid,

4Gew.-% hochdisperser Kieselsaure,
10 Gew.-% Alkylarylsulfonat und
34 Gew.-% Gesteinsmehl s
besteht, unter Rithren mit soviel Wasser vermengt, daf eine waRirige Suspension mit einem:Feststoffgehalt von 60 Gew.-%
resultiert. Diese Suspension wird bei einer Temperatur von 20°Cin den Wirbelbettgranulator gespriiht. Die Granulierung erfoigt
unter den nachstehend angegebenen Bedingungen.

Fluidisierungsgas: Luft
Gasdurchsatz 127,5 kg/h
Eintrittstemperatur95°C
Austrittstemperatur 35°C

Sichtgas: Luft
Gasdurchsatz 12kg/h
Gastemperatur20°C
Bettinhalt: 1,2kg
Granulationsleistung: 4kg/h

Man erhalt ein freiflieBendes Granulat mit einem Schiittgewicht von 785kg/m?® und einer mittleren KorngroRe dsg = 0,7 mm. Die
durch Siebanalyse ermittelte KorngréfRenverteilung ist in Fig.7 durch die Kurve 2 dargestelit.

Beispiel 3

In der im Beispiel 1 beschriebenen Apparatur wird die Granulierung einer Schmelze durchgefiihrt.

Ein Alkylpolyglykolether, der bei 60°C schmilzt, wird bei einer Temperatur von 70°C in den Wirbelbettgranulator gespriiht. Die
Granulierung erfolgt unter den nachstehend angegebenen Bedingungen.

Fluidisierungsgas: Luft
Gasdurchsatz127,5kg/h
Eintrittstemperatur 18°C
Austrittstemperatur 25°C

Sichtgas: Luft
Gasdurchsatz8kg/h
Gastemperatur20°C

Bettinhalt: 1,8kg

Granulationsleistung: 3kg/h

Man erhélt ein freiflie[&endqs Granulat mit einem Schiittgewicht von 535kg/m?® und einer mittleren KorngréRe dgy = 0,36 mmi.
Die durch Siebanalyse ermittelte KorngréBenverteilung ist in Fig. 7 durch die Kurve 3 dargestellt.
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Beispiel 4

In der erfindungsgemafen Apparatur von Beispiel 1 wird die Granulierung einer wéBrigen Suspension (Slurry) durchgefiihrt.
Dabeiwird als Spriihdiise eine Zweistoffdiise verwendet. Als Sichter dient ein Zick-Zack-Sichter. Die Abscheidung des Feingutes
erfolgt extern mittels Zyklon.

Zundchst wird eine Vormischung, die aus

70 Gew.-% 6-Phenyi-4-amino-3-methyl-1,2,4-triazin-5(4H)-on
5Gew.-% Alkylarylsulfonat,
5Gew.-% gemahlener Tonerde und

20 Gew.-% Dispergiermittel auf Basis von Ligninsuifonat

besteht, unter RGhren mit soviel Wasser vermengt, daR eine wéaRrige Suspension mit einem Feststoffgehalt von 65 Gew.-%
resultiert. Diese Slurry wird bei einer Temperatur von 20°C mit Hilfe von Luft in den Wirbelbettgranulator gespriiht. Die
kontinuierliche Granulierung erfolgt unter den nachstehend angegebenen Bedingungen.

Fluidisierungsgas: Luft
, Gasdurchsatz 130 kg/h

Eintrittstemperatur 96°C

Austrittstemperatur 60°C

Sichtgas: Luft
Gasdurchsatz8kg/h
Gastemperatur20°C
Treibgas: Luft
) ‘ Gasdurchsatz9kg/h
Granulationsieistung: 2,4 kg/h

Man erhélt ein staubfreies, freiflieRendes Granulat mit einem Schiittgewicht von
Die Granulatpartikel sind nahezu rund. Mittlere Korngréfie dso =
Das Granulat dispergiert in Wasser innerhalb von Sekunden.

Beispiel 5
In der im Beispiel 1 erwdhnten Apparatur wird die Granullerung einer waBrlgen Suspension (Slurry) durchgefihrt.
Zunachst wird eine pulvrige Vormischung, die

N-(5-Ethylsulfonyl-1,3,4-thiadiazol-2-yl)-N,N’-dimethylharnstoff

enthalt, unter Rithren mit soviel Wasser vermengt, da eine wéRrige Suspension mit einem Feststoffgehalt von 60 Gew.-%
resultiert. Diese Suspension wird in den Wirbelbettgranulator mit Hilfe von Zerstaubungsgas eingespriiht. Die Granulierung
erfolgt unter den nachstehend angegebenen Bedingungen.

Fluidisierungsgas: ’ Stickstoff
' Gasdurchsatz127 kg/h
Eintrittstemperatur 80°C
Austrittstemperatur40°C
Sichtgas: ) Stickstoff
Gasdurchsatz9kg/h
) Gastemperatur40°C
Zerstdubungsgas: Stickstoff
* Gasdurchsatz6kg/h
Gastemperatur20°C
Treibgas (Rickflihrung): Stickstoff
Gasdurchsatz15kg/h
Gastemperatur40°C
Granulationsleistung: 3kg/h

Man erhilt ein staubfreies, freiflieRendes Granulat mit einem Schittgewicht von 690kg/m?®. Mittlere KorngréRe dso = 500 um.

Beispiel 6

In der im Beispiel 1 erwihnten Apparatur wird die Granulierung einer waRrigen Suspension (Slurry). durchgefuhrt

Zunichst wird eine pulvrige Vormischung, die
N,N-Dimethyl-N'-(fluordichlor-methylmercapto)-N'-(4-methyl-phenyl)-sulfamid,

enthalt, unter Riihren mit soviel Wasser vermengt, daR eine waBrige Suspension mit einem Feststoffgehalt von 60 Gew.-%

resultiert. Diese Suspension wird in den Wirbelbettgranulator mit Hilfe von Zerstaubungsgas eingespriiht. Die Granulierung
erfolgt unter den nachstehend angegebenen Bedingungen.
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Fluidisierungsgas: Stickstoff
Gasdurchsatz 127 kg/h
Eintrittstemperatur95°C
Austrittstemperatur35°C

Sichtgas: Stickstoff
Gasdurchsatz11,5kg/h
Gastemperatur40°C

Zerstdubungsgas: Stickstoff
Gasdurchsatz6kg/h
Gastemperatur20°C

Treibgas (Ruckfihrung): Stickstoff

. Gasdurchsatz20,8kg/h

Gastemperatur40°C

Granulationsleistung: 3.8kg/h

Man erhalt ein staubfreies, freiflieBendes Granulat mit einem Schijttgéwichtvon 683kg/m?3. Mittlere KorngréRe dsg = 400 um.

Beispiel 7 B .
In der im Beispiel 1 erwéhnten Apparatur wird die Granulierung einer waf3rigen Suspension (Slurry) durchgefiihrt.
Zunéchst wird eine pulvrige Vormischung, die

1-(4-Chlorphenoxy)-3,3-dimethyl-1 -(1,2,4-triazol-1-yl)-butan-2-ol,

enthélt, unter Riihren mit soviel Wasser vermengt, daRd eine walirige Suspension mit einem Feststoffgehalt von 50 Gew.-%
resultiert. Diese Suspension wird in den Wirbelbettgranulator mit Hilfe von Zerstdubungsgas eingespriiht. Die Granulierung
erfolgt unter den nachstehend angegebenen Bedingungen.

Fluidisierungsgas: Stickstoff
Gasdurchsatz 127 kg/h
Eintrittstemperatur85°C
Austrittstemperatur35°C
Sichtgas: Stickstoff
Gasdurchsatz11,5kg/h
Gastemperatur35°C
Zerstaubungsgas: Stickstoff
_Gasdurchsatz6,5kg/h
Gastemperatur 20°C
Treibgas (Rickfihrung): Stickstoff
Gasdurchsatz 19kg/h
Gastemperatur35°C
Granulationsleistung: ‘ 2,5kg/h

Man erhilt ein staubfreies, freiflieBendes Granulat mit einem Schiittgewicht von 942kg/m?3. Mittlere KorngréRe ds, = 400 um.

Beispiel 8
In der im Beispiel 1 erwahnten Apparatur wird die Granulierung einer waRrigen Suspension (Slurry) durchgefihrt.
Zunachst wird eine pulvrige Vormischung, die

1-(4-Chlorphenoxy}-3,3-dimethyi-1 -{1,2,4-triazol-1-yl)-butan-2-on,

enthélt, unter Rithren mit soviel Wasser vermengt, daf’ eine waRrige Suspension mit einem Feststoffgehalt von 60 Gew.-%
resultiert. Diese Suspension wird in den Wirbelbettgranulator mit Hilfe von Zerstdubungsgas eingespriiht. Die Granulierung
erfolgt unter den nachstehend angegebenen Bedingungen.

Fluidisierungsgas: Stickstoff
Gasdurchsatz 127 kg/h
Eintrittstemperatur50°C
Austrittstemperatur29°C
Sichtgas: Stickstoff
Gasdurchsatz25kg/h
Gastemperatur40°C
Zerstaubungsgas: Stickstoff
Gasdurchsatz6kg/h
Gastemperatur20°C
Treibgas (Ruckfiihrung): Stickstoff
Gasdurchsatz 10kg/h
Gastemperatur40°C
Granulationsleistung: 1,5kg/h

Man erhalt ein staubfreies, freiflieRendes Granulat mit einem Schiitigewicht von 667 kg/m?>. Mittlere KorngroRe dgo = 500 um.
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Beispiel 9 . .
In der im Beispiel 1 erwihnten Apparatur wird die Granulierung einer waf3rigen Suspension (Slurry) du'rchgefijhrt.
Zunachst wird eine pulvrige Vormischung, die '

N-(2-Benzthiazolyl)-N,N’-dimethylharnstoff

enthalt, unter Rithren mit soviel Wasser vermengt, daB eine wéRrige Suspension mit einem Feststoffgehalt von 50 Gew.-%
resultiert. Diese Suspension wird in den Wirbelbettgranulator mit Hilfe von Zerstdubungsgas eingespriiht. Die Granulierung
erfolgt unter.den nachstehend angegebenen Bedingungen.

Fluidisierungsgas: Stickstoff
Gasdurchsatz 127 kg/h
Eintrittstemperatur 85°C
Austrittstemperatur40°C
Sichtgas: Stickstoff
Gasdurchsatz 15,5kg/h
Gastemperatur40°C
Zerstdubungsgas: Stickstoff
Gasdurchsatz6kg/h
. Gastemperatur20°C
Treibgas (Rickfihrung): . Stickstoff
Gasdurchsatz21kg/h
Gastemperatur35°C
Granulationsleistung: 3,3kg/h

Man erhilt ein staubfreies, freiflieBendes Granulat mit einem Schiittgewicht von 575kg/m?. Mittlere KorngréRe
dso = 1000 wm.

Beispiel 10
In der im Beispiel 4 erwihnten Apparatur wird die Granulierung einer waRrigen Suspension (Slurry) durchgefihrt.
Zunachst wird eine pulvrige Vormischung, die .

97,5 Gew.-% 4-Amino-6-(1,1-dimethylethyl)-3-methylthio-1,2,4-triazin-5(4H)-on,
. Al
enthalt, unter Rihren mit soviel Wasser vermengt, daR eine wafirige Suspension mit einem Feststoffgehalt von 50 Gew.-%
resultiert. Diese Susperision wird in den Wirbelbettgranulator mit Hilfe von Zerstdubungsgas eingespriiht. Die Granulierung
erfolgt unter den nachstehend angegebenen Bedingungen.

Fluidisierungsgas: Stickstoff
Gasdurchsatz 127 kg/h
Eintrittstemperatur 100°C
Austrittstemperatur 40°C
Sichtgas: Stickstoff
o w._ -..-Gasdurchsatz11,5kg/h
Gastemperatur40°C
Zerstdubungsgas: Stickstoff
. Gasdurchsatz 6,6 kg/h
Gastemperatur 20°C
Treibgas (Ruckflhrung): Stickstoff
Gasdurchsatz 14,5kg/h
Gastemperatur40°C
Granulationsleistung: 4,5kg/h

Man erhilt ein staubfreies, freiflieRendes Granulat mit einem Schittgewicht von 530kg/m?. Mittlere KorngréRe dso = 450 um.
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