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(57) Zusammenfassung: Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Granulation eines Aminosiuren oder Vitamine enthal-
tenden Tierfuttermittel-Zusatzes in einer zirkulierenden Wirbelschicht, wobei der Zusatz bevorzugt ein Fermentationsprodukt ist und
gegebenenfalls weitere Inhaltsstoffe aus der Fermentationsbriihe enthlt.
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Verfahren zur Granulation eines Tierfuttermittel-Zusatzes

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur

Granulation eines Aminosduren oder Vitamine enthaltenden
Tierfuttermittel-Zusatzes in einer zirkulierenden
Wirbelschicht, wobei der Zusatz bevorzugt ein
Fermentationsprodukt ist und gegebenenfalls weitere
Inhaltsstoffe aus der Fermentationsbrithe enth&dlt.

Tierfuttermittel werden mit einzelnen Aminosduren
entsprechend dem Bedarf der Tiere supplementiert. Zur

‘Supplementierung von Tierfuttermitteln, z. B. mit L-Lysin,

wird bisher iliberwiegend das L-Lysin-monohydrochlorid mit
einem L-Lysin-Gehalt von 78% eingesetzt. Da das L-Lysin
durch Fermentation hergestellt wird, muss es zur
Herstellung des Monohydrochlorids zundchst einmal von allen
Ubrigen Bestandteilen der rohen Fermentationsbrihe in
aufwendigen Verfahrensschritten abgetrennt, dann in das
Monohydrochlorid umgewandelt und letzteres zur
Kristallisation gebracht werden. Dabei fallen eine grofde
Anzahl von Nebenprodukten und die. zur Aufarbeitung
notwendigen Reagentien als Abfall an. Da eine hohe Reinheit
des Tierfuttermittelsupplements nicht immer notwendig ist
und zudem in den Nebenprodukten der Fermentation oft noch
nutritiv wirksame Wertstoffe enthalten sind, hat es daher
in der Vergangenheit nicht an Versuchen gefehlt, L-Lysin
zusammen mit Bestandteilen der Fermentationsbriihe
kostengiinstiger in ein festes Tierfuttermittel zu
tiberfihren.

Als gravierender Nachteil bei der Verarbeitung hat sich die
komplexe Zusammensetzung solcher Medien erwiesen. Diese
sind generell nur schlecht zu trocknen, die getrockneten
Produkte hdufig hygroskopisch, praktisch nicht rieselfé&hig,
verklumpungsgefdhrdet, und fir die technisch anspruchsvolle
Verarbeitung in Mischfutterwerken nicht geeignet. Vor allem
die Produkte aus der Fermentation zur Herstellung von Lysin.



10

15

20

25

30

WO 2005/006875 PCT/EP2004/006655

sind hier zu nennen. Die einfache Entwésserung‘der rohen
Fermentationsbrithe durch Spriihtrocknung fiihrt zu einem
staubigen, stark hygroskopischen und nach kurzer Lagerzeit
klumpigen Konzentrat, das in dieser Form nicht als
Tierfuttermittel eingesetzt werden kann.

Der Einsatz eines Spriihtrockners mit integrierter
Wirbelschicht liefert ein feinteiliges und pordses, aber
rieselfdhiges Spriithkorn mit sehr geringer Schiittdichte und
immer noch hoher Hygroskopizit&dt. Beim Handling dieses
Produktes entsteht eine erhebliche Staubbelastung.

Eine Aufbaugranulation in der Wirbelschicht erwies sich
ebenfalls als wenig geeignet, da auch hier groRe Mengen
Zuschlagstoffe (i. d. R. mehr als 10 Gew.-%) erforderlich
sind, wobei diese gemdf DD 268 856 kontinuierlich zugegeben
werden. Dabeili ist deren Einsatz insbesondere deswegen
essentiell, um aus der Fermentationsbrithe das Wasser zu
binden, und so ein Verklumpen des Granulats zu verhindern,
was sich insbesondere bei der Aufbaugranulation nachteilig
auswirken wiirde.

Weitere Verfahren zur Granulation von Aminos&uren
enthaltenden Tierfuttermittel-Zusédtzen auf
Fermentationsbrithebasis sind aus der US 4,777,051, der
EP 0 615 693 B und der EP 0 533 039 B bekannt.

Die US 4,777,051 offenbart ein Spriihtrocknungsverfahren mit .
nachgeschaltetem zusdtzlichen Trocknungsschritt.

Tryptophan- oder Threonin-Lésungen unterschiedlichen
Ursprungs mit einem Gehalt von 20 - 60 wt-%, bezogen auf
den Gesamt-Feststoffgehalt, werden in einem ersten Schritt
zu einem halbtrockenen Granulat mit einer Restfeuchte von

5 -15% verspriiht. AnschlieRend wird das feuchte Granulat

auf einem Fdrderbandtrockner mit Lochboden ausgebreitet und
mit heiRer Luft endgetrocknet, wobei ein Produkt von etwa .
4 Gew.-% Restfeuchte erhalten wird.
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Die Trocknung wird demnach aufwendig in zwei Stufen in zwei
verschiedenen Apparaten ausgefiihrt.

GemdR EP 0 615 693 wird die Granulation ebenfalls in einem
zweistufigen Trocknungsverfahren durchgefiihrt.

Die Fermentationsbrihe wird gegebenenfalls nach Entfernung
eines Teils der Inhaltsstoffe zu einem Feinkorn, das zu
mind. 70 Gew.-% eine maximale Partikelgrdfe von 100 pum hat,
spriihgetrocknet, und das so erhaltene Feinkorn in einer
zweiten Stufe zu einem Granulat aufgebaut, das zu mind.

30 Gew.-% Feinkorn enthdlt.

Neben der Zweistufigkeit des Trocknungs-
Granulationsverfahrens ist bei diesem Prozess von Nachteil,
dass die Granulation nur chargenweise und nicht
kontinuierlich erfolgen kann.

Aus der EP 0 809 940 Bl ist ebenfalls ein Verfahren zur
Granulation eines Tierfuttermittel-Zusatzes auf
Fermentationsbriihe-Basis bekannt. Das Verfahren ist dadurch
gekennzeichnet, dass die Fermentationsbriihe in einer
Wirbelschicht in einem Schritt granuliert, kompaktiert und
getrocknet wird, wdhrend eine zur Einstellung eines
gewlinschten Korndurchmessers und einer gewlnschten
Schiittdichte ausreichende Energiemenge zusédtzlich zu der
Erzeugung der stationdren Wirbelschicht benétigten Energie
auf mechanischem Weg in die Wirbelschicht eingetragen wird.

Ein wesentliches Merkmal der Wirbelschicht-Spriihgranulation
ist die Ausbildung einer stabilen Wirbelschicht innerhalb
des Granulators. Das bedeutet, dass die Geschwindigkeit des
Anstrémmediums so gewdhlt werden muss, dass es zur
Fluidisierung der zu trocknenden Teilchen kommt, die
pneumatische Forderung aber vermieden wird. Somit wird
sichergestellt, dass die gebildeten Teilchen zwar nicht
ausgetragen werden, aber ein sténdiger Platzwechsel der
Teilchen stattfindet, so dass eine gleichmédfige
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Auftreffwahrscheinlichkeit fir die eingespriihten Tropfen

gegeben ist.

Dieses Verfahren weist die bekannten Nachteile der
Wirbelschicht~Sprithgranulation auf. Dies sind
hauptsédchlich:

Mit abnehmender Partikelgrofie muss die Geschwindigkeit des
Anstrommediums stark reduziert werden, damit eine stabile
stationére Wirbelschicht aufrecht erhalten und ein Austrag
der Partikel aus dem Granulator vermieden wird. Da bei
diesem Verfahren das Anstrémmedium der Energietrdger ist,
geht die Leistungsfdhigkeit extrem zuriick. Die erzielbaren
Aufbauraten werden zu gering, um das Granulationsverfahren
noch wirtschaftlich betreiben zu kénnen.

Ein Verfahren dieses Typs wird in der US 4,946,654

‘beschrieben. Einen Verlust an Material durch den Austrag

von Staub wird dadurch vermieden, dass dieser von dem aus
dem Granulator stromenden Gas abgetrennt und in das
Wirbelbett =zurtickgefiihrt wird.

Die Leitungen sind so dimensioniert, dass nur geringe
Feststoffmengen zurilickgeleitet werden kénnen.

Aufgabe der Erfindung ist es, ein kontinuierlich
durchfiihrbares effizientes Verfahren zur Granulation eines
Aminosduren und Vitamine enthaltenden Futtermittelzusatzes
bereitzustellen, wobei der Zusatz bevorzugt ein
Fermentationsprodukt ist und gegebenenfalls weitere
Inhaltsstoffe incl. der Biomasse aus der Fermentationsbriihe
enthdlt. '

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Granulation von L-
Aminosduren und Vitaminen, insbesondere ausgewdhlt aus der
Gruppe Methionin, L-Lysin, L-Threonin, L-Arginin,
L-Tryptophan oder Calciumpantothenat oder Pantothensdure
(Vitamin B5), das dadurch gekennzeichnet ist, dass man die
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Granulation in einer zirkulierenden Wirbelschicht
durchfihrt, indem man

a) eine wissrige Suspension oder eine wissrige Ldsung
einer Aminosédure oder eines Vitamins in einer die
Wirbelschicht enthaltende Granulatorkammer verspriiht,

b) mindestens 10 Gew.-% der in der Granulator-Kammer
befindlichen Teilqhen mit dem Trocknungsgas austridgt,

c) anschlieffend die ausgetragenen Teilchen aus dem
Gasstrom abtrennt,

d) die aus dem Abgasstrom abgetrennten Teilchen der Kammer
wieder zufihrt und

e) granulierte Teilchen mit einer Gréfe innerhalb des
gewliinschten TeilchengréfRenbereichs kontinuierlich aus
der Kammer bevorzugt nach unten abzieht, so dass die
Menge des sich in der Kammer befindlichen Feststoffs
konstant bleibt.

Vorteilhafterweise durchstrémt das Trocknungsgas die Kammer
entgegen der Gravitationskraft und wird liber einen
Anstroémboden mit einer Temperatur im Bereich von 100 bis
450°C, bevorzugt von 150 bis 350°C in die Kammer
eingeleitet.

Im Unterschied zum Stand der Technik wird auf diese Weise
erfindungsgemdf® nicht in einer stationdren Wirbelschicht,
sondern in einer zirkulierenden Wirbelschicht (Circulating
Fluidised Bed CFB) granuliert. Das bedeutet, dass die
Anstrémgeschwindigkeit des Trocknungsgasstrom so
eingestellt wird, dass 10 bis 100 Gew.-%, bevorzugt 30 bis
100 Gew.-%, insbesondere 50 bis 100 Gew.-%, der
Feststoffpartikel, bezogen auf die Wirbelschicht in der
Granulatorkammer, diese Kammer kontinuierlich nach oben
verlassen, dann aus dem Gasstrom abgetrennt und in die
Granulatorkammer zuriickgefiihrt werden.
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Die zum Austrag notwendige Anstrémgeschwindigkeit ist
abhdngig von der TeilchengréfRe und der Dichte der Partikel
und bel&uft sich im allgemeinen auf das 1 bis 10-fache,
bevorzugt 1 bis 4-fache der Geschwindigkeit, die notwendig
ist um auch Teilchen, die nicht zum Feinstaub gehéren (<
100 pm), in der gewlinschten Menge mit dem
Trocknungsgasstrom zirkulieren zu lassen. Dabei handelt es
sich insbesondere um Teilchen, die noch nicht die
gewlinschte EndgrtfRe erreicht haben.

Bei den klassischen Wirbelbettverfahren (z.B. US 4,946,654)
werden nuf sehr kleine Mengen feiner Staub ausgeblasen und
die Teilchen mit einer KorngréfRenverteilung im Bereich von
> 100 um verbleiben in der Wirbelschicht und werden aus
dieser abgezogen, aber nicht zirkuliert.

Erfindungsgemdfl werden Teilchen mit Korngrdssen

< und > 100 um, wenn gewlnscht auch im Bereich von 250 um
bis 600 um in der gewilinschten Menge nach oben gefdérdert und
zirkuliert.

Die Zirkulationsrate pro Stunde eﬁtspricht erfindungsgemin
im allgemeinen dem 2 bis 100-fachen, insbesondere dem 5 bis
50-fachen des Massen-hold-ups in der Granulatorkammer. Nach -
dem Stand der Technik belduft sich der Wert flir diesen
Parameter im Wirbelbett dagegen auf < 2. Die Obergrenze der
Anstromgeschwindigkeit ergibt sich durch die Vorgaben der
apparativen Handhabbarkeit.

Es wurde auch gefunden, dass durch den zusdtzlichen Eintrag
von mechanischer Energie in die Wirbelschicht ein weniger
starkes Grénulatorwachstum bzw. eine Nivellierung der
Partikeldurchmesser und eine Erhdhung der Schiittdichte
erreicht wird.

Besonders vorteilhaft wird das Granulationsverfahren so
ausgefiihrt, dass die zusédtzliche Energie durch bewegliche
fldchenfdrmige Gebilde in das Wirbelbett in der
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Granulationskammer eingetragen wird. Hierbei kann es sich
um rotierende Messer, Fliigel, Klingenfl&dchen, Flacheisen
oder Verdichter handeln, welche in der Kammer des
Wirbelbetts angebracht sind. Dabei ist es méglich, die
Messer, Klingen, Flacheisen, Verdichter oder dergleichen
mechanisch anzutreiben und so eine stdndige Zerkleinerung
der Granulationskodrner zu erzielen, so dass die Partikel
des Wirbelbettes unter einer gewissen Korngrdfe bleiben. Es
sind jedoch auch alle anderen dem Fachmann gel&ufigen
Werkzeuge méglich, welche beispielsweise direkt in das
Wirbelbett eintauchen kdnnen. So ist die Verwendung von
rotierenden Schnecken oder stark scherenden Mischwerkzeugen
vorstellbar, wobeli auch diese Wérkzeuge auf das Korn oder
Granulat im Wirbelbett einwirken und mit den Partikeln in
Wechselwirkung treten.

Das CFB-Verfahren ist vor allem aus der heterogenen
Katalyse bei der Verwendung feinteiliger Katalysatoren oder
der Verbrennungstechnologie bekannt, nicht aber zur
Granulatbildung organischer Verbindungen.

Bei den zu granulierenden Feststoffen handelt es sich um
Tierfuttermittelzusdtze, vorzugsweise um Aminosduren und
Vitamine. Bei den Aminosduren vorzugsweise um L-Arginin,
Methionin, L-Lysin, L-Threonin und L-Tryptophan, bei den
Vitaminen vorzugsweise um Calciumpantothenat (Vitamin BS5)
oder Pantothenséure.

Zum Einsatz kommen dabei konzentrierte wédssrige Ldsungen
oder Suspensionen der gereinigten Verbindungen aus
chemischer sowie fermentativer Produktion mit einer
Reinheit des Feststoffes von 80 bis ca. 99,5%, sowie
aufkonzentrierte Fermentationsbriihen. Die '
Fermentationsbrihen enthalten wie in EP 0 809 940 Bl und
EP 615 693 Bl insbesondere fiir L-Lysin beschrieben neben
diesen Verbindungen gegebenenfalls noch weitere
Bestandteile der Fermentationsbrithe sowie die Biomasse. Die
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Biomasse kann aber auch ganz oder teilweise bereits
abgetrennt sein.

Es wurde festgestellt, dass mit dem erfindungsgemidRen
Verfahren im Gegensatz zu bekannten Verfahren der
stationdren Wirbelschicht-Sprithgranulation mit den
genannten Feststoffen auch filir Partikel mit einem relativ
geringen mittleren Durchmesser von z. B. 100 bis 400 Hm
hohe Aufbauraten und damit ein effizientes Verfahren
realisiert werden kdnnen. Es konnen sogar Partikel im
GroRenbereich kleiner 100 um iliber eine Wirbelschicht-
Sprihgranulation zugdnglich sein.

Die Effizienz des Verfahrens ist auch abhédngig von dem
Gehalt des Feststoffes in Aufgabeldsung. Mit steigendem
Feststoffanteil sinkt die zu verdampfende Wassermenge. Der
fiir die Granulation notwendige Energiebedarf reduziert sich
und die Apparatur kann kleiner ausgefiihrt werden. Fiir
relativ schlecht 16sliche Feststoffe wie z. B. L-Threonin
(Loslichkeit bei 85°C ca. 19%) wurde die Léslichkeit und
damit die Effizienz des Verfahrens in der Uberhitzung des
Aufgabemediums gefunden. Mit einer speziellen
Diisenanordnung wird ein Vordruck von 1 bis zu 5 bar in der
Zulaufleitung zu den Diisen erzeugt, der eine Erhitzung auf
Gber 100 bis 160°C ermdglicht. Die spezielle mit Pressluft
betriebene Zweistoffdruckdiise besitzt einen verldngerten
Flissigkeitseinsatz mit einem Dreinutendrallkdérper. Der
Drallkodrper ist so bemessen und eingestellt, dass der freie
Querschnitt den die Fliissigkeit passieren muss méglichst
grof? ist und trotzdem unter Betriebsbedingungen ein hoher
Druckabfall von bis zu 5 bar in der Fliissigkeitstrecke
erzielt wird. Gleichzeitig kénnen trotz dieser Anstauung im
Fluid enthaltene Feststoffpartikel mit einer TeilchengréRe
bis 50 yum die Diise passieren. Die Zerstdubung der durch den
Drallkdrper tretenden Flussigkeit erfolgt pneumatisch durch
Entspannen verdichteter Luft im Ringspalt um den
Flissigkeitseinsatz. '
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Die Loslichkeit von L-Threonin steigt bei 120°C auf ca.
32%. Uberraschenderweise wurden dabei auch bei den
hitzeempfindlichen Aminos&duren und Vitaminen widhrend des
Ablaufs der Granulation keinerlei Zersetzungsreaktionen und
damit Produktverluste festgestellt.

Die Erh6hung der Feststoffkonzentration kann auch durch den
Einsatz von Suspensionen des entsprechenden Feststoffes in
einer gesdttigten Lésung des entsprechenden Feststoffes
erfolgen. Diese kann erzeugt werden durch

Uberkonzentration einer den Feststoff enthaltenden Lésung
durch Eindampfung etc. '

Zugabe des Feststoffes zu einer gesdttigten Ldsung des
Feststoffes.

Beim Einsatz von Suspensionen bietet eine kieine
PartikelgroRe (im allgemeinen 10 - 30 um) des ungeldsten
Feststoffanteils Vorteile bei der Erzeugung von stabilen
Granulaten. Wenn notwendig, kann die PartikelgroRe des
ungeldsten Anteils entsprechend verringert werden durch

eine vorherige Trockenvermahlung des zugegebenen
Feststoffanteils

eine Nassvermahlung in der Suspension, bevorzugt durch nur
einen Durchgang durch das Mahlorgan in der Zulaufleitung
zur Sprihdiise.

Mit dem beschriebenen Verfahren ist es méglich,
Suspensionen mit Feststoffkonzentrationen bis iiber
70 Gew.-% zu verarbeiten.

Bevorzugt eingesetzt werden Suspensionen mit einem Gehalt
von 25 bis 60 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge der
Suspension.

Uberrascherweise konnten mit dem beschriebenen Verfahren
auch aus Ldsungen oder Suspensionen von sehr reinen
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Feststoffen (bis 99,5%) ohne Zugabe von Bindemitteln oder
anderen Hilfsstoffen Granulate mit den geforderten
Eigenschaften erzeugt werden.

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist eine VOrrichtung
zur Durchfiihrung des erfindungsgemdfen Verfahrens, welche
folgende Merkmale aufweist:

a) eine zylindfische oder rechteckige Granulatorkammer mit
einem Durchmesser-Hbhe-Verhiltnis von 1:1 bis 1:5 (im
Falle der rechteckigen Ausfiihrung betragen die
Abmessungen Breite:L&nge:HShe von 1:1:1 bis 1:8:5), die
einen Anstrémboden enthilt,

b) ein in dieser Kammer angeordneten Zerstdubungsorgan fir
die Suspension oder L&sung,

c) Zufihrorgan fiir das Fluidisier- bzw. Trocknungsmedium

d) eine im oberen Teil der Kammer angeordnete
Austragsdffnung flir das zu recyclierende Produkt,

e) ein Feststoffabscheidesystem , das liber diese ,
Austragsdffnung mit der Kammer verbunden wird, und das
ein gegebenenfalls mit einer Filtereinheit versehenes
Abluftrohr zur Abfiihrung des Gasstromes enthilt,

f) eine Riuckfihrung flir das zu recyclierende Produkt, die
ausgehend von der Austragstffnung in dem unteren Teil
der Kammer mindet,

g) gegebenenfalls ein Sichter , der am unteren Teil der
Kammer angebracht ist.

Die Vorrichtung besteht aus einer vorzugsweise hohen
Granulationskammer 1 mit einem Breite zu Lé&nge zu Hdhe
Verhdltnis von 1:1:1 bis 1:8:5, vorzugsweise 1:6:3. Sie ist
am unteren Ende mit einem geeigneten Anstrémboden versehen.
Der Druckverlust des Bodens muss so bemessen sein, dass
sich das Anstrémmedium gleichméfig auf den vollen
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Apparatequerschnitt verteilt und keine Totzonen vorhanden
sind. Nach einem weiteren rechteckig oder zylindrischen
Teil der auch expandierend auf die doppelte Breite oder
Durchmesser erweitert ausgefiihrt werden kann mindet die
Abgasfiihrung des Granulators in das Abscheidesystem,
beispielsweisé Uber ein oder mehrere in Reihe geschaltete
Abscheidezyklone und einen Abluftfilter in die
Kreisgasleitung oder den Abgaskamin. Die
Feststoffabscheider sind mit Feststoffriickfiuhrleitungen in
die Granulationskammer knapp tiber dem Anstrémboden
versehen. Zum pneumatischen Abschluss der
Feststoffabscheider werden geeignete Apparate wie zum
Beispiel Zellradschleusen eingesetzt. Die
Granulationskammer wird {iber einen Ventilator und einen
geeigneten Gaserhitzer mit heiRem Trocknungsgas (zum
Beispiel Rauchgas, Luft, Stickstoff) versorgt.

Ein sichtendes Austragsrohr, das vielfdltige Formen
besitzen kann, ist vorzugsweise am unteren Ende der
Granulationskammer mittig angebracht‘und miindet in einer
Aussparung des Anstrémbodens. Es kann mit Einbauten zur
Verstédrkung der Sichterleistung versehen werden, oder mit
einer Sichterkammer verbunden sein. Uber eine vom
Hauptstrom unabhéngige Gasversorgung kann im Sichterrohr
eine definierte sichtende Aufwdrtsstrémung eingestellt
werden. Entgegen dieserlstrémung kann der Feststoff tiber
einen weiteren pneumatischen Abschluss ausgetragen werden.

Um anndhernd sphérische Teilchen zu erzeugen, ist es
vorteilhaft, die Suspension oder Lésung in sehr feine
Trépfchen zu zerteilen. Zur Zerstdubung der Suspension oder
Losung konnen pneumatische Diisen und Druckdiisen eingesetzt
werden. Vorzugsweise kommt eine kombinierte
Zweistoffdruckdiise zum Einsatz, wobei die Suspension tiber
eine vielstufige pulsationsarme Hochdruckpumpe zur Diise
gefdrdert wird. Es kdnnen auch eine Dreistoffdiise oder
Mehrstoffdiise eingesetzt werden. Der Druckeinsatz dieser
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Dise sollte so bemessen sein, dass mit den Durchflussraten
unter Betriebsbedingungen ein hoher Druckabfall erzielt
wird. Um ein sehr feines Spray zu erhalten, wird dabei die
Druckzerstdubung noch durch eine zusdtzliche
Zweistoffzerstidubung mittels Pressluft tberlagert.

Die Dlise sitzt vorzugsweise unten iiber dem Anstrémboden
zentral in der Mitte der Granulationskammer tiber der
Sichterdffnung mit der Sprithrichtung nach oben. Mit einer
verstellbaren Luftkappe kann der Diisenstrahl und damit der
Offnungswinkel eingestellt werden.

Die Granulation von Feststoffen in der zirkulierenden
Wirbelschicht (CFB) erfolgt auf die im folgendem
beschriebene Weise. Wesentlich iét, dass die
Anstromgeschwindigkeit des heifen Trocknungsgases in der
Granulationskammer bevorzugt deutlich tiiber der
Austragsgeschwindigkeit granulierenden Partikel liegt.

Mit der Diise wird eine feststoffhaltige Suspension oder
Losung in die mit heifem Trocknungsgas betriebene entweder
noch feststofffreie oder bereits mit einer Startfillung an
feinen Partikeln versehenen Grahulationskammer gespriiht.
Dort verdampft die Fliissigkeit und Feststoffe bleiben
lbrig. Der sich in der Granulationskammer bildende
Partikelstrom wird bis zu 100% aus dieser Kammer
ausgetragen, anschlieRfend zum Beispiel mit Hilfe von
Zyklonen abgeschieden und in die Kammer recykliert. Dies
geschieht vorzugsweise mit einer sehr hohen
Zirkulationsrate. Bevorzugte Zirkulationsraten betragen das
2 bis 100-fache, besonders bevorzugt das 5 bis 50-fache des
Massen-hold-ups im Granulator pro Stunde.

Um geniligend Spriihkeime zur Aufnahme der
Suspensionstrépfchen in dieser zirkulierenden Masse zu
haben, ist es erforderlich, einen ausreichenden Massen-
hold-up im System zu halten, was mit einem hohen
zirkulierenden Massenstrom einhergeht. Die Auslegung der
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Feststoffabscheidung des Abgasstroms ist diesem hohen
Durchsatz anzupassen.

Als MessgrdRe fﬁr den zirkulierenden Massenstrom kann eine
Druckverlustmessung zum Beispiel tiiber den ersten Zvklon 4
eingesetzt werden. Mit hoherer Feststoffbeladung erhéht
sich bei sonst gleichen Betriebsbedingungen der Druckabfall
Uber den Zyklon. Ist der Zyklon tiberladen und schléagt
durch, erreicht der Differenzdruck dann einen nicht weiter
ansteigenden Maximalwert. Der anzustrebende Betriebspunkt
ist etwas unter diesem Niveau.

In der Aufwidrtsstrémung der Trockenkammer wird der
rezyklierte Feststoff an der Diise vorbei nach oben
gefdrdert. Im Diisenstrahl treffen sich Feststoffteilchen
und Sprithtrépfchen. Die Fliissigkeit trocknet auf der
Oberfldche der Partikel ab, und es verbleibt der enthaltene
Feststoff. Dadurch wachsen die Partikel in der
Zirkulationsschicht an. Um méglichst sphirische Granulate
zu erzielen, missen die Spriihtropfen wesentlich kleiner als
die im Kreis gefiihrten Granulate sein.

Die zirkulierende Masse muss konstant gehalten werden, so
dass nach dem Aufbau eines ausreichenden Massen-hold-ups im
Granulator ein Teil der darin befindlichen Masse
kontinuierlich ausgetragen werden muss. Durch Zuriicknahme
der Gasstrémung des integrierten Sichters werden nur die
groben Teilchen ausgetragen und das Feingut verbleibt zum
weiteren Granulataufbau im Granulator. Der Sichter wird so
geregelt, dass die im System zirkulierende Masse konstant
bleibt.

Die im Austrag zu erzielende KorngrdRe ist von der
Keimbilanz im Granulator abhdngig. Diese wird wesentlich
vom Gleichgewicht von Keimbildung durch Abrieb oder nicht
treffende Sprihtropfen und dem Granulataufbau bestimmt.
Gezielt kann die KorngréRe einerseits durch die Wahl der
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Trocknungsparameter oder andererseits durch Zugabe von
Bindemittel erhdht werden.

So kénnen andere Trocknungsparameter durch die Erhéhung der
Feedmenge eingestellt werden. Dadurch sinkt die
Ablufttemperatur und es werden mehr Sprihtrépfchen erzeugt,
die langsamer trocknen. Damit erhdht sich die
Trefferwahrscheinlichkeit auf die Granulatkeime, zu dem
bleibt die Granulatoberfldche lénger feucht. Es bilden sich
im Mittel grodRere Keime.

Der Zusatz von Bindemittel erhdht die Granulatfestigkeit,
wodurch der Abrieb verringert wird. Damit entstehen weniger
Keime. Wiederum erhéht sich die mittlere KorngrétfRe der
Granulate.

Das erfindungsgeméfe Verfahren kann durch eine in das
Verfahren integrierte Produkttrocknung erginzt werden.

Die Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zu
entwickeln, um ndherungsweise sphdrische, massive Partikel
mit enger PartikelgréRenverteilung im PartikelgréRBenbereich .
von 100 um bis 2000 um und guten Schiitteigenschaften
(geringer Abrieb, geringer Staubgehalt, gutes
FlieRverhalten) aus einer Feststoffsuspension oder Lésung
herzustellen.

Vorzugsweise wird das Verfahren zur Herstellung von
Futtermittelzus&dtzen so betrieben, dass die mittlere
PartikelgroRe des Tierfuttermittelzusatzes auf Werte
zwischen > 0,1 und 2,0 mm eingestellt wird. Vorzugsweise
liegt der Durchmesser von 95% der Partikel im Bereich
zwischen > 0,1 und 1,2 mm. Dariiber hinaus ist es besonders
zweckméflig, wenn der Durchmesser der Teilchen so
eingestellt wird, dass er bei 95% der Partikel im Bereich
zwischen 0,3 und 0,8 mm liegt. In einer noch weiteren
vorzugsweisen Variante des erfindungsgemdfen Verfahrens ist .
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es bevorzugt, dass er bei 95% der Partikel im Bereich

‘zwischen 0,5 und 1,2 mm liegt.

Mit dem érfindungsgeméﬁen Verfahren erh&dlt man in einem
Schritt aus einer Fermentationsbriihe, die bevorzugt
eingedickt ist, teilweise oder ganz von Biomasse befreit
oder im Originalzustand sein kann, ein Produkt mit einer
gewlnschten Schiittdichte. Dabei ist die Schiittdichte des
Tierfuttermittelzusatzes vorzugsweise auf > 600 kg/m°> bis
700 kg/m? eingestellt. In noch weiterer zweckméfRiger
Verfahrensmodifikation l&sst sich die Erfindung so
ausfiihren, dass in einem einzigen Schritt die Schiittdichte
des Tierfuttermittelzusatzes auf > 650 kg/m’> bis 800 kg/m3
eingestellt wird.

Daneben lassen sich nach dem erfindungsgemiRen Verfahren
Tierfuttermittelzusitze mit herausragender
Abriebsfestigkeit des Granulates erhalten. So ist es bei
geeigneter Verfahrensfihrung ohne weiteres moglich, die
Abriebsfestigkeit des Tierfuttermittelzusatzes auf
Abriebswerte im Bereich von < 1,0 Gew.-% einzustellen.
Besonders bevorzugt wird das Verfahren der Erfindung so
gefihrt, dass die Abriebsfestigkeit des
Tierfuttermittelzusatzes auf einen Abrieb zwischen 0 und
0,3 Gew.-% eingestellt wird.

Ublicherweise enthalten die erfindungsgemif zugidnglichen
trockenen Additive bis zu 20% Fermentationsbiomasse.

Hohere Aminosduregehalte bis max. 90% in der Trockenmasse
sind z. B. bei der Herstellung von L-Threonin mit
Escherichia coli erreichbar.

Bei der Herstellung von L-Lysin, L-Arginin bzw. L-
Tryptophan mit Corynebacterium glutamicum bzw. Escherichia
coli K12 Abkémmlingen liegt der Aminosduregehalt i. d. R.
etwas niedriger, insbesondere bei Tryptophan sind
fermentativ derzeit maximale Gehalte von 70 Gew.-% typisch.
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Vorzugsweise liegt im gemdf der Erfindung erhéitlichen
Additiv ilberwiegend nur eine Komponente, insbesondere eine
Aminosiure, als Wirkstoff vor. Ein solches Additiv ist dann
universell entsprechend seinem Wirkstoffgehalt zu jedem
Futter oder zu Prémixen zudosierbar. Bei definierten
Futtermischungen kann es aber auch zweckmédfRig sein, dass
mehrere Komponenten, insbesondere Aminosduren, in dem
Additiv in einem bestimmten Verh&iltnis zueinander
vorliegen, so dass mit nur einem Additiv die gewlinschte
Anreicherung erreicht wird. Das Verhdltnis dieser
Wirkstoffe kann beispielsweise durch Mischen mehrerer
Fermentationsbriihen oder Additive sowie auch durch
Zudosieren der reinen Wirkstoffe L-Aminos&duren oder
Vitamine erhalten werden. Neben einem einzelnen Wirkstoff
oder mehreren gezielt enthalten bzw. definierten
Wirkstoffen im Additiv sollten mdglichst wenig weitere
undefinierte oder nicht zur Supplementierung geeignete
Wirkstoffe im Additiv vorhanden sein.

Um den Aminosduregehalt in der Trockenmasse zu erhShen oder |
um die Trockenmasse auf einen bestimmten Gehalt an
Aminosdure zu standardisieren oder um den Proteingehalt der
Trockenmasse zu erniedrigen, kann die Biomasse ggf. andere
Stoffe durch mechanische Trenntechniken und unter Belassen
der Uberwiegenden Anteile der restlichen Komponenten der
Fermentationsbriihe vorzugsweise nach Ende der Fermentation
entfernt werden.

Wenn keine Biomasse abgetrennt werden soll, ist die
Fermentation vorteilhaft so zu fiihren, dass méglichst wenig
Biomasse produziert wird, wobei die zugegebenen Nihrstoffe
am Ende mdglichst weitgehend verbraucht sein sollen. Eine
solche Fermentation ist z. B. in der DE-A 41 30 867,
Beispiel 3, beschrieben. Vorteilhafterweise wird die
Fermentation so gefithrt, dass tiber mindestens 30%,
vorzugsweise lber 70%, der Fermentationsdauer die
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Konzentration an verwertbarem Zucker in der
Fermentationsbrithe héchstens 0,3 Gew.-% betrigt.

Die granulierten Futtermittelzusitze enthalten I.-
Aminos&duren oder Vitamine in einer Menge von 40 bis
~ 100 Gew.-%, bevorzugt 40 bis 85%.

Als Aminosdure produzierende Mikroorganismen werden fir
Lysin bevorzugt geeignete Mutanten der Spezies
Corynebacterium oder Brevibacterium verwendet.

Als Kohlenstoffquelle werden vorzugsweise Hydrolisate von
Maniok St&rke (Cassava), High Fructose Corn Sirup (HFCS),
Starkehydrolysate (Glucose) oder Saccharose eingesetzt. Ein
geringer Anteil kann auch aus Zuckerriiben oder
Zuckerrohrmelasse stammen. Dieser Anteil sollte 5 Gew.-%
der Gesamtkohlenstoffquelle nicht {iberschreiten (= 10 Gew. -
$ Melasse in der Gesamtkohlenstoffquelle).

Flir Threonin, Tryptophan oder Pantothensdure werden
bevorzugt geeignete Mutanten der Spezies Escherichia coli
oder Corynebakterium oder Corynebacterien eingesetzt.

Als Stickstoffquelle dienen neben Ammoniak oder
Ammoniumsulfat Hydrolysate von Protein enthaltenden
Stoffen, wie Maiskleber, Sojamehl oder der Biomasse aus
einem vorhergehenden Ansatz oder beispielsweise
Maisquellwasser oder Fischpepton.

Die Fermentationstemperatur liegt zweckmdRigerweise
zZwischen 30 und 40 °C, der pPH~-Wert des Fermentationsmediums
zwischen 6,0 und 8,0. Die Dauer der Fermentation betrdgt im
allgemeinen 100 h und mehr.

Nach dem Ende der Fermentation werden im allgemeinen die
Mikroorganismen thermisch oder auch durch andere Verfahren,
Z. B. durch Zusatz einer Minerals&dure, wie Schwefelsédure,
abgetétet.
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Anschliefend wird ggf. die Biomasse ganz oder teilweise
nach bekannten Verfahren, wie Separieren, Dekantieren,
einer Kombination von Separieren und Dekantieren,
Ultrafiltration oder Mikrofiltration, abgetrennt.

Die Fermentationsbrithe wird dann durch bekannte Verfahren,
z. B. in einem Diinnschicht- oder Fallfilmverdampfer, zu
einem Vorkonzentrat mit einem Feststoffgehalt von 30 bis

60 Gew.-% eingedickt. Dieses Vorkonzentrat kann dann ebenso
wie die Fermentationsbrithe direkt dem erfindungsgemidfen
Verfahren unterworfen werden.

Sofern eine Standardisierung des erfindungsgemifRen
Tierfuttermittels beziliglich des Gehalts der L-~Aminosiure
erwinscht ist, kann dies beispielsweise durch entsprechende
Wahl der Menge an verbleibender Biomasse und/oder
geeignetes Abmischen von Vorkonzentraten und/oder
Fermentationsbriihen erfolgen. Entsprechend kénnen auch
Biomasse-freie oder -reduzierte Brithen mit Originalbriihen
zur Standardisierung gemischt werden. Eine andere
Mdglichkeit ist der Zusatz geringer Mengen an
futtermittelrechtlich unbedenklichen Zuschlagstoffen, wie
Weizenkleie, Maisspindelmehl oder Perlite oder auch der
Zusatz reiner L-Aminosduren oder Vitamine.

Die gemdR dem Verfahren der Erfindung erhdltlichen
Tierfuttermittel-Additive finden Verwendung zur
Supplementierung oder Herstellung eines Tierfuttermittels
oder Pramixes filir Tierfuttermittel.

Sie enthalten Biomasse gegebenenfalls in einer Menge von
> 0 bis 20:Gew.-% (Trockenmasse).
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Patentanspriiche

1.

Verfahren zur Granulierung von Aminosduren und/oder
Vitaminen und gegebenenfalls Bestandteile aus der
Fermentationsbriihe enthaltenden Futtermitteladditiven,
dadurch gekennzeichnet, dass man die Granulation in

einer zirkulierenden Wirbelschicht durchfﬁhrt.

Verfahren gemdf Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,

dass man

a) eine wdssrige Suspension oder eine wédssrige Lésung
der Aminosdure oder eines Vitamins in einer die
Wirbelschicht enthaltenden Granulationskammer
verspriht,

b) mindestens 10 Gew.-% der in der Kammer
befindlichen Teilchen aus der Granulationskammer
mit dem Trocknungsgas austrigt,

c) anschlieRend die ausgetragenen Teilchen vom
Gasstrom abtrennt,

d) die abgetrennten Teilchen der Wirbelschicht
zumindest teilweise wieder zufihrt (b - d:
Zirkulation) wahrend man

e) granulierte Teilchen mit einer GréRe innerhalb des
gewinschten TeilchengrdfRenbereichs kontinuierlich
in einer Menge aus der Kammer abzieht, dass die
Menge des sich in der Kammer befindlichen
Feststoffs konstant bleibt.

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet,
dass man das Trocknungsgas i{iber einen Anstrémboden in-
die Kammer einleitet und entgegen der
Gravitationskraft durchstrémen l&sst.
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Verfahren gemdf Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet,
dass man 30 bis 100 Gew.-% der in der
Granulationskammer befindlichen Feststoffpartikel
kontinuierlich mit dem Trocknungsgas nach oben
austréagt.

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet,
dass die Anstrémgeschwindigkeit das 1 bis 10-fache,
vorzugsweise das 1 bis 3-fache der Geschwindigkeit

A betrdgt, die notwendig ist, um Teilchen der
. gewlinschten TeilchengréRe mit dem Trocknungsgasstrom

aus der Kammer zu férdern.

Verfahren gemdf Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet,
dass die Zirkulationsrate pro Stunde dem 2 bis 100-

fachen des Massen-hold-ups in der Granulationskammer
entspricht.

Verfahren gemdf Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet,
dass das Trocknungsgas mit einer Temperatur im Bereich
von 100 bis 450°C eingeleitet wird.

Verfahren gemdfR Anspruch 2, dadurch gekennzeichhet,
dass man die durch Fermentation von Mikroorganismen
erhaltene Briihen, die Aminosduren oder Vitamine
enthalten, in die Kammer einspriiht, wobei die Briihe
die Biomasse in > 0 bis 100% der wdhrend der
Fermentation gebildeten Gesamtmenge enthilt.

Verfahren geméf Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet,
dass man wissrige Ldsungen oder wéssrige Suspensionen
der Aminos&uren oder Vitamine in die Kammer einspriiht.

Verfahren gemdff den Anspriichen 8 und 9, dadurch
gekennzeichnet, dass es sich bei den Aminos&duren und
Vitaminen um Verbindungen, ausgew&dhlt aus der Gruppe
L-Lysin, L-Threonin, L-Tryptophan, L-Arginin oder
Calciumpantothenat oder Pantothensdure handelt.
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Verfahren gem&ffs Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet,
dass es sich bei der Aminosdure um Methionin handelt.

Verfahren gemdfl den Anspriichen 9 bis 11, dadurch
gekennzeichnet, dass man liberhitzte gesdttigte
Lésungen, insbesondere von L-Threonin, in die Kammer
einspriiht.

Verfahren gemé&f Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet,
dass man in der Zulaufleitung fir die tberhitzten
Losungen zu den Diisen einen Vordruck von 1 bis 5 bar
aufbaut. - '

Verfahfen gemdfs Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet,
dass man die Lésungen auf tiber 100°C bis 160°C
lUberhitzt.

Verfahren gemdf Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man mechanische Energie in die Wirbelschicht
eintrégt.

Verfahren gem&ffs Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet,
dass die mechanische Energie durch bewegliche
fldchenférmige Gebilde in die Wirbelschicht
eingetragen werden.

Granulierte Tierfuttermittelzusidtze, die L-Aminosiduren
in einer Menge von 40 bis ~ 100 Gew.-% und
gegebenenfalls Bestandteile aus Fermentationsbriihe
und/oder bei der Fermentation gebildete Biomasse in
einer Menge von > 0 bis 20 Gew.-% enthalten.

Granulierte Tierfuttermittelzusidtze gemif Anspruch 17,
dadurch gekennzeichnet, dass sie L-Arginin enthalten.

Granulierte Tierfuttermittelzusdtze, die, gemidR
Anspruch. 17 oder 18, L-Aminosduren in einer Menge von
40 bis 85 Gew.-% enthalten und eine mittlere
Teilchengrdsse von 0,1 bis 2,0 mm aufweisen.
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20. Granulierte Tierfuttermittelzusétze gemédf Anspruch 17
mit einem Gehalt von 80 bis 100 Gew.-% L-Threonin und
einer mittleren Teilchengrdsse von 0,1 bis 2,0 mm.
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