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69 Verfahren zum kontinuierlichen Herstellen von aus dem Trockensubstanzgehalt einer Losung oder

Suspension gebildetem Granulat.

@ Nach dem Verfahren wird die zu verarbeitende

Losung oder Suspension auf die Oberfliche oder in
den Innenraum einer Schicht eingespritht. Diese Schicht
besteht aus den eigenen Teilchen des geldsten oder sus-
pendierten Stoffs und wird mit Hilfe von warmen Gasen,
insbesondere mit Luft im fluidisierten Zustand gehalten.
Das Kérnchenmaterial, das dem Masse-Strom des Trok-
kensubstanzgehaltes der eingesprithten Fliissigkeit ent-
spricht, wird aus der fluidisierten Schicht kontinuierlich
abgeleitet. Zur Herstellung des Produkies erwiinschter
Teilchengrdssenverteilung werden die in der fluidisierten
Schicht entstehenden schwebenden Materialteilchen
durch eine vorgewihlte und einstellbare Offnung durch-
gezwiingt und damit einer zerkleinernden mechanischen
Beanspruchung unterworfen.

Die Vorrichtung besitzt einen Granulierbehilter (1)
und eine Zerkleinerungsvorrichtung (4), welche im Innen-
raum des Behilters (1) in der fluidisierten Schicht {iber
dem Behilterboden (2) angeordnet ist. Die Zerklei-
nerungsvorrichtung (4) weist Reibrollen (43) auf, die mit
einer Reibfliche (46) zusammenwirken. Die Spalt6ffnung
(5) zwischen den Reibrollen (43) und der Rejbfliche (46)
ist einstellbar,
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zum kontinuierlichen Herstellen von aus
dem Trockensubstanzgehalt einer Losung oder Suspension
gebildetem Granulat bestimmter, gewiinschter Korngrossen-
verteilung, wobei die zu verarbeitende Losung oder Suspen-
sion auf die Oberfliche und/oder in das Innere einer Schicht
eingespriiht wird, welche Schicht aus den Kornchen des ge-
16sten oder suspendierten Materials besteht und mit Gas in
einem Wirbelbett im fluidisierten Zustand gehalten wird,
wobei ferner eine dem Trockensubstanzgehalt der einge-
spriihten Fliissigkeit entsprechende Menge gekdrnten Mate-
rials aus der fluidisierten Schicht kontinuierlich abgefiihrt
wird, dadurch gekennzeichnet, dass die in der fluidisierten
Schicht befindlichen, dort entstehenden bzw. vorhandenen
und wachsenden, schwebenden Materialkornchen in der flui-
disierten Schicht selbst durch mindestens einen einstellbaren
Spalt kontinuierlich durchgezwéingt und dadurch einer zer-
kleinernden mechanischen Beanspruchung unterworfen wer-
den.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass die in der fluidisierten Schicht entstehenden schweben-
den Materialkdrnchen durch einen Spalt bzw. durch Spalte
durchgezwiingt werden, der bzw. die in der fluidisierten
Schicht raumlich verdnderlich angeordnet ist bzw. sind.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet,
dass die raumliche Anordnung des Spalts bzw. der Spalte in
der fluidisierten Schicht periodisch verdndert wird.

4. Vorrichtung zur Durchfithrung des Verfahrens nach
Anspruch 1 mit einem das Wirbelbett aufnehmenden Granu-
lierbehalter (1), wenigstens einem Fliissigkeitszerstiuber (24)
zum Versprithen der Lésung oder Suspension auf oder in
das Wirbelbett, einer an den Granulierbehélter (1) ange-
schlossenen Ausbringeinheit fiir das Granulat und einer in
dem Granulierbehilter (1) innerhalb des Bereichs des Wir-
belbettes angeordneten Zerkleinerungsvorrichtung (4), die
ein Zerkleinerungswerkzeug aufweist, welches iiber eine An-
tricbswelle drehend antreibbar ist, dadurch gekennzeichnet,
dass das Zerkleinerungswerkzeug (4) wenigstens eine dreh-
bare Reibrolle (43) ist, welche radial im Abstand von der
Antriebswelle (41) angeordnet ist und welche um einen -
Durchtrittsspalt (S) vorbestimmter Mindestspaltweite im
Abstand von einer mit der Reibrolle (43) zusammenwirken-
den Reibfliche (46) angeordnet ist.

5. Vorrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekennzeich-
net, dass die Reibrolle (43) zur Einstellung der Spaltweite des
Durchtrittsspaltes mittels einer Verstellvorrichtung (45) ver-
stellbar ist.

6. Vorrichtung nach Anspruch 5, dadurch gekennzeich-
net, dass die Antriebswelle (41) mit einstellbarer Drehzahl
angetrieben ist.

7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeich-
net, dass die Zerkleinerungsvorrichtung (4) wenigstens zwet
Reibrolten (43) aufweist, die mit der an der zylindrischen
Wand des Granulierbehdlters (1) oder an dessen Behilterbo-
den (2) ausgebildeten Reibfliche (46) zusammenwirken und
am Ende von an der gemeinsamen Antriebswelle (41) ange-
brachten, quer zu dieser verlaufenden Mitnehmerarmen (42)
freilaufend drehbar gelagert sind.

8. Vorrichtung nach Anspruch 7, dadurch gekennzeich-
net, dass die Reibrolle (43) bzw. die Reibrollen (43) quer zur
Rollenachse (44) federnd nachgiebig abgestiitzt sind.

9. Vorrichtung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeich-
net, dass an der Antriebswelle (41) ein die Granulatkdrner in
den Weg der Reibrollen (43) leitender Blattriihrer (47) befe-
stigt ist.
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Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zum konti-
nuierlichen Herstellen von aus dem Trockensubstanzgehalt
einer Losung oder Suspension gebildetem Granulat be-
stimmter gewiinschter Korngrossenverteilung, wobei die zu
verarbeitende Losung oder Suspension auf die Oberflache
und/oder in das Innere einer Schicht eingespriiht wird, wel-
che Schicht aus den K6rnern des gelosten oder suspendierten
Materials besteht und mit Gas in einem Wirbelbett im fluidi-
sierten Zustand gehalten wird. Ferner wird eine dem Trok-
kensubstanzgehalt der eingesprithten Fliissigkeit entspre-
chende Menge gekdrnten Materials aus der fluidisierten .
Schicht kontinuierlich abgefiihrt. Zum Gegenstand der Er-
findung gehort ferner eine Vorrichtung zur Ausfiihrung des
vorgeschlagenen Verfahrens.

Die Gewinnung des Trockensubstanzgehaltes von Lo-

- sungen bzw. Suspensionen erfolgt im allgemeinen in mehre-
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ren Teilschritten. Die Abtrennung von gut kristallierbaren
Komponenten aus der Losung erfolgt auch im einfachsten
Fall in drei Schritten, welche die Kristallisation, die Abtren-
nung und die Trocknung umfassen. Falls die Teilchengros-
senverteilung des so hergestellten Feststoffes nicht oder nur
teilweise den Anforderungen entspricht, so muss das Vorge-
hen um weitere Schritte erweitert werden. Die Kristalle miis-
sen fraktioniert werden, die Teilchen unterhalb der Mass-
grenze miissen in den Kristallisationsprozess zuriickgefiihrt
werden (z.B. Riicklosung oder Riickfiihrung als Kristallkei-
me) bzw. die Kristallkérnchen oberhalb der Massgrenze
miissen zerkleinert werden. Es kommt hiufig vor, dass der
Anteil der Kristallteilchen unterhalb der Massgrenze sehr
gross ist oder infolge der Materialeigenschaften bzw. der
technologischen Merkmale ausschlfesslich mikrokristallines
Material entsteht. Die Ausbildung der zweckentsprechenden
Korngrosse erfolgt hiufig in einem Formungsvorgang, wel-
cher die Granulierung umfasst. Im Falle von Losungen kann
wiederum die Eindickung vor der Kristallisation die Einfiih-
rung zusétzlicher Vorgénge bedeuten.

Die Zerstdubungstrocknung eignet sich zur Gewinnung
von Trockensubstanzgehalten von Losungen bzw. zerstiub- -
baren Suspensionen. Die Teilchengrdsse der durch Zerstau-
bungstrocknung hergesteliten Feststoffe ist ausserordentlich
klein (im allgemeinen zwischen 10 und 400 pm), und in zahl-
reichen Fillen ist auch hier ein weiterer Vorgang, die An-
wendung der Granulierung erforderlich, um die erforderli-
che Teilchengrosse herzustellen. Die Zerstéubungstrocknung
ist vor allem fiir die Verarbeitung von hochkonzentrierten
Lésungen dkonomisch, so dass die Losung vor der Zerstiu-
bungstrocknung meist eingedickt wird. Im gegebenen Fall
kann also auch die Zerstdubungstrocknung nur zusammer
mit anderen, erginzenden Operationen (z. B. Eindampfung,
Granulierung) eine geeignete Technologie darstellen.

Neben den als Beispiel erwihnten Technologien werden
natiirlich auch andere Technologien zur Gewinnung des
Feststoffgehaltes von Losungen verwendet, aber die iiber-
wiegende Mehrzah! dieser Verfahren besteht aus mehreren
Teiloperationen. Die gleiche Feststellung trifft fiir die Ge-
winnung des Trockensubstanzgehaltes von Suspensionen zu
(z.B. Filtration — Trocknung — Zerkleinerung oder Granulie-
rung; Zerstiubungstrocknung — Granulierung usw.). '

In den letzten Jahren wurde das Fluidisationsverfahren
zur Gewinnung des Trockensubstanzgehaltes von Losungen
bzw. Suspensionen in Form von Granulaten (gekdraten
Stoffen) immer hiufiger verwendet. Dieses Verfahren er-
moglicht es im Gegensatz zu den aus mehreren Schritten be-
stehenden Technologien, aus Losungen bzw. Suspensionen -
im kontinuierlichen Betrieb Granulate in einem Arbeitsgang
(in einer Anlage) herzustellen. '

Die Kérnchenbildung aus Losungen (bzw. Suspensio-
nen) in gasfluidisiertenr Schichten (nachfolgend kurz als di-



rekte Kérnchenbildung bezeichnet) erfolgt in bekannter
Weise wie folgt: In einer kontinuierlich arbeitenden Fluidisa-
tionsanlage wird durch stromendes Gas gek6rntes Material
im fluidisierten Zustand gehalten. Die Materialqualitéit des
gekornten Materials entspricht der Materialqualitit der in
der Lésung (bzw. der Suspension) befindlichen Komponen-
te. Die zu verarbeitende Losung (bzw. Suspension) wird auf
die Oberfléche der so hergestellten fluidisierten Schicht (bzw.
ins Innere der Schicht) gespriiht. Die eingespriihten Fliissig-
keitstropfchen gelangen auf die Oberflédche der stindig be-
weglichen Teilchen. Unter Einfluss des warmen Gases ver-
dampft das Losungsmittel (bzw. das Suspensionsmittel) von
der Oberfldche der mit Fliissigkeit benetzten Teilchen und
wird zusammen mit dem herausstromenden Gas aus der An-
lage entfernt. Der Trockensubstanzgehalt der Losung (bzw.
der Suspension) bleibt an der Oberfliche der Kornchen in
der fluidisierten Schicht zuriick. Das Kornchenmaterial, das
dem Massestrom des Trockensubstanzgehaltes der einge-
spriihten Fliissigkeit entspricht, wird aus der fluidisierten
Schicht kontinuierlich abgeleitet.

Wird die direkte K6rnchenbildung hinsichtlich der Wirt-
schaftlichkeit mit der Zerstdubungstrocknung verglichen, so
lasst sich feststellen, dass, wenn die Fliissigkeitsverdampfung
(Wasserverdampfung) weniger als 500 kg/h betrégt, die Ko-
sten der Verdampfung von 1 kg Fliissigkeit (Wasser) durch
direkte Teilchenbildung niedriger liegen als durch Zerstiu-
bungstrocknung. Die Investitionskosten der Fluidisations-
anlage betragen rund die Hiifte der Investitionskosten der
Zerstdaubungstrocknungsanlage. Durch Vergleich von Anla-
gen gleicher Produktionskapazitdt wurde festgestellt, dass
der Raumbedarf der Fluidisationsanlage und dementspre-
chend die Grdsse der zusétzlichen Investitionen (Gebiude,
Gestelle usw.) ebenfalls wesentlich niedriger ist (Christmann,
G.: Chem. Anlagen Verfahren 1, 42-43, 1973; Kaspar, J.,
Rosch, M.: Chem. Ing. Techn. 45, 736-739, 1973). Im Zu-
sammenhang mit dem 6konomischen Vergleich der beiden
Verfahren sei noch erwihnt, dass die beiden Verfahren hin-
sichtlich der Korngrosse nicht gleiche Qualititen liefern. Das
im Zerstduber getrocknete Material muss noch granuliert
werden, um eine annéhernd gleiche Teilchengrésse zu erhal-
ten, wie bei der direkten K6rnchenbildung. Die Kosten der
Granulierung wurden allerdings beim 6konomischenVer-
gleich nicht beriicksichtigt.

Die grundlegende Bedingung der industriellen Anwend-
barkeit der direkten Kornchenbildung ist die Realisierung
des stationdren Betriebszustandes, darunter die Sicherung
der stationéiren Korngrossenverteilung des Produktes. Die
Abmessungen der in der fluidisierten Schicht befindlichen
Teilchen werden durch das aus der Losung (bzw. der Sus-
pension) abgelagerte Material aliméhlich gesteigert. Diese
Art des Kdrnchenzuwachses ist die Bildung der Oberfla-
chenschichten. Gleichzeitig geht die Agglomeration der
Ké6rnchen mit fliissigkeitsbenetzter Oberfliche vonstatten,
wodurch eine schnelle Zunahme der Teilchengrdsse entsteht.
Das Grundprinzip der aus der Literatur bekannten Metho-
den zur Bildung von stationdren Teilchengrdssenverteilun-
gen beruht auf der Tatsache, dass die erwdhnten Prozesse
der Zunahme der Masse durch die Einfithrung bzw. Schaf-
fung von kleinen Krnchen (Grundkdrnchen) in geeigneten
Mengen kompensiert werden miissen.

In der Praxis hat sich am meisten die Eindosierung von
Kdrnchen bewiéhrt. Im einfachsten Fall wird ein gewisser
Teil der aus der Anlage austretenden Granulate direkt (DBR
Patentschrift Nr. 2 363 334) oder nach Zerkleinerung (Wol-
kow, W. F. u. Mitarb.: Chim. Prom. 42, 450-453, 1966)
kontinuierlich in die fluidisierte Schicht zuriickgeleitet.
Zweckmissiger ist die Losung, nach der das aus der Anlage
austretende Granulat fraktioniert wird und die Teilchen, die
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unter einer bestimmten Grosse liegen, zuriickgefiihrt werden
(Schachowa, N. A. u. Mitarb.: Chim. Prom. 44, 446-448,
1966; 49, 299-301, 1973; 49, 690-694, 1973; Kaspar, J.,
Rosvh, M.: Chem. Ing. Techn. 45, 736-739, 1973). Ahnliche
praktische Bedeutung besitzt das Verfahren, bei dem die
Kornchen oberhalb einer bestimmten Grosse nach Zerklei-
nerung in die fluidisierte Schicht zuriickgeleitet werden (bri-
tische Patentschrift Nr. 1 381 480). Eine bekannte und hiufi-
ge Losung ist die Kombination dieser beiden letztgenannten
Methoden, wobei die K6rnchen, die kleiner als die untere
Massgrenze des Produktes sind, direkt und die Kdrnchen,
die grosser als die obere Massgrenze des Produktes sind,
nach Zerkleinerung (und Sortierung) in die fluidisierte
Schicht zuriickgeleitet werden (DBR Patentschrift Nr.

2263 968; USA-Patentschrift Nr. 3 475 132).

Eine andere, weniger gebrauchliche Methode der Schaf-
fung der stationdren Teilchengrosseverteilung beruht auf
dem Zerkleinerungsprozess infolge der Schwankung der
Oberflichentemperatur der in der fluidisierten Schicht be-
findlichen K6rnchen (Todws, O. M.: Krist. Fech, 7,
729-753, 1972). Diese Erscheinung l4sst sich wie folgt erkli-
ren: Das Kérnchen in dér «trockeneren» Zone der fluidisier-
ten Schicht gelangt in die Zerstiubungszone, wo es mit Fliis-
sigkeitsriesel in Kontakt kommt, der wesentlich Kilter ist als
die Temperatur des Kornchens. Die Kérnchenoberflidche
kiihlt sich pl6tzlich ab. Infolge der unterschiedlichen Tempe-
ratur- und Dilatationsverhiltnisse an der Oberfliche und im
Inneren des Kornchens tritt Zerkleinerung auf. In bestimm-
ten Fallen konnte man auch mit Hilfe dieser Methode einen
stabilen stationdren Prozess erzeugen (Koslowskij, W. W. u.
Mitarb.: Chim. Prom. 46, 122~123, 1970; Nalimow, S. P. u.
Mitarb.: Sh. Prikl. Chim. 43, 581-586, 1970).

Beide beschriebenen Methoden der Bildung einer statio-
néren Teilchengrdssenverteilung besitzen zahlreiche Nach-
teile. Im Falle von Teilcheneindosierung miissen verschiede-
ne Zusatzeinrichtungen verwendet werden. Solche sind z.B.
die kontinuierliche Fraktionierungsanlage, der kontinuierli-
che Feststoffdosierer, die kontinuierliche und regelbare Zer-
kleinerungsanlage, die pneumatische Feststofftransportania-
ge (bzw. andere Anlagen zum Transport von Feststoffen)
usw. Trotzdem ldsst sich die stationére Teilchengrossenver-
teilung nur innerhalb von relativ engen Grenzen regeln. So
kann den variablen Wiinschen nur schwer oder in manchen
Fillen gar nicht entsprochen werden. Es darf auch nicht aus-
ser acht gelassen werden, dass die Feststoffriickfiihrung die
Produktivitit senkt. Die Geschwindigkeit der Zerkleine-
rungsprozesse infolge der Schwankungen der Oberflichen-
temperatur ist nur dann hinreichend gross genug, um eine
stationire Korngrossenverteilung zu induzieren, wenn die
Schichttemperatur hoch ist (180-250 °C). Dieser Faktor
schrinkt den Kreis der zur Verarbeitung geeigneten Stoffe
stark ein, da die Gewinnung von solchen Komponenten, die
unterhalb dieser Temperatur schmelzen oder sich zersetzen,
unter stationdren Bedingungen nicht moglich ist. Die relativ
hohe Schichttemperatur ist ferner hinsichtlich der Ener-
gieanwendung und der Produktivitit ebenfalls nachteilig.

Zweck der Erfindung ist, ein Gasfluidisationsverfahren
und eine entsprechende Vorrichtung vorzuschlagen, mit der
gekorntes Material (Granulat) entsprechend den unter-
schiedlichen Qualitdtsanforderungen mit der gewiinschten
Teilchengrdssenverteilung aus Losungen bzw. Suspensionen
hergestellt werden kann, und zwar in einer einzigen, konti-
nuierlich betriebenen Fluidisationsanlage unter stationdren
Bedingungen, ohne dass das entstandene gekdrnte Material
einer nachtréglichen Weiterverarbeitung — z. B. Fraktionie-
rung, Zerkleinerung, Zuriickfithrung eines Teils der aus der
Schicht austretenden Feststoffe usw. — unterworfen werden
miisste.
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Dieses Ziel kann durch ein Verfahren erreicht werden,
welches die im unabhéingigen Anspruch 1 aufgefiihrten
Merkmale aufweist.

Die dazu geeignete Vorrichtung weist die Merkmale des
Anspruches 4 auf.

In der vorgeschlagenen Weise wird erreicht, dass die phy-
sikalischen Merkmale (Korngrdsse, Feuchtigkeitsgehalt) des
entstandenen festen Materials bereits in der fluidisierten
Schicht ausgebildet und den Erfordernissen entsprechend ge-
regelt werden. Es ist nicht erforderlich, das aus der Fluidisa-
tionsanlage abgeleitete gekérnte Material einer Nachbe-
handlung (z.B. Fraktionierung, Zerkleinerung, Feststoff-
transport und -dosierung usw.) zu unterwerfen. Aus diesem .
Grunde geniigt eine einfache Vorrichtung zur Ausfithrung
des Verfahrens, welche Vorrichtung sehr leicht betrieben
werden kann. Gleichzeitig nimmt aber die spezifische Pro-
duktivitdt der Vorrichtung zu, weil es nicht erforderlich ist,
einen Teil des herausfliessenden festen Materials zuriickzu-
fithren bzw. eine hohe Schichttemperatur zu produzieren.
Die Investitions- und Betriebskosten der Vorrichtung (unter
Beriicksichtigung der Kostenfaktoren der Zerkleinerungsele-
mente und des Antriebsmotors) nehmen betrachtlich ab.

Die Korngrosse des Produktes kann in einem relativ
breiten Intervall von etwa 0,2 bis 5,0 mm mit Hilfe von sehr
einfachen Methoden (durch Verdnderung der Abmessungen
oder der Anzahl der Rollen bzw. durch Verinderung der
Spalt6ffnung(en) zuverlissig geregelt werden. Die Korn-
grosse kann gleichzeitig durch Erh6hung oder Reduzierung
der Umdrehungszahl des Zerkleinerungsorgans kontinuier-
lich, auch wihrend des Betriebes verindert werden. Der
Hauptteﬂ des austretenden gekérnten Materials (etwa 90%)
ist je nach den Zerkleinerungsparametern unterschiedlich,
befindet sich aber in einem sehr engen Massbereich (z.B.
0,2-0,8 mm 0,6-1,6 mm, 1-2,5 mm usw.), was hinsichtlich
der Weiterverarbeitung der Verpackung bzw. der Anwen-
dung von grossem Vorteil ist. -

Die Anwendbarkeit des Verfahrens wird durch die phyéi-
kalischen Kenngrossen der zu verarbeitenden Stoffe (z.B. -
niedriger Schmelzpunkt bzw. niedrige Zersetzungstempera—
tur) nicht eingeschrénkt.

Das Verfahren kann auf zahlreichen Gebieten der chemi-
schen Industrie und der verwandten Industrien zur Herstel-
lung von Intermediér- und Endprodukten verwendet wer- -
den. Anwendungsbeispiele sind die Gewinnung von Wirk-
stoffen und die Herstellung von Granulaten mit Wirkstoff- -
und Fiillstoffgehalt fiir die spétere Tablettierung in der phar-
mazeutischen Industrie, die Herstellung von wirkstoff- und
trigermateriathaltigen granulierten Endprodukten in der
Pflanzenschutzmittelindustrie, auf anderen Gebieten der or-
ganisch-chemischen Industrie, Gewinnung von verschiede-
nen Enzymen in Form von Granulaten aus den Fermentsif-

ten, Herstellung von granulierten Ein- und Mehrkomponen-

tenkunstdiingern in der Kunstdiingerindustrie, Gewinnung
von verschiedenen anorganischen Salzen in der anorganisch-
chemischen Industrie, Gewinnung der Ausgangsmaterialien
bzw. der Grundmischungen von keramischen Stoffen der
Nachrichtentechnik aus Suspensionen sowie Herstellung von
verschiedenen Erzeugnissen der Lebensmittelindustrie (z. B.
Instantkakaogranulat). Die Aufzéhlung ist selbstverstand—
lich nicht vollstidndig.

Das Wesentliche der Erfindung soll nun anhand von ei-
nigen beispielhaften Ausfithrungsformen der Vorrichtung in
Zusammenhang mit den Zeichnungen sowie anhand von
praktischen Beispielen eingehend erldutert werden. Es
zeigen:

Fig. 1 eine flussdiagrammartige Schalt- und Anord-
nungsskizze der Vorrichtung und deren Hilfseinheiten,
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Fig. 2 eine Schnittzeichnung eines Granulatbehélters mit
Zerklemerungsorganen,

Fig. 3 eine Schnittzeichnung einer anderen Ausfuhrungs-
form mit anderen Zerkleinerungsorganen,

Fig. 4 einen Schnitt entlang der Linie IV-IV der Fig. 3,

Fig. 5 einen Schnitt entlang der Linie IV-IV der Fig. 3
als Variante mit quadratischem Querschnitt, :

Fig. 6 einen Schnitt entlang der Linie VI-VI der Fig. 2,
wobei ein zusitzlicher Blattmischer dargestellt ist, und

Fig. 7 einen Schnitt entlang der Linie IV-1V in der Fig. 3,
ebenfalls versehen mit zusitzlichem Blattmischer..

In Fig. 1 ist die kontinuierliche Herstellung von aus dem -
Trockensubstanzgehalt einer Losung oder Suspension gebil-
detem Granulat bestimmter gewiinschter Korngrossenvertei- -
lung dargestellt. In einem zylindrischen Granulierbehilter 1
befindet sich die fluidisierte Schicht 3 des gekornten Materi-
als auf dem Behdlterboden 2. Die chemische Zusammenset-
zung der Teilchen in der Schicht entspricht der chemischen

" Zusammensetzung des in der zu verarbeitenden Fliissigkeit

20

befindlichen geldsten oder suspendierten Stoffes. In der un-

teren Zone der fluidisierten Schicht 3 befindet sich eine Zer- '
. kleinerungsvorrichtung 4, welche aus Reibrollen 43 besteht

und durch einen Elektromotor 5 mit variabler Drehzahl an-

" getrieben wird. Die Luft zur Sicherung des Fluidisationszu-
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standes und zur Entfernung des Losungsmittels (bzw. Sus-
pensionsmittels) wird iiber ein Luftfilter 6 durch einen Ven- -
tilator 7 angesaugt und anschliessend iiber einen Wirmeaus-

- tauscher 9 in den Granulierbehalter geblasen. Das Luftvolu-
“men kann mit Hilfe eines Sperrschiebers 8 geregelt werden.

Die warme Luft durchstromt den Behélterboden 2 und bil-

- det dabei die fluidisierte Schicht 3. Die aus der fluidisierten
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Schicht 3 austretende Luft gelangt in den konischen Oberteil
10 des Granulierbehélters, wo ihre lineare Strémungsge-
schwindigkeit reduziert wird, und entfernt sich anschliessend
iiber den Stutzen 11 des Oberteils 10. Die Entstaubung der
Luft erfolgt in einem Zentrifugalausscheider 12, welcher mit
dem Stutzen 11 in Verbindung steht. Der abgeschiedene
Staub wird mit einer Zellendosieranlage 13 kontinuierlich in
den Granulierbehilter 1 zuriickgespeist. Eine zusétzliche
Entstaubung der Luft kann ~ falls diese wegen Umweltver-
schmutzungsvorschriften erforderlich ist — mit Hilfe eines -
kontinuierlichen Nassentstaubers 14 erfolgen. Die dazuer--

- forderliche Flilssigkeit wird aus den zu verarbeitenden L5-
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- sungen bzw. Suspensionen genommen, indem ein Teil der '7

Losungen iiber das Ventil 17 durch die Pumpe 18 in den

‘Nassentstauber 14 gefordert wird. Dabei wird die Konzen-

tration der zur Entstaubung verwendeten Fliissigkeit wegen
der aus der Luft abgeschiedenen und aufgeldsten Feststoffe
sowie wegen der Verdampfung des Lésungsmittels zuneh-
men. Die aus dem Nassentstauber 14 austretende Flussxgkext

-wird iiber ein Ventil 19 durch eine Pumpe 20 in den mit ei-

nem Mischer versehenen Fliissigkeitsbehdlter 21 zuriickge-
speist. Die gereinigte Luft wird aus dem Nassentstauber 14
iiber einen Ventilator 15 (dessen Regelung mit Hilfe eines
Sperrschiebers 16 erfolgt) ins Freie abgeleitet. Die Losung
bzw. Suspension wird aus dem Fluss1gkeltsbehalter 21 iiber
das Ventil 22 durch die Pumpe 23 in einen Zerstduber 24 im

‘Granulierbehdlter 1 gefordert. Der aus dem Zerstiuber 24 =
austretende Riesel gelangt auf die Oberfliche der Kérnchen,

die sich an der Oberfléche der fluidisierten Schicht 3 befin-
den. Infolge der warmen Luft verdampft das L&sungsmittel -
bzw. Suspensionsmittel, und der Trockensubstanzgehalt der
zerstdubten-Fliissigkeit setzt sich an den K6rnchen ab. Die
in der Fluidisationsschicht vor sich gehenden Vorginge des
Korngrossenwachstums (Oberflédchenschichtung, Agglome-

~ ration) koénnen im Interesse einer stationdren Korngrossen-

verteilung mit Hilfe der Zerkleinerungsvorrichtung 4 so- -
kompensiert werden, dass die Korngrossenverteilung des



Produktes den qualitativen Anforderungen entspricht. Das
Produkt wird mittels eines von einem Elektromotor 26 mit
verdnderlichen Umdrehungszahlen angetriebenen Schnek-
kendosierers 25 in einen Feststoffbehélter 27 gefordert.

In der Fig. 2 ist ein Granulierbehilter 1 niher dargestellt.
Im unteren Teil des Behélters ist der schichthaltende und
luftverteilende Boden 2 ersichtlich, welcher kreisrund ausge-
bildet ist. Zum Antrieb der Zerkleinerungsvorrichtung 4 ist
eine vertikale Antriebswelle 41 vorhanden, welche den Be-
hélterboden 2 zentral durchsetzt. Der nicht dargestellte An-
trieb der Welle 41 erlaubt eine Anderung der Umdrehungs-
zahl. Die Zerkleinerungsvorrichtung 4 dient zur Zerkleine-
rung der in der unteren Zone der fluidisierten Schicht 3 be-
findlichen, vorwiegend grésseren Teilchen, so dass diese
zweckmissig direkt oberhalb des Behilterbodens 2 angeord-
net ist. Die Zerkleinerungsvorrichtung 4 enthlt entspre-
chend der vorliegenden Aufgabe eine oder mehrere Reibrol-
len 43. Zweckmassig werden mindestens zwei Reibrollen 43
bzw. Rollenpaare 43 verwendet. Die Reibrollen 43 befinden
sich an den Enden von Mitnehmerarmen 42 in symmetri-
scher Anordnung. Diese Anordnung sichert die symmetri-
sche Belastung der Antriebswelle 41. Es soll erwihnt werden,
dass auch aus mehreren ungradzahligen Reibrollen 43 eine
solche Zerkleinerungsvorrichtung gebildet sein kann, welche
die Antriebswelle 41 symmetrisch belastet. Die Reibrollen 43
sind an den Enden der Mitnehmerhebel 42 in einem Abstand
S von der an der Innenfldche des zylindrischen Granulierbe-
hélters 1 angeordneten Zerkleinerungsfliche 46 entfernt frei
drebbar gelagert. Der Abstand S bildet die Spaltdffnung,
welche mittels einer Verstellvorrichtung 45 des Mitnehmer-
armes 42 je nach Abmessung und Festigkeit der in der fluidi-
sierten Schicht 3 entstehenden K6rnchen verindert werden
kann. Somit kann eine eventuelle Deformation oder sogar
der Bruch der Zerkleinerungsvorrichtung 4 mit den Reibrol-
len 43 verhindert werden. -

Wihrend des Betriebes der beschriebenen Einrichtung -
bewegen sich die Reibrollen 43 infolge der Drehung der An-
triebswelle 41 kreisformig in einer Entfernung S von der
Zerkleinerungsfliche 46, Die auftretende mechanische Bean-
spruchung erfolgt durch Scher- und Druckkrifte, die zwi-
schen den zweckmadssig mit Rillen versehenen Flichen der
Reibrollen 43 und der ebenfalls Rillen aufweisenden Zerklei-
nerungsfliche 46 entstehen, wobei die Reibrollen 43 sich um
ihre Achsen 44 frei drehen. Das Zerkleinerungsmass und die
gewiinschte stationdre Korngrdssenverteilung kénnen mit
der Anzahl und der Grosse der Rollen 43, mit der Grdsse der
Spaltoffnung S und mit der Umdrehungszahl der Hauptwel-
le 41 eingestellt bzw. verandert werden. Die Spaltdffnung S
bestimmt gleichzeitig die grosste Korngrdsse des Produktes.
Die Einfiihrung bzw. die gleichméssige Verteilung der Fliis-
sigkeit (I.0sung oder Suspension) an der Oberfliche der flui-
disierten Schicht (bzw. im-Inneren der Schicht) kann mit Hil-
fe des Zerstdubers 24, die Abfiihrung des Produktes mit Hil-
fe des mechanischen Schneckendosierers 25 erfolgen. Der-
Dosierer 25 ist an die Seitenwand des zylindrischen Granu-
lierbehiilters 1 angeschlossen, zweckmissig in der mittleren
oder unteren Zone der fluidisierten Schicht 3.

Die Ausfithrung der Vorrichtung kann je nach Anord-
nung der Reibfléche 46 unterschiedlich sein. Nach den Fig. 2
und 6 befindet sich die Reibfliche 46 an der inneren Mantel-
flache des zylindrischen Granulierbehilters 1. Eine andere
Ausfithrung zeigen die Fig. 3, 4 und 5. Hier ist die Reibfl4-
che 46 eine kreisringformige, speziell ausgebildete angerauh-
te (z.B. eingekerbte) Oberfldche, die sich auf dem Behilter-
boden 2 befindet. Zweckmdssigerweise kann der Behilterbo-
den selbst entsprechend ausgebildet sein, indem er eine poro-
se Metallunterlage mit rauher Oberfliche erhilt. Die in der
fluidisierten Schicht 3 gebildeten grosseren Teilchen befin-
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den sich vorwiegend in der unteren Zone der Schicht 3, in
unmittelbarer Ndhe des Behilterbodens 2, so dass die Reib-
flache 46 in der Ebene des schichthaltenden und luftvertei-
lenden Behélterbodens 2 vor allem der wirksamen Zerkleine-
rung grosser Teilchen dient. Die Zerkleinerungsflache in der
Ebene des Behilterbodens 2 ermdglicht neben der Verwen-
dung von runden Granulierbehiltern auch die Verwendung
von solchen, welche quadratisch bzw. rechteckig ausgebildet
sind (Fig. 5). )

Die an die Antriebswelle 41 1osbar angeschlossenen Mit-

- nehmerarme 42 bieten eine weitere Moglichkeit der Verinde-

rung der mechanischen Belastung der K6rnchen in der flui-
disierten Schicht 3, wobei die erwidhnte Antriebswelle zweck-
madssigerweise nur in der Mittelachsenlinie des Granulierbe-
hélters 1 vertikal angeordnet ist. An die Enden der Mitneh-
merarme 42 sind die waagrecht angeordneten Achsen 44 der
Reibrollen 43 angeschlossen, wobei die ebenfalls waagrecht
verlaufenden Mitnehmerarme 42 selbst als Rollenachsen
ausgebildet sein konnen. In dieser Weise kann die Entfer-
nung zwischen den Reibrollen 43 und der Antriebswelle 41
und damit die Umfangsgeschwindigkeit der Rollen 43 auch
bei konstanter Drehzahl der Antriebswelle verandert wer-
den. Es ist ferner moglich, die auch als Rollenachsen wirken-
den Mitnehmerarme 42 gleichzeitig mit mehreren identi-
schen oder unterschiedlich grossen Rollen bzw. Rollenpaa-
ren 43 zu versehen. Die Grosse der Spaltoffnung S zwischen
der in der Ebene des Behilterbodens 2 befindlichen Reibfli-
che 46 und der Reibrollen 43 kann mit Hilfe der Verstellvor-
richtung 45, welche je nach Bedarf eine starre oder elastische
(z.B. teleskopartige) Verbindung sichert, auf den gewiinsch-
ten Wert eingestellt werden. Die Regelung der Teilchengros-
senverteilung ist durch die Anderung der Spaltéffaung S, der
Umdrehungszah! der Antriebswelle 41 sowie der Grosse der
Reibflache 46 (der Abmessungen und der Anzahl der Rol-
len) méaglich. Die Einfithrung der Fliissigkeit und ihre gleich-
missige Verteilung kann mit Hilfe des Zerstdubers 24 und
die Abfithrung des Produktes mit Hilfe des Schneckendosie-
rers 25 erfolgen.

In der Ausfithrung nach den Fig. 3, 4 und 5 befindet sich
die Zerkleinerungsvorrichtung 4 in der unteren Zone der
fluidisierten Schicht 3 und dient somit zur Zerkleinerung der
dort vorhandenen, vorwiegend grosseren Teilchen. Die
Wirksamkeit der Zerkleinerung dieser Teilchen lésst sich da-
durch erhdhen, dass direkt oberhalb des Behéilterbodens 2
ein-solches Mischelement angeordnet und an die Antriebs-
welle 41 angeschlossen wird, welches bewirkt, dass die am
unteren Teil der Schicht 3 befindlichen, weniger intensive
Fluidisationsbewegung ausfithrenden grossen Kornchen
zwischen die Reibrollen 43 und die Reibfléiche 46 gelangen.
Solche Losungen sind in den Fig. 6 und 7 dargestellt. Die Be-
zeichnung der bereits erwihnten Konstruktionselemente ent-
spricht der Bezeichnung der in den Fig. 3, 4 und 5 dargestell-
ten Elemente.

In Fig. 6 befindet sich die Reibfldche 46 auf der inneren
Wandfldche des zylindrischen Granulierbehélters. Der zu-
riickgebogene Blattmischer 47 — welcher sich direkt oberhalb
des Behilterbodens 2 befindet und 16sbar mit der Antriebs-
welle 41 verbunden ist, welche mit variabler Drehzahl rotiert
—lenkt die grosseren Teilchen am unteren Teil der Schicht 3
gegen die Reibfliche 46 ab. Dadurch wird erreicht, dass die
am unteren Teil der Schicht 3 befindlichen Teilchen in den
Bereich der Reibrollen 43 gelangen. Gleichzeitig wird die Bil-
dung von Fluidisationsunregelméssigkeiten (stehende
Schicht, Kanalbildung) in der unteren Zone der fluidisierten
Schicht 3 verhindert. Gemdss Fig. 7 befindet sich die Reib-
fliche 46 auf der Ebene des Behilterbodens 2. Der zuriickge-
bogene Blattmischer 47 lenkt auch in diesem Falle die Korn-
chen in die Bewegungsbahn der Reibrollen 43 auf die Reib-
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fliche 46. Die Bildung von Fluidisationsunregelmassigkeiten
wird verhindert.

Nachfolgend werden einige Ausfithrungsformen des vor-
geschlagenen Verfahrens beschrieben.

Beispiel 1

Die Herstellung von granuliertem Natriumchlorid aus
der wissrigen Lsung von 250 g/l Konzentration geschieht
wie folgt. In den Granulierbehélter (Innendurchmesser der
zylindrischen Zelle 0,3 mm) werden 15 kg gekorntes (Korn-
grosse ca. 0,6-0,8 mm) Natriumchlorid eingefiillt und mit
Luft von 100 Nm?3/h Volumenstrom und 120 °C Temperatur
im fluidisierten Zustand gehalten. Die Umdrehungszahl der
Zerkleinerungsvorrichtung wird auf 18 min™? eingestellt.
Die Ausbildung und die Anordnung der Zerkleinerungsvor-
richtung entsprechen den Anordnungen der Fig. 3 und 4.
Danach beginnt die Zerstdubung der Natriumchloridlosung
mit 51/h Durchsatz, die Abfithrung des festen Materials aus
der fluidisierten Schicht mit 1,25 kg/h Massenstrom sowie
die kontinuierliche Riickfithrung des aus der Luft abgeschie-
denen festen Materials (im aligemeinen kleingekornte Teil-
chen unter 0,3 mm). Vom Beginn der Zerstiubung bis zur
Entstehung des stationdren Zustandes — diese Zeitspanne
entspricht etwa der durchschnittlichen Verweilzeit des festen
Materials (12 Stunden)— wird der Volumenstrom der Luft,
die die Fluidisationsbewegung und die Verdampfung des Lo-
sungsmittels sichert, bei unverdnderter Lufttemperatur
(120 °C) stufenweise auf 180 Nm3/h erhoht. Der Feuchtig-
keitsgehalt des im stationdren Zustand abgefiihrten gekorn-
ten Natriumchlorids ist unter 0,2 Gew.-% und die
Korngrossenverteilung — welche durch Sieben bestimmt wor-
den ist — sieht wie folgt aus:

0,2-0,4 mm 9,0 Gew.-%
0,4-0,6 mm 23,1 Gew.-%
0,6-0,8 mm 28,1 Gew.-%
0,8-1,0 mm 32,1 Gew.-%
1,0-1,6 mm 7,7 Gew.~-%

Nach lingerem stationéren Betrieb wurde die Umdre--
hungszaht der Zerkleinerungsvorrichtung auf 30 min ™1 er-
héht. Die Ausbildung des neuen stationdren Zustandes
dauerte — dhnlich wie im oben angegebenen Fall — etwa 10
Stunden. Wihrend dieser Zeit wurde der Volumenstrom der
Luft von 180 Nm3/h auf 140 Nm3/h erniedrigt. Der Feuch-
tigkeitsgehalt des im stationdren Zustand abgeleiteten ge-
kornten Materials blieb unverindert unter 0,2 Gew.-%, die
Teilchengrdssen haben aber abgenommen:

0,1-0,2 mm 2,9 Gew.-%
0,2-0,4 mm 32,0 Gew.-%
0,4-0,6 mm 34,2 Gew.-%
0,6-0,8 mm 20,2 Gew.-%
0,8-1,0 mm 8,1 Gew.-%
1,0-1,6 mm 2,6 Gew.-%

Beispiel 2

Die Herstellung von gekérntem Harnstoff erfolgte aus ei-
ner wissrigen Losung von 450 g/t Konzentration. In den
Granufierbehilter (Innendurchmesser der zylindrischen Zel-
le ist 0,3 m) werden 9 kg gekornter Harnstoff (Korngrdsse
ca. 0,6-0,8 mm) eingefiiflt und mit Luft von 80 Nm3/h Volu-
menstrom und 100 °C Temperatur im fluidisierten Zustand
gehalten. Die Umdrehungszahl der Zerkleinerungsvorrich-
tung wurde auf 12 min ! eingestellt. Die Ausbildung und die
Anordnung der Zerkleinerungsvorrichtung entsprechen der
auf Fig. 2 dargestellten Anordnung. Danach wurde mit der
Zerstiubung der Harnstofflésung mit 3 I/h Geschwindigkeit,
mit der Abfiihrung des festen Stoffes aus der Fluidisations-
schicht mit 1,35 kg/h Massenstrom sowie mit der kontinuier-
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lichen Riickfiihrung des aus der Luft abgeschiedenen festen
Materials begonnen. Vom Beginn der Zerstiubung bis zur
Ausbildung des stationdren Zustandes — diese Zeitspanne
entspricht etwa der durchschnittlichen Verweilzeit des festen
Materials von 6-7 Stunden — wurde der Volumenstrom der
Luft, die die Fluidisationsbewegung und die Verdampfung
des Losungsmittels sichert, bei unverdnderter Lufttempera-
tur (100 °C) stufenweise auf 160 Nm3/h erh6ht. Der Feuch-
tigkeitsgehalt des im stationdren Zustand abgefiihrten ge-
kornten Harnstoffs war unter 0,5 Gew.-%, und die Korn-
grossenverteilung war wie folgt:

0,4-0,6 mm 1,3 Gew.-%
0,6-0,8 mm 1,7 Gew.-%
0,8-1,0 mm 16,6 Gew.-%
1,0-1,6 mm 78,9 Gew.-%
1,6-2,5mm 1,5 Gew.-%

Nach lingerem stationdrem Betrieb wurde die Umdre-
hungszahl der Zerkleinerungsvorrichtung auf 30 min™? er-
hoéht. Die Ausbildung des neuen stationédren Zustandes
dauerte ca. 6 Stunden. Wihrend dieser Zeit wurde der Volu-
menstrom der Luft von 160 Nm3/h auf 120 Nm3/h ernied-
rigt. Der Feuchtigkeitsgehalt des im stationéiren Zustand
abgeleiteten gekdrnten Materials blieb unter 1 Gew.-%,
wihrend die Teilchengrossen kleiner geworden sind:

0,2-0,4 mm 2,1 Gew.-%

0,4-90,6 mm 23,3 Gew.-%
0,6-0,8 mm 29,5 Gew.-%
0,8-1,0 mm 38,7 Gew.-%
1,0-1,6 mm 6,4 Gew.-%

, Beispiel 3

Die Herstellung von gek6entem Riibenzucker aus einer
wiissrigen Losung von 700 g/t erfolgte auf folgende Weise. In
den Granulierbehilter (innerer Durchmesser 0,3 m) wurden
12 kg gekérnter Zucker (Korngrosse ca. 0,6-0,8 mm} einge-
fiillt und mit Luft von 130 Nm?/h Volumenstrom und 100°C
Temperatur im fluidisierten Zustand gehalten. Die Umdre-
hungszaht der Zerkleinerungsvorrichtung bzw. die des Blatt-
mischers wurde auf 47 min ™~ * eingestellt. Die Ausbildung
und die Anordmung der Zerkleinerungsvorrichtung und des -
zuriickgebogenen Blattmischers entsprechen den auf den
Fig. 2 und 6 gezeigten Anordnungen. Panach wurde mit der
Zerstiubung der Rilbenzuckerlsung mit 3,5 I/h Geschwin-
digkeit, mit der Abfiihrung des festen Materials aus der flui-
disierten Schicht mit 2,45 kg/h Massenstrom bzw. mit der
kontinuierlichen Riickfithrung des aus der Luft abgeschiede-
nen festen Materials begonnen. Vom Beginn der Zerstiu-
bung bis zum Erreichen des stationdren Zustandes — diese
Zeitspanne entspricht etwa der durchschnittlichen Verweil-
zeit des festen Stoffes von 4,9 Stunden — wurde der Volu-
menstrom der Luft, die die Fluidisationsbewegung und die
Verdampfung des Lésungsmittels sichert, bei unverdnderter
Lufttemperatur von 100 °C stufenweise auf 200 Nm?3/h er- -
hoéht. Der Feuchtigkeitsgehalt des im stationdren Zustand
abgefiihrten gekornten Riibenzuckers war unter
0,2 Gew.-%, und die Korngrossenverteilung war wie folgt:

0,2-0.4 mm 0,8 Gew.-%
0,4-0,6 mm 1.4 Gew.-%
0,6-0,8 mm 16,7 Gew.-%
0,8-1,0 mm 35,5 Gew.-%
1,0-1,6 mm 39,6 Gew.-%

Nach lingerem stationirem Betrieb wurde die Umdre-
hungszahl der Zerkleinerungsvorrichtung auf 30 min™? re-
duziert. Die Ausbildung des neuen stationdren Zustandes
dauerte etwa 5 Stunden. Wiahrend dieser Zeit wurde der Vo-
lumenstrom der Luft von 200 Nm3/h stufenweise auf 300
Nm?/h erhoht. Der Feuchtigkeitsgehalt des im stationdren
Zustand abgefiihrten gek6rnten Materials hat unter 0,1



Gew.-% abgenommen und die Korngrdssen haben zuge-
nommen:

0,4-0,6 mm 0,8 Gew.-%
0,6-0,8 mm 3,0 Gew.-%
0,8-1,0 mm 18,5 Gew.-%
1,0-1,6 mm 58,5 Gew.-%
1,6-2,5 mm 19,2 Gew.-%

Beispiel 4

Die Herstellung von gekdrntem Eisen(II)-oxid aus wis-
sriger Suspension von 830 g/l Konzentration und einem ge-
16sten Zusatz von organischen Komponenten in 4 g/i Kon-
zentration erfolgte auf folgende Weise. In die Fluidisations-
-anlage (Innendurchmesser der zylindrischen Zelle 0,3 m)
wurden 25 kg gekorntes Eisen(IIT)oxid (Korngrosse etwa
0,4-0,6 mm) eingefiillt und mit Luft von 200 Nm?/h Volu-
menstrom und 130 °C Temperatur im fluidisierten Zustand
gehalten. Die Umdrehungszahl der Zerkleinerungsvorrich-
tung bzw. die des Blattmischers wurde auf 20 min ™! einge-
stellt. Die Ausbildung und die Anordnung der Zerkleine-
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rungsvorrichtung und des zuriickgebogenen Blattmischers
entsprechen den auf den Fig. 3 und 7 gezeigten Anordnun-
gen. Danach wurde mit der Zerstdubung der Suspension mit
10 1/h Geschwindigkeit, der Abfiihrung des Festmaterials
aus der fluidisierten Schicht mit 8,34 kg/h Massenstrom bzw.
der kontinuierlichen Riickfithrung des aus der Luft abge-
schiedenen festen Materials begonnen. Vom Beginn der Zer-
stiubung bis zur Ausbildung des stationédren Zustandes — die
etwa 3 Stunden in Anspruch nimmt —~ wurde der Volumen-
strom der Luft, die die Fluidisationsbewegung und die Sus-
pensionsmittelverdampfung sichert, stufenweise auf 300
Nm3/h erhdht. Der Feuchtigkeitsgehalt des im stationéren
Zustand abgefiihrten gekornten Materials war unter 0,5
Gew.-%, und die Korngréssenverteilung war wie folgt:
unter 0,2 mm 10,9 Gew.-%

0,2-0,4 mm 26,5 Gew.-%
0,4-0,6 mm 38,0 Gew.-%
0,6-0,8 mm 20,6 Gew.-%
0,8-1,0 mm 3,1 Gew.-%

5 Blatt Zeichnungen
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