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Einleitung und Zielsetzung 1

1. Einleitung und Zielsetzung

Zerkleinern ist eine wichtige Grundoperation in der pharmazeutischen Industrie. Vor der
Verarbeitung miissen Wirk- und Hilfstoffe zerkleinert und auf vergleichbare TeilchengroB3en
gebracht werden, damit sie homogen gemischt werden kdnnen, gute Auflésungseigenschaften

zeigen und, z. B. als Aerosol, optimal applizierbar sind.

Grundsétzlich wird zwischen Grob- und Feinzerkleinerung unterschieden. Bei der
Grobzerkleinerung kommen Backen-, Walzen- und Prallbrecher zum Finsatz, wobei
Mahlprodukte mit PartikelgroBen im Millimeterbereich erzielt werden. Feinzerkleinerung in
der GroBenordnung von Mikrometern ist mit Kugel-, Hammer- und Strahlmiihlen moglich
[1]. Strahlmiihlen eignen sich zum Mikronisieren besonders gut, weil sie bei Betrieb unter
stabilen =~ Mahlbedingungen  generell sehr feine  Mahlprodukte @ mit  enger
PartikelgroBenverteilung liefern [2]. Die Vorteile der Luftstrahlmiihle liegen zum einen darin,
dass Erwdrmungen des Mahlgutes, die bei der Zerkleinerung auftreten, durch den kiihlenden
Luftstrom verhindert werden. Die Kiihlwirkung beruht auf dem Joule-Thomson-Effekt, dem
Verdampfen eventuell fliissigen Wassers im Mahlgut und dem Energieverbrauch wahrend der
Mahlung [3, 4]. Zum anderen kénnen durch Verwendung eines Inertgases als Mahlgas
oxidationsempfindliche Stoffe vor Sauerstoff geschiitzt werden [9]. Verunreinigungen durch
Metallabrieb sind nahezu ausgeschlossen, weil die Zerkleinerung ohne Mahlwerkzeuge, allein

durch gegenseitige Zusammenstofe zwischen den Mahlgutpartikeln, ablauft.

Seit den fiinfziger Jahren wurden umfangreiche Arbeiten zur Untersuchung des
Zerkleinerungsprozesses in Strahlmiihlen durchgefiihrt. Heute kann ein Bild davon gezeichnet
werden, wie und wo die Zerkleinerung ablduft. Es hat sich gezeigt, dass bei Uberladung der
Miihle Instabilitditen wéhrend der Zerkleinerung auftreten, die zu einem unkontrollierten
Produktaustrag mit erheblichem Grobanteil fithren. Strahlmiihlen kdnnen nur unter stabilen
Mahlbedingungen betriecben werden. Diese miissen durch Auswahl optimaler
Miihleneinstellungen, auf dem Weg iiber ,.trial and error®, fir die jeweilige Substanz ermittelt
werden. Das gleiche gilt fiir den Einfluss der Miihlenbetriebsparameter auf den Grad der
Zerkleinerung in der Miihle.

Das Ziel dieser Arbeit besteht darin, den Einfluss der Betriebsparameter Mahldruck,
Forderrate und Stellung des Tauchrohrs und den Einfluss der Materialeigenschaften auf die

Zerkleinerung quantitativ zu erfassen. Die Versuche werden mit einer Miihle Fryma JMRS 80



2 Einleitung und Zielsetzung

durchgefiihrt, die soweit umgebaut ist, dass Instabilititen detektiert werden konnen.
Einflussfaktoren, die nach der Mahlung das Mahlergebnis verfilschen, wurden bewusst
eliminiert.

Die Untersuchungen stellen eine erste Grundlage fiir ein Modell dar, das es ermoglicht, von
vornherein geeignete Betriebsparameter an der Miihle fiir ein Mahlgut mit bekannten

Stoffeigenschaften zu wihlen, um ein Mahlprodukt bestimmter Teilchengrée zu erhalten.
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2.  Forschungsstand

2.1 Stromungszustand in der Spiralstrahlmiihle

Luftstrahlmiihlen bestehen aus einer flachen, zylindrischen Mahlkammer, in die {iiber
Mahldiisen Mahlgas tangential einstromt [5]. Das Mahlgut wird aus einem Trichter in den
Injektor transportiert und dort mit dem Injektorgas zu einem Gas-Feststoff-Strom vermischt
und in die Mahlkammer beschleunigt. In Abbildung 2.1 ist eine Mahlkammer mit Mahldiisen

und Injektor schematisch dargestellt.

a) b)

Abb. 2.1: Mahlkammer mit Mahldiisen und Injektor: a) Seitenansicht, b) Aufsicht. A:
Fiilltrichter; B: Injektorgas; C: Tauchrohr; D: Mahlkammer,; E: Mahlgas

2.1.1 Untersuchungen mit tribolumineszierenden Substanzen

Das Stromungsgeschehen in der Mahlkammer ist sehr komplex. Es {iberlagern sich
Zerkleinerungs- und Sichtungsvorgédnge. Durch Untersuchungen mit tribolumineszierenden
Stoffen ist es Kiirten und Rumpf gelungen, beide Vorginge bestimmten Zonen in der
Mahlkammer zuzuordnen [31, 32]. Tribolumineszierende Stoffe sind Materialien, die
wihrend der Zerkleinerung Licht aussenden. Diese Eigenschaft beruht auf elektrischen
Vorgingen. Zur Lichtemission kommt es, wenn beim Bruch Ladungstrennung verursacht
wird und sich die Bruchflichen gegeneinander aufladen. Treten Elektronen zum
Ladungsausgleich von einer Bruchfliche zur anderen iiber, wird das Gas im Bruchspalt
ionisiert und zur Lichtemission angeregt. Wird ein tribolumineszierender Stoff in einer
Spiralstrahlmiihle mit durchsichtigem Plexiglasdeckel vermahlen, kann ermittelt werden, in

welchem Bereich der Mahlkammer Zerkleinerung stattfindet, weil dort Leuchterscheinungen
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auftreten miissen. Da bei manganaktiviertem Zinksulfid und bei Zucker die Menge an
ausgesandtem Licht direkt proportional zur neu erzeugten Bruchfliache ist, eignen sich diese
Substanzen sogar zur quantitativen Abschitzung der Zerkleinerung an unterschiedlichen

Stellen in der Mahlkammer.

2.1.2 Differenzierung zwischen Mahl- und Sichtzone

Die Untersuchungen von Kiirten und Rumpf ergeben Folgendes: Die Mahlzone befindet sich
an der Peripherie der Mahlkammer, die Sichtzone im Zentrum. Ist die Mahlgutkonzentration
in der Mahlkammer wihrend der Mahlversuche klein, kann die Mahlzone sogar genauer
charakterisiert werden. Die Zerkleinerung findet bevorzugt an der Riickseite der Mahlstrahlen
und in sehr geringem MaBle an deren Vorderseite statt. Dies ist in der folgenden Abbildung

2.2 dargestellt.

Abb. 2.2: Mahl- und Sichtungszone. A: Mahlzone an der Strahlriickseite; B: Mahlzone an der
Wandung, C: Sichtungszone, I: Injektor

Dieses Phénomen lésst sich folgendermafBlen erkldren: In der Mahlkammer baut sich eine
zirkuldre Grundstromung auf. Sie ist beladen mit Mahlgutpartikeln. Das Mahlgas, das in die
Mahlkammer eingebracht wird, kreuzt die Grundstrémung. Dadurch wird letztere abgebremst
und die mahlgutbeladene Grundstromung staut sich an der Vorderseite der Mahlstrahlen. In
der Folge baut sich dort Uberdruck auf, wihrend an der Strahlriickseite ein Unterdruckgebiet

entsteht; die Mabhlstrahlen verformen sich nierenférmig. Die Grundstromung wird um die
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Mahlstrahlen herum abgelenkt. Im Unterdruckgebiet hinter den Mabhlstrahlen wird Gas

angesaugt und es bilden sich Wirbel aus [33]. Der Verlauf der Wirbelstrémungen ist in

Abbildung 2.3 verdeutlicht.

b)

Abb. 2.3: Entstehung der Zerkleinerungszone durch Wirbelbildung.
a) Strahlablenkung nach Abramowitsch [33]. H: Grundstromung, M: Mahlstrahl;
W: Wirbel
b) Wirbelbildung betrachtet in Miihlenaufsicht.

Unter dem Einfluss der Wirbel konnen sich die Feststoffpartikel, die von den Mahlstrahlen
erfasst werden, auch quer zur Mahlstrahlrichtung bewegen, wobei sehr leicht Partikel
aufeinander prallen. Je nachdem an welcher Stelle die Teilchen in die Mahlstrahlen eintreten,
werden sie liber eine unterschiedlich weite Strecke beschleunigt. Daraus resultieren grof3e
Relativgeschwindigkeiten zwischen den gerade in einen Mahlstrahl eintretenden und den in
Strahlrichtung transportierten Partikeln. Die Wahrscheinlichkeit fiir Zusammenst6Be an der
Mahlstrahlriickseite wird sehr gro3. An der Vorderseite der Mahlstrahlen kann geringfiigige
Zerkleinerung beobachtet werden, wenn die Geschwindigkeit der Partikel in der
Grundstromung sehr hoch ist verglichen mit der Geschwindigkeit des Mahlgases im
Mahlstrahl. Dann sind die Teilchen in der Lage, von vorne zwar nicht bis zum Strahlkern,
aber doch eine kleine Strecke in die Mahlstrahlen einzudringen, und die Wahrscheinlichkeit

fiir interpartikulidre Zusammenstdfe steigt wie oben beschrieben.
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2.1.3 Betrachtung der Stromung iiber den Querschnitt der Mahlkammer

Wird die Stromung in der Mahlkammer im Querschnitt, d.h. in Seitenansicht, betrachtet, sind

zwei verschiedene Stromungsebenen erkennbar. Diese sind in der Abbildung 2.4 dargestellt.

=
|

PRGN
e

ﬁﬁ% %//J

Abb. 2.4: Stromung in der Mahlkammer betrachtet iiber den Querschnitt der Mahlkammer.

Das Mahlgas stromt in der Treibstrahlebene 2 aus den Mahldiisen in die Mahlkammer ein. In
der inneren Zone der Ebene 1 wird dabei Gas vom Rand der Mabhlstrahlen aus in die
Stromung mitgerissen. Dadurch entsteht in unmittelbarer Umgebung zu den Mahldiisen ein
Unterdruckgebiet. Aus Kontinuititsgriinden stromt deshalb Gas in der dufleren Zone der
Ebene 1 zuriick zur Peripherie der Mahlkammer [31].

Der Stromungsverlauf der Ebene 2 wird hauptsidchlich durch die Mahlstrahlen bestimmt. Die
Mabhlstrahlen werden, wie in Kapitel 2.1.2 ausgefiihrt, unter dem Einfluss der Grundstromung
nierenformig verformt und stromen spiralig nach innen. Gas, das im Wirbelbereich quer zur
Mahlstrahlrichtung flieBt, wird aus der Ebene 1 angesaugt. Unter welchem Winkel und mit
welchem Druck das Mahlgas tangential in die Mahlkammer eingeblasen wird, bestimmt
entscheidend den Verlauf der Stromung in den beiden Ebenen. Der optimale Anstellwinkel
liegt nach Skelton [37] zwischen 52° und 60°. Ist der Winkel kleiner, ist die Wandreibung zu
grof} und das Mahlgut wird unzureichend beschleunigt. Wird der Winkel groBer gewéhlt,
verldsst auch grobes Gut die Mahlkammer iiber die Auslassoffnung. Im folgenden Kapitel
wird auf die Zerkleinerungs- und Sichtungsvorginge in der Luftstrahlmiihle néher
eingegangen. Die richtige Wahl der Mahldiisenanstellwinkel und der Gutbeladung sind

entscheidend fiir einen optimalen Betrieb der Miihle.
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2.2 Prallbeanspruchung und Sichtung in der Spiralstrahlmiihle

2.2.1 Prallbeanspruchung in der Spiralstrahlmiihle

Grundlage fiir die Zerkleinerung in der Luftstrahlmiihle ist die Prallbeanspuchung nach der
Beanspruchungsart 2. Zerkleinerung ist allerdings nur dann moglich, wenn zum einen
iiberhaupt die Vorraussetzungen flir Zusammenstéf3e zwischen Partikeln vorhanden sind und
wenn zum anderen die Geschwindigkeiten der zusammenstoBBenden Teilchen grof3 genug sind

[8, 34, 35].

2.2.1.1 Die mittlere freie Weglinge zwischen Partikeln in der Mahlkammer

Damit Partikel aufeinander treffen konnen, muss die mittlere freie Weglidnge zwischen den
Teilchen kleiner sein als deren Flugweg, d.h. als der Abbremsweg der Partikel durch
Luftreibung. Wird davon ausgegangen, dass die Geschwindigkeiten der Partikel in der
Mahlzone rdumlich gleichmédBig verteilt sind und somit eine Boltzmann-Maxwellsche-
Geschwindigkeitsverteilung vorliegt, berechnet sich die mittlere freie Weglédnge zwischen den

Teilchen folgendermalBien [36]:

X

Ay —— 2.1
10*(1-¢q) 1)
A mittlere freie Weglange zwischen Partikeln [m]
X: Partikeldurchmesser [m]
q: Hohlraumvolumenanteil [-]
Unter dem Einfluss der Luftreibung betrigt die Flugstrecke einer Partikel [8]:
2 % %
5y = X "Pr Vo (2.2)
18*n
So: Flugstrecke [m]
X: Partikeldurchmesser [m]

PF: Feststoffdichte [kg m™]
Vo: Anfangsgeschwindigkeit der Partikel [m s™]
n: dynamische Viskositit des Mahlgases [Pa s]
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Damit es zum Zusammensto von Partikeln kommt, muss die mittlere freic Weglidnge
moglichst klein sein und die Flugstrecke mdglichst groB. Das ist unter folgenden
Bedingungen der Fall: Einerseits muss der Hohlraumvolumenanteil in der Mahlkammer
gering sein. Andererseits ist es wichtig, dass die Partikel eine hohe Anfangsgeschwindigkeit
und eine grofle Dichte aufweisen und das Mahlgas eine geringe Viskositdt hat. Der
Partikeldurchmesser geht in die Flugstrecke quadratisch und in die mittlere freie Wegldnge
nur linear ein. D.h. der ZusammenstoB ist bei groBeren Partikeln eher gewihrleistet als bei
kleineren. In Abbildung 2.5 sind Flugstrecke bzw. mittlere Wegstrecke in Abhéngigkeit vom
Partikeldurchmesser bei unterschiedlicher Fluggeschwindigkeit bzw. unterschiedlicher

Gutbeladung dargestellt.

S =

[mm]

Abb. 2.5: Flugstrecke bzw. mittlere Wegstrecke in Abhdngigkeit vom Partikeldurchmesser bei
unterschiedlicher Fluggeschwindigkeit bzw. unterschiedlicher Gutbeladung nach Rumpf [8]

aus Rief [40]. so: Flugstrecke; )\ : mittlere freie Weglinge; q: Hohlraumvolumenanteil; x:
Partikeldurchmesser; vy: Anfangsgeschwindigkeit der Partikel

2.2.1.2 Die Geschwindigkeit der Partikel in der Mahlkammer

Bei der theoretischen Betrachtung der Prallbeanspruchung muss auch beriicksichtigt werden,
dass die angestrebte Zerkleinerung durch gegenseitigen PartikelstoB natiirlich nur dann
auftritt, wenn die Teilchen mit ausreichender Geschwindigkeit aufeinander treffen. Die
Beschleunigungsstrecken der Partikel und die Kraft, die wéhrend der Beschleunigung wirkt,

miissen grof} genug sein.
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Fiir die Praxis lassen sich folgende Konsequenzen ziehen:

e Die Gutbeladung der Mahlkammer muss grof3 genug sein, damit Partikel aufeinander
stoBen konnen; sie darf jedoch auch nicht zu hoch sein, damit die Strémung, die fiir
die Beschleunigung der Partikel verantwortlich ist, nicht zu sehr abgebremst wird.

e Der Mahldruck muss so groB3 gewéhlt werden, dass die Partikel mit ausreichender
Kraft beschleunigt werden.

e Der Mahldiisenanstellwinkel muss richtig eingestellt werden. Ist er zu klein, werden
die Beschleunigungsstrecken zu gering; bereits nach kurzen Wegstrecken treffen die
Mahlstrahlen auf die Mahlkammerwandung. Zu gro3e Mahldiisenanstellwinkel wirken
sich negativ aus auf den Sichtungsprozess in der Mahlkammer, der im néichsten

Kapitel erldutert wird.

2.2.2 Sichtung in der Spiralstrahlmiihle

Bedingt durch die zirkuldre Stromung in der Mahlkammer findet in der Luftstrahlmiihle nicht
nur Zerkleinerung statt, sondern auch Sichtung. Auf die Partikel wirken Stromungs- und
Zentrifugalkraft ein. Mit der Durchflussstromung werden die Teilchen zur Auslasséffnung in
der Mitte der Mahlkammer getrieben. Die Zentrifugalkraft bewirkt, dass die Partikel in der
Mahlkammerperipherie zuriickgehalten werden. Wihrend kleine Teilchen von der Stromung
leicht mitgerissen werden, weil auf sie wegen ihrer geringen Masse nur eine geringe
Zentrifugalkraft einwirkt, werden grof3e Partikel mit entsprechend groferer Masse durch eine
relativ groBe Zentrifugalkraft in der Mahlkammer zuriickgehalten. Es ldsst sich eine
GrenzkorngroBle ermitteln, bei der Zentrifugalkraft und Stromungskraft gerade im
Gleichgewicht stehen. Bei dieser Korngrof3e gilt, dass gerade 50 % der Partikel dieser Grofle
abgeschieden werden [38, 39]. Um die GrenzkorngroBe zu berechnen, miissen die um die
Auftriebskraft reduzierte Zentrifugalkraft und der Stromungswiderstand nach Stokes, die
beide auf eine Partikel auf der Umlauftbahn r; in der Spiralstrahlmiihle einwirken,
gleichgesetzt werden. So ergibt sich fiir den Grenzkorndurchmesser Xgrn, folgender

Zusammenhang;:
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koqy Xk k
X renz = 18 T] V" riz (23)
y (Pr—pPs) ™y,

Xgrenz:  Grenzkorndurchmesser [m]

n: dynamische Viskositidt des Mahlgases [Pa s]

A Radialgeschwindigkeit [m s']

Ii: Radius i [m]

PF: Feststoffdichte [kg m™]

ps:  Mahlgasdichte [kg m™]

u;: Umfangsgeschwindigkeit auf dem Kreis mit Radius r; [m s']

Der Sichtungsprozess bewirkt, dass noch unzureichend zerkleinertes Material in der
Mahlkammer weiter beansprucht werden kann. Feingut wird dagegen abgeschieden. D.h. die
Zerkleinerung in  einer Luftstrahlmiihle liefert ein  Mahlprodukt mit enger
KorngroBenverteilung. Der Grenzkorndurchmesser wird umso kleiner, je groBer die
Umfangsgeschwindigkeit und je kleiner die Radialgeschwindigkeit am Auslass mit Radius r;
ist. Groe Umfangs- und kleine Radialgeschwindigkeiten werden erzielt, wenn die
Mahldiisenanstellwinkel klein gewéhlt werden. Es muss ein Kompromiss gefunden werden
zwischen groflen Winkeln, die eine gute Beschleunigung der Mahlgutpartikel zur Folge
haben, und kleinen Winkeln, die eine effektive Sichtung bewirken. Wie Skelton zeigt, liegt
der optimale Mahldiisenanstellwinkel zwischen 52° und 60° [37]. Die KorngrofBe des
abgeschiedenen Grenzkorns sinkt ebenso, wenn der Radius der Auslassoffnung, d.h. des
Tauchrohres, gering gewdihlt wird. Die Abmessungen des Tauchrohres miissen allerdings
noch grol genug sein, um ein ungestortes AbflieBen des Injektor- und Mahlgases zu

ermoglichen.

2.3 Prozessiiberwachung — Der Druck in der Mahlkammer

Die Stromungsvorgéinge spiegeln sich sehr gut im Druck in der Mahlkammer wider.
Muschelknautz [39] und Bauer [34] beschiftigen sich damit, den radialen Druckverlauf in
der Mahlkammer zu berechnen und zu messen.

Fiir den Druckverlauf quer iiber der Mahlkammer ergibt sich folgender funktionaler

Zusammenhang:
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P =pPg *u(r)2 *Inr+C (2.4)
p: Druck [Pa]
r: Radius [m]
pc:  Dichte des Mahlgases [kg m™]
u: Umfangsgeschwindigkeit [m s™']
C: Integrationskonstante [Pa]

Der Druck sinkt von der Peripherie hin zum Zentrum der Mahlkammer ab. In dieser Richtung
nimmt die Umfangsgeschwindigkeit zu. Am Auslassradius ist der Druck beinahe auf
Normaldruck abgesunken. Uber dem Tauchrohr liegt eine Drucksenke. Dort herrscht
Unterdruck. Durch diesen ist die Sogwirkung am Auslass bedingt, die dazu fiihrt, dass das
feine Mahlgut abgeschieden wird. In der folgenden Abbildung 2.6 ist der Druckverlauf in
einer Mahlkammer dargestellt. Die steilste Kurve repriasentiert den Druckverlauf in einer
Mahlkammer, die nicht mit Mahlgut beladen ist. Die anderen beiden Kurven sind bei

unterschiedlichen Gutbeladungen aufgenommen.

Abb. 2.6: Radialer Druckverlauf in der Mahlkammer bei unterschiedlichen Gutbeladungen
nach Muschelknautz  [39] aus Rief [40]. p: Kammerdruck; r: Radius;, o
Mahldiisenanstellwinkel; u: Gutbeladung

Bei Gutzufuhr dndert sich der Druckverlauf. Der gemessene Druck ist insgesamt niedriger als
in unbeladenem Zustand, weil die Stromungsgeschwindigkeit in der Mahlkammer durch die
Bremswirkung der Mahlgutpartikel sinkt. Aber auch wenn die Mahlkammer mit Mahlgut
beladen ist, besteht im Bereich der Auslassoffnung Unterdruck. In der Zerkleinerungszone ist
der Druck dann jedoch iiber den Radius hinweg nahezu konstant. Mit steigender Gutbeladung

sinkt der Druck in der Mahlzone ab.
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Das ist der Grund dafiir, dass der an einer Stelle in der Mahlkammer gemessene Druck zur
Inprozesskontrolle genutzt werden kann. Er macht eine Aussage iiber den Beladungszustand
und damit letztlich dariiber, inwieweit der Stromungszustand in der Mahlkammer stabil ist,

und das Mahlgut fluidisiert werden kann [40].

2.4 Energetische Betrachtung des Zerkleinerungsprozesses in der

Luftstrahlmiihle

Eine energetische Betrachtung des Zerkleinerungsprozesses in der Luftstrahlmiihle wird
vorgenommen, damit Aufwand und Ertrag eines Mahlvorgangs abgeschétzt werden konnen.
Die Arbeiten von Rief [40] und Midoux [41] haben zum Ziel, mit Hilfe der Kenntnis der bei

der Mahlung aufgewandten Energie Vorraussagen fiir das Mahlergebnis zu treffen.

In der Luftstrahlmiihle werden die Mahlgutpartikel durch Prall, d.h. nach der
Beanspruchungsart 2,  zerkleinert. Bei  der  Prallbeanspruchung liegen  die
Teilchengeschwindigkeiten iiber denen einer Druck- oder Schubbeanspruchung nach der
Beanspruchungsart 1. Deshalb ist der Energieeintrag groBer und das Mahlergebnis einer
Luftstrahlmahlung feiner als das einer Kugelmahlung [2]. In diesem Zusammenhang wird
vorausgesetzt, dass die Gutbeladung und der Kammerdruck, auf die im Folgenden noch néher

eingegangen wird, in der richtigen Grdéfenordnung gewéhlt werden [4].

2.4.1 Energieaufwand in der Luftstrahlmiihle

Im Kapitel 2.1 ist der Aufbau der Luftstrahlmiihle bereits dargestellt. Uber Mahldiisen wird
das fiir den Energieeintrag zur Beschleunigung und letztendlich zur Zerkleinerung der
Mahlgutpartikel notwendige Mahlgas in die Mahlkammer eingebracht.

Die Mahldiisen haben einen sehr geringen Durchmesser, und der angelegte Druck betrédgt bei
Luftstrahlmahlungen bis zu sieben bar. Unter diesen Bedingungen ist der Druck in der
Druckluftleitung deutlich groBer als der in der Mahlkammer, und der Quotient aus dem Druck
in der Mahlkammer und dem Druck in der Druckluftleitung unterschreitet einen fiir das
jeweilige Mahlgas bekannten kritschen Wert. Das bedeutet, das Mahlgas stromt iiberkritisch
in die Mahlkammer ein, und der Mabhlstrahl platzt auf (siche Abbildung 2.7).
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a) b)

Abb. 2.7: Unterkritisches (a) und tiberkritisches (b) Ausstromen nach Bohl [6].

Bei Bohl [6] finden sich theoretische Ansidtze, wie der Energieaufwand in einer
Spiralstrahlmiihle rechnerisch ermittelt werden kann.

Gas, das iiber enge Mahldiisen in die Mahlkammer einstromt, setzt beim Eintreten in die
Mahlkammer Druck- und Wiarmeenergie in kinetische Energie um. Die kinetische Energie,
d.h. die eingesetzte Mahlenergie, lisst sich aus der Einstromgeschwindigkeit des Mahlgases

in die Mahlkammer und dem Gasmassenstrom berechnen.
2.4.1.1 Die Einstromungsgeschwindigkeit des Mahlgases

Geht man davon aus, dass der Einstromvorgang isentrop, d.h. ohne Wirmezu- und
Wairmeabfuhr und ohne Reibung, verlduft, ergibt sich, dass die Einstromgeschwindigkeit des
Mahlgases proportional ist zu der Enthalpiedifferenz zwischen dem Zustand in der

Druckluftleitung und dem Zustand in der Mahlkammer.
V. =N2*¥AH (2.5)

Vein:  Einstromgeschwindigkeit des Gases [m s'l]
AH:  Enthalpiedifferenz zwischen Druckluftleitung und Mahlkammer [J kg']

Die Enthalpiedifferenz zwischen Druckluftleitung und Mahlkammer ist eine Funktion der
Driicke in der Druckluftleitung und in der Mahlkammer. So kann die
Einstromgeschwindigkeit des Mahlgases iiber die Gleichung von Saint-Venant und Wantzel

berechnet werden.
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ein

gk K Pin 1_(&jx (2.6)
X_l pin

Vein:  Einstromgeschwindigkeit des Gases in die Mahlkammer [m s'l]
e Isentropenkoeftizient

pin:  Dichte des Gases innen, d.h. in der Druckluftleitung [kg m™]
pin:  Druck innen, d.h. in der Druckluftleitung [Pa]

Pa: Druck auflen, d.h. in der Mahlkammer [Pa]

2.4.1.2 Der Gasmassenstrom
Der Gasmassenstrom, der an der Zerkleinerung des Mahlguts beteiligt ist, hdngt ab von den

Abmessungen der Mahldiisen, von der Dichte des Mahlgases und von der

Stromungsgeschwindigkeit des Mahlgases in die Mahlkammer:
m= Ad * pa *Vein (27)

Unter Beriicksichtigung der Gleichung von Saint-Venant und Wantzel und der Tatsache, dass

Dichte und Druck von Gasen miteinander verkniipft sind, ergibt sich der Gasmassenstrom zu:

2 %+l

a7, | 2] 2 28

pin

m:  Gasmassenstrom [kg s'l]

Aq: Mahldiisenquerschnitt [m?]

Vein:  Einstromgeschwindigkeit des Gases in die Mahlkammer [m s'l]
pin:  Dichte des Mahlgases innen, d.h. in der Druckluftleitung [kg m™]
pin:  Druck innen, d.h. in der Druckluftleitung [Pa]

e Isentropenkoeffizient [-]

Pa: Druck auflen, d.h. in der Mahlkammer [Pa]

Pa: Dichte des Mahlgases auBen, d.h. in der Mahlkammer [kg m™]

Der zweite Wurzelausdruck kann durch die Ausflussfunktion ¥ zusammengefasst werden.
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m=A, %y *\[2%p. * p. (2.9)

Tragt man die Ausflussfunktion ¥ gegen das Druckverhiltnis p,/pi, auf, erhdlt man einen
parabolischen Kurvenverlauf. Mit abnehmendem Druckverhéltnis, d.h. wenn der Druck in der
Druckluftleitung viel grofer ist als der in der Mahlkammer, strebt die Ausflussfunktion einem
Maximalwert Wn.x zu. Dieser Wert wird erreicht, wenn das Verhéltnis zwischen

Mahldisenvordruck und Druck in der Mahlkammer den Wert des kritischen

pa| (2 ) (2.10)
P Sy \AH] '

Unterhalb des kritischen Druckverhélnisses &dndert sich der Gasmassenstrom, wie in

Druckverhiltnisses annimmt.

Abbildung 2.8 dargestellt, nicht mehr.

1;1 [kg s

[ pa J
P krit .

Abb. 2.8: Gasmassenstrom in Abhdngigkeit vom Druckverhdltnis nach Bohl [6]. m

Gasmassenstrom; (&J : Druckverhdltnis
p in

Luftstrahlmiihlen werden stets unterhalb des kritischen Druckverhélnisses betrieben, so dass
das Mahlgas iiberkritisch aus den Mahldiisen in die Mahlkammer einstromt. D.h. der
Gasmassenstrom hdngt nur noch vom gewihlten Mahldruck und von der dabei vorliegenden

Dichte des Mahlgases ab.
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m:Ad *Wmax*\lz*pin*pin (211)

m:  Gasmassenstrom [kg s'l]

Aq: Mahldiisenquerschnitt [m?]

Yax: Maximaler Wert der Ausflussfunktion [-]

pin:  Dichte des Mahlgases innen, d.h. in der Druckluftleitung [kg m™]
Pin: Druck innen, d.h. in der Druckluftleitung [Pa]

2.4.1.3 Die Mahlenergie

Aus der Anstromgeschwindigkeit und dem Gasmassenstrom lédsst sich die Energiemenge
berechnen, die pro Zeiteinheit {iber die Mahldiisen eingebracht wird. Diese Energie fiithrt zur
Beschleunigung der Mahlgutpartikel, so dass diese mit hohen Geschwindigkeiten aufeinander

prallen und sich gegenseitig zerkleinern.

d_I/V:l*’;/l*vein2 = Ad *Wmax * V2*pin * in *Ll*&* 1_(&)

dt 2 X - pin pin
(2.12)
a;Z_W . Energieeintrag pro Zeiteinheit [J s™']
t
m:  Gasmassenstrom [kg s'l]

Vein:  Einstromgeschwindigkeit des Gases in die Mahlkammer [m s™']
Yiax: Maximaler Wert der Ausflussfunktion [-]

Aq: Mahldiisenquerschnitt [m?]

pin:  Dichte des Mahlgases innen, d.h. in der Druckluftleitung [kg m™]
pin:  Druck innen, d.h. in der Druckluftleitung [Pa]

e Isentropenkoeffizient [-]

Pa: Druck aufien, d.h. in der Mahlkammer [Pa]

24.2 Energieverbrauch bei der Zerkleinerung

Bei der Zerkleinerung von Grobgiitern zu Partikeln feinerer KorngroBen wird neue
Oberflache geschaffen. Dieser Oberflichenzuwachs ist verbunden mit einer Zunahme der
Oberflachenenergie. Es liegt die Vermutung nahe, dass der zur Zerkleinerung nétige

Energieaufwand mit dem Zuwachs an Oberfldchenenergie korreliert [7].
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Bei der Beanspruchung von Partikeln bauen sich Spannungen an der Partikeloberfliche und
im Partikel selbst auf. Zur Auslosung eines Bruchs ist eine Spannungsiiberh6hung notwendig,
vergleichbar mit der Aktivierungsenergie bei chemischen Reaktionen. Deshalb ist der
Energiebedarf zur Zerkleinerung von Mabhlgiitern gréfer als die eigentlich geschaffene
zusitzliche Oberfliachenenergie. Uberschiissige Energie wird letztlich in Form von Wirme
und kinetischer Energie der Bruchstiicke freigesetzt [8]. Das Vermahlen von Stoffen ist eine
sehr ineffektive Grundoperation mit einem Wirkungsgrad von 0,05 bis 2 % [9]. Im folgenden

Abschnitt wird aufgezeigt, welche Prozesse in einer Partikel bei Beanspruchung ablaufen.

2.4.2.1 Spannungsfelder in Materialien mit elastischem bzw. inelastischem

Bruchverhalten

Wird eine Partikel durch Kontaktkrifte beansprucht, kommt es zu elastischen und
inelastischen Verformungen. Es resultiert ein Spannungsfeld, das von Zahl und Richtung der
einwirkenden Kréfte, der Belastungsgeschwindigkeit und von dem Verformungsverhalten und
der Form der beanspruchten Partikel abhéngt. Die groBten Spannungen bauen sich dabei im
Bereich der Kontaktkrifte auf; die maximale Zugspannung wird am Rand der Kontaktflache
gemessen.

Bei der Prallbeanspruchung tritt nur eine Kontaktkraft auf; die Gegenkraft ist {iber einen
grofleren Oberflachenbereich auf der gegeniiberliegenden Partikelseite verteilt. Unterhalb der
Kontaktfldche entstehen groe Schubspannungen, die bei elastischen Materialien zur Bildung
eines Feingutkegels fithren. Bei inelastischen Materialien wird unterhalb der Kontaktfliache
ein Kegel in die Partikel hineingedriickt, wodurch tangentiale Zugspannungen auftreten. Die
beanspruchte Partikel wird zerstort und der kegelférmige Bereich bleibt erhalten [10].
Letzteres Bruchverhalten spielt bei der Prallbeanspruchung eine wichtige Rolle, weil hohe
Beanspruchungsgeschwindigkeiten, wie bei der Luftstrahlmahlung {iiblich, generell zu einer
Versprodung des Mahlguts fithren und inelastisches Materialverhalten induzieren [11, 12]. In
der folgenden Abbildung 2.9 sind elastisches und inelastisches Bruchverhalten

gegeniibergestellt.
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a) b)

Abb. 2.9: Elastisches (a) und inelastisches (b) Bruchverhalten. A: Feingutkegel, B:
unzerkleinerter Restkegel; C: abgeplatteter, unzerkleinerter Restkegel;, D: Meridianbriiche

Im Falle einer Prallbeanspruchung mit grofer Geschwindigkeit haben zusétzlich
Druckwellen, die die Partikel durchlaufen, entscheidenden Einfluss auf das Bruchgeschehen.
Die Druckwellen werden an der Partikeloberflache reflektiert und es entstehen Zugwellen, die
sich in die Partikel fortpflanzen. Kommt es zu einer konstruktiven Welleniiberlagerung, treten
kurzfristig sehr groBe Zugspannungen gegeniiber der Kontaktfliche auf, die zur

Bruchauslosung fiihren kénnen [10, 13].

2.4.2.2 Die Brucharbeit

Die Energie, die zum Durchtrennen eines Korpers aufgebracht werden muss, entspricht der
Flache unter der Spannungs-Dehnungskurve, die bei Belastung eines Korpers aufgezeichnet
wird. Der Energiebetrag, der sich dabei ergibt, beriicksichtigt nicht nur die Energie, die zur
Schaffung der neuen Oberfliche aufgewandt werden muss, sondern auch die Energie, die in

Form von Wérme oder kinetischer Energie der Bruchstiicke verloren geht.

WByzfc(s}is=;jc(s)dc= ° (2.13)

Wagy: volumenbezogene Brucharbeit [J m> ]

e: Elastizititsmodul [J m™]
c: Normalspannung [J m™]
Op: Bruchspannung [J m> ]

€ Dehnung [-]
€B: Dehnung am Bruchpunkt [-]

Der Zerkleinerungsvorgang lauft in zwei Schritten ab. Zuerst kommt es zur Bruchauslésung

und im zweiten Schritt zur Bruchausbreitung. Ein Bruch wird an einem Mikroanriss oder an
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einer Fehlstelle ausgelost, an denen zum einen geringere Bindungskrifte wirken und zum
anderen lokale  Spannungsiiberhohungen  auftreten kénnen [7]. Nach  der
Kerbspannungstheorie ergibt sich fiir die Spannungsiiberhdhung an der Rissspitze folgender

Zusammenhang;:

T _ 14 9% | L (2.14)

Omax: Maximalspannung an der Rissspitze [J m?]

c: Normalspannung, mit der die Partikel belastet wird [J m?]
Ig: Lange des Anrisses [m]
K: Kerbradius [m]

Die Vermahlbarkeit eines Pulvers verbessert sich erheblich, wenn es mit Druckwellen
vorbehandelt ist. Druckwellen filhren zu minimalen Anrissen, an denen Briiche leicht

ausgelost werden kénnen [13].

2.4.2.3 Die differentielle und die integrale Bruchenergiebedingung

Ubersteigt die aufgebaute Zugspannung die molekulare ZerreiBfestigkeit innerhalb der
Partikel, kann sich ein Bruch ausbreiten. Voraussetzung ist jedoch, dass gleichzeitig die
differentielle und die integrale Bruchenergiebedingung erfiillt sind [8]. Die differentielle
Bruchenergiebedingung besagt, dass sich ein Anriss nur ausbreiten kann, wenn die zur
BruchflachenvergroBerung notwendige Energie aus der in der unmittelbaren Umgebung

gespeicherten elastischen Energie freigesetzt werden kann.

—dw,
dA,

G = > RW (2.15)

G: Energiefreisetzungsrate [J m™]

We:  aus dem Spannungsfeld freigesetzte elastische Energie [J]
Agp:  Bruchflache bzw. Partikelquerschnitt [m?]

RW: Risswiderstand [J m™]

Die integrale Bruchenergiebedingung ist erfiillt, wenn der in der beanspruchten Partikel
elastisch gespeicherte Energievorrat ausreicht, um einen Bruch vollstindig durch das Korn

durchlaufen zu lassen. Daraus lisst sich ableiten, dass Partikel nur bis zu einer
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Grenzkorngrdéfe zerkleinert werden konnen. Zu zerkleinernde Partikel miissen eine
Mindestgrofe aufweisen, damit in ihnen die fiir einen Bruch nétige Energie gespeichert

werden kann [14, 15, 16, 17].

JRW _2%e*RW
- WBV GZZE

(2.16)

L: Partikelldnge [m]

RW: Risswiderstand [J m™]

Wgy: volumenbezogene Brucharbeit [J m> ]
e: Elastizititsmodul [J m™]

o Bruchspannung [J m™]

2.4.2.4 Schwierigkeiten bei der Quantifizierung des Energieverbrauchs bei der

Zerkleinerung

Der Energiebedarf zur Zerkleinerung zu einer bestimmten Produktfeinheit ist viel schwerer
korrekt zu quantifizieren als der Energieeinsatz iiber die Mahldiisen. Die Brucharbeit kann nur
bei Kenntnis der zur Zerkleinerung nétigen Bruchspannung ermittelt werden. Letztere hingt
allerdings von vielen Faktoren, wie z.B. dem Elastizititsmodul, der Hérte und dem Ausmaf}
von Anrissen im Material ab. Diese Tatsache erlaubt nur nach Durchfithrung von
Vorversuchen an den zu =zerkleinernden Partikeln die Abschitzung der erfolgreich
umgesetzten Zerkleinerungsenergie. Die zu zerkleinernden Partikeln &ndern sich jedoch
permanent, da sie immer weiter zerkleinert werden. So ist auch nach Vorversuchen eine
befriedigende Abschitzung der tatsdchlich ndtigen Mahlarbeit nicht moglich. Da die
Zerkleinerungsarbeit fiir einen Mahlvorgang nicht exakt bestimmt werden kann, gibt es keine
genauen Angaben iiber den Wirkungsgrad von Luftstrahlmiihlen. In der Folge kann auch
nicht ein bestimmtes Mahlergebnis bei Kenntnis des Energieeintrages angegeben werden.
Deshalb wurde vielfach versucht, den Zerkleinerungsprozess nicht mit Hilfe energetischer

Berechnungen sondern mit Hilfe statistischer Methoden zu untersuchen.
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243 Statistische Betrachtung des Zerkleinerungsprozesses

Statistischen Methoden liegt die Wahrscheinlichkeitsrechnung zu Grunde. Der zu
analysierende Prozess wird in zahlreichen Experimenten untersucht. Daraus kann die
Wahrscheinlichkeit fiir das Eintreten eines bestimmten Mahlerfolges unter der Voraussetzung
eines bestimmten Energieeintrages abgeschitzt werden. Der Mahlvorgang lduft in mehreren
Schritten ab. Es wird von einem Markov-Ketten—-Modell ausgegangen, d.h. jeder
Zerkleinerungsschritt wird als unabhéngiges FEreignis angesehen, das nicht von
vorangegangenen Zerkleinerungsschritten oder von anderen moglichen
Zerkleinerungsereignissen beeinflusst wird [19, 71]. Die Wahrscheinlichkeit, dass es an einer
Stelle in der Partikel zum Bruch kommt, kann mit der Weibull-Statistik beschrieben werden.
Die Weibull-Statistik basiert auf der exponentiellen Abnahme der Bruchereignisse wéhrend
der Mahlung. Exponentielle Abhéingigkeiten finden sich in vielen Bereichen der
Naturwissenschaften; die Weibull-Statistik kann sehr weit angewandt werden [7, 28, 30].

Grundsitzlich ist es sinnvoll, den Zerkleinerungsprozess als Summe von elementaren
Bruchereignissen zu betrachten. Es ist jedoch schwierig, die einzelnen Bruchereignisse als
unabhéngige Ereignisse zu betrachten. Denn mit der Beanspruchungsdauer &ndern sich die
mechanischen Eigenschaften der Mahlgutpartikel und damit auch die Wahrscheinlichkeit fiir
das Eintreten von Zerkleinerungsschritten. In der Praxis koénnen die im Folgenden
aufgefiihrten Modellansétze nicht unbedingt auf einen kontinuierlichen Mahlvorgang in einer

Sprialstrahlmiihle iibertragen werden.

2.4.3.1 Beschreibung von Zerkleinerungsprozessen iiber Zerkleinerungsfunktionen

Bei der statistischen Betrachtung wird grundsétzlich zwischen zwei Zerkleinerungsfunktionen
unterschieden, der selection function und der breakage function. Die selection function
beschreibt die Wahrscheinlichkeit, dass an einer Partikel mit der Anfangskorngrofle xo ein
Bruch stattfindet. Mit der breakage function wird ausgedriickt, wie die KorngréBenverteilung
nach dem Bruchereignis aussieht. Beide Zerkleinerungsfunktionen iiberlagern sich und geben
letztlich dariiber Auskunft, wie sich die KorngroBenverteilung des Mahlguts wihrend der

Mahlung andert [19, 20].
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k) )+ D k() Fmy(x,)* B(xix,)

dm(x) Hdm(x;) & farsd
— i) _ « 2.17
dt Z dt ,Z:ll dt @17)

i=1

m(xj): Massenanteil der Korngrofe x; im Mahlprodukt

mo(x;): Massenanteil der KorngréBe x; im Aufgabegut

B(x;;xj): Bruchfunktion; Massenanteil der Korngrofe x; im Mahlprodukt entstanden durch
Primérbruch aus Partikeln der Ursprungskorngrof3e x;

k(xi): Bruchrate von Partikeln der Grofe x;

Die Terme  k(x,)*my(x;) und k(x;)*my(x;) beschreiben die selection function von

Partikeln der Korngrofle x; bzw. x;; der Ausdruck B(x;;x;) beschreibt die breakage function,
d.h. das aus Partikeln der Anfangskorngrofle x; durch Primérbruch geschaffene Mahlprodukt
[20]. Um erfassen zu konnen, wie sich eine KorngroBenfraktion mit der Mahldauer &ndert,
muf} es moglich sein, Zwischenprodukte von Mahlungen mittels Siebturm zu fraktionieren.
Nur so ist die Beanspruchung einzelner Fraktionen iiber mehrere Zeitintervalle moglich. Da
jedoch beim stabilen Betrieb einer Spiralstrahlmiihle sehr viel Energie eingesetzt werden
mul, werden auch nach kurzer Mahldauer bereits sehr feine Mahlzwischenprodukte erhalten.
Diese mit Hilfe eines Siebturmes zu fraktionieren ist mit groen Schwierigkeiten verbunden.
Aufgrund des hohen Energieeinsatzes ist es aulerdem problematisch, das Zeitintervall klein
genug zu wihlen, dass von wenigen Bruchereignissen pro Partikel ausgegangen werden kann.
Der beschriebene Ansatz ist, wie bei Berthiaux geschehen, eher auf eine Rithrwerksmiihle
anwendbar, die zur Ermittlung der breakage und der selection function leicht diskontinuierlich
betriecben werden kann. Diese Betrachtungsweise setzt genau definierte Mahlbedingungen
voraus. Es gehen nur die Mahldauer und die Mahlguteigenschaften ein. Um zu bestimmen,
wie sich die KorngroBenverteilung des Aufgabeguts &ndert, werden mit einzelnen
KorngroBenfraktionen Mahlversuche kurzer Mahldauer durchgefiihrt. Durch Fraktionierung
der einzelnen Mahlprodukte lassen sich Anderungen der KorngrdBenfraktionen nach

Beanspruchung erfassen.

2.4.3.1.1 Ansatz von Nair

Nair versucht in seinen Arbeiten die breakage function und die selection function fiir die
Spiralstrahlmiihle zu berechnen. Beide Funktionen dndern sich, wenn die Mahlbedingungen
variiert werden. Nair untersucht den Einfluss des Mahldrucks, der Mahldiisenabmessungen

und der Gutaufgabe pro Zeiteinheit auf die breakage und die selection function [21, 22]. Zum
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Einsatz kommt dabei eine Spiralstrahlmiihle mit getrennten Zerkleinerungs- und
Sichtungskammern. Mit dieser Miihle ist es moglich, Partikel nach einem einzigen Umlauf
durch die Mahlkammer abzutrennen. Nair bezeichnet eine Mahlkammerpassage als ein
Bruchereignis einer Markov-Kette. Durch KorngroBenanalyse der Mahlprodukte nach
einzelnen Mahlkammerpassagen kann die Anderung der PartikelgroBenverteilung des
Aufgabeguts mit der Zeit bestimmt werden. Ob in der Praxis einzelne Mahlkammerpassagen
tatsdchlich umsetzbar sind und ob nach einer Passage wirklich nur geringfiigige
Beanspruchung stattgefunden hat, so dass von wenigen Bruchereignissen pro Partikel nach
dem Markov-Ketten-Modell gesprochen werden kann, ist jedoch fraglich.

Nair definiert breakage distribution parameters, um die breakage function zu beschreiben, und
breakage rate parameters, um die selection function zu beschreiben. Die Parameter lassen sich
aus der KorngroBenverteilung des Aufgabeguts berechnen und sind abhingig von den
gewihlten Mahlbedingungen, definiert iiber Mahldiisengréfie, Mahldruck und Forderrate. Mit
steigendem Energieeintrag, d.h. mit steigendem Mahldruck, gréBer werdenden Mahldiisen
und zunehmender Gutaufgabe pro Zeiteinheit, werden der breakage distribution und der
breakage rate parameter zunehmend groBer. Diese bedingen Mahlprodukte, deren

PartikelgroBenverteilungen hin zu feinen Korngréflen verschoben sind.

dR,(T)
dT =-KR, (T)+ Z:,(KjHBi,jH - KA/Bi,j )Rj (T) (2.18)
=
a Y K

mit: K, = const*| - | (2.19) und B, =¢| | +(1-¢)*| 2| (2.20)

X ’ X X
R: Riickstandssumme
T: Zeit [s]
K: breakage rate parameter
o Koeffizient des breakage rate parameter
X: Korngrofie [m]
Bij: breakage distribution parameter
D, v, x: Koeffizienten des breakage distribution parameter

const: Konstante
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Breakage rate und breakage distribution parameters dndern sich mit der KorngrofBe des
Aufgabeguts und mit den Koeffizienten der jeweiligen Parameter. Auf diese Weise ist
gewihrleistet, dass die Anderung der Riickstandssumme variiert mit den Mahlbedingungen in

der Spiralstrahlmiihle.

2.4.3.1.2 Ansatz von Dodds

Dodds wéhlt den Ansatz, die breakage und die selection function durch sogenannte Kapur-
Terme anzupassen. Mit Hilfe dieser Terme setzt er den Anteil, der auch nach der Mahlung
noch grofler als eine bestimmte Korngrofle ist, ins Verhiltnis zu dem Anteil, der vor der
Beanspruchung groBer als diese KorngroBe war. Er stellt fest, dass sich das Bruchverhalten
mit der Mahlgutkonzentration in der Mahlkammer und mit dem gewdéhlten Mahldruck
verdndert. Letzteres hat Einfluss auf den Bruchmechanismus, d.h. ob Abrieb, Partikelanriss

oder Partikelspaltung auftritt [23].

R(x;T) &I

————=eX K™ (x)— 2.21

AT p(; B @a1)
R(x;T): KorngroBenanteil groBer als x zum Zeitpunkt T

k
K® (x)% : Kapur-Term

Dodds betreibt die Spiralstrahlmiihle diskontinuierlich. Nach Befiillung der Mahlkammer
werden die Gaszufuhr und damit die Mahlung gestartet. Die KorngroBenverteilung des Gutes
in der Mahlkammer wird nach unterschiedlichen Beanspruchungszeiten bestimmt. Bei Betrieb
einer Spiralstrahlmiihle unter stabilen Betriebsbedingungen wird permanent Mahlgut in die
Mahlkammer gefordert und aus der Mahlkammer ausgetragen. So ist eine konstante
Feststoffkonzentration in der Miihle gegeben. Bei kontinuierlichem und bei
diskontinuierlichem Betrieb der Spiralstrahlmiihle sind die Mahlbedingungen in der
Mahlkammer unterschiedlich. Insofern kann der Ansatz von Dodds nicht direkt bei der
Abschitzung von Zerkleinerungsereignissen im kontinuierlichen Miihlenbetrieb angewandt

werden.
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2.4.3.1.3 Ansatz von Gommeren

Gommeren [24] zielt darauf ab, die selection function in Abhéngigkeit von der
Mahlgutkonzentration zu simulieren. Da die Mahlgutkonzentration in der Mahlkammer
bestimmt wird von dem angelegten Mahldruck und der gewéhlten Forderrate, wird auf diese
Weise deren Einfluss auf die selection function beriicksichtigt. Die Masse an Mahlgut, die in
der Mahlkammer verweilt, wird von Gommeren rechnerisch aus den operativen Parametern
und der on-line ermittelten PartikelgroBenverteilung des bei dem jeweiligen Mahlvorgang
ausgetragenen Mahlprodukts ermittelt. Diese theoretisch bestimmte Grofe in die Berechnung
von Zerkleinerungsfunktionen einzubeziehen kann jedoch mit groeren Fehlern verbunden

sein, da sie selber bereits fehlerbehaftet ist.

2.4.3.14 Ansatz von Peukert

Am weitesten fithren die Untersuchungen von Peukert [28, 29]. Ausgangspunkt ist wieder die
Annahme einer selection und einer breakage function. Beide Funktionen werden von ihm in
Abhingigkeit von Materialkonstanten, von der im Partikel gespeicherten Energie und von der
Anzahl an BelastungsstoBen  dargestellt. Die eingefilhrten = Materialkonstanten
beriicksichtigen, wie viel Energie iiberhaupt pro Volumeneinheit in dem untersuchten
Material gespeichert werden kann und wie sich der Stoff unter Belastung verhélt. Um die
entsprechenden Stoffkonstanten zu ermitteln, werden Einzelpartikelbeanspruchungen

durchgefiihrt.

S, B =Fkt\f,, * W, *x,, W, *1, ) k| (2.22)
S: selection function
B: breakage function
fnat:  Materialkonstante
X;: KorngrofBe [m]

Wy;: volumenbezogene in der Partikel gespeicherte Energie [J m’]

Wy volumenbezogene in der Partikel zu speichernde Energie zur Rissausbreitung [J m™]
li: Anrissldange [m]

k: Anzahl der ausgefiihrten Prallbeanspruchungen

Die Wahrscheinlichkeit, dass es an einer Partikel zu einem Bruch kommt, d.h. die selection

function, ist exponentiell abhéngig von der massenbezogenen, in der Partikel gespeicherten
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Energie, abziiglich einer gewissen Mindestenergie, von der KorngroBe und von einer

Materialkonstante, die das Verhalten des Stoffes bei Beanspruchung einbezieht.

S =1=exple f *x, *k* (W, 00 =W, )} (2.23)
S: selection function
finat: Materialkonstante
X;: KorngrofBe [m]
k: Anzahl der Prallbeanspruchungen
Winkin— Wim.min: massenbezogene in der Partikel gespeicherte Nettoenergie [J kg'l]

Peukert ist es moglich, die durch Prallbeanspruchung einzelner Partikel gewonnenen
Funktionen anhand von Mahlversuchen in einer Hammermiihle zu bestitigen. Dadurch ist der
Ubergang von der Einzelpartikelbetrachtung zum Partikelkollektiv umgesetzt. Die
Untersuchungen werden an verschiedenen Polymethylmethacrylaten und an verschiedenen
Polystyrolen durchgefiihrt. Die Ubertragung seiner Ergebnisse auf die Spiralstrahlmiihle ist
jedoch problematisch, da er zum einen bei seinen Untersuchungen stets von einzelnen
Prallbeanspruchungen der Partikel ausgeht. In einer Spiralstrahlmiihle sind jedoch die
Zeitintervalle zwischen den einzelnen Prallbeanspruchungen minimal, so dass sie nur schwer
als einzelne ZusammenstoBe aufgelost werden konnen. Zum anderen setzt er
Werkzeugflachen ein, an denen die Partikel auf andere Weise belastet werden als beim

gegenseitigen Sto3 miteinander.

2.4.3.2 Beschreibung von Zerkleinerungsprozessen direkt iiber die Korngrofien-

verteilungen der Mahlprodukte

Ein Teil der statistischen Arbeiten befasst sich nicht damit, Zerkleinerungsfunktionen fiir
verschiedene Mahlbedingungen in der Luftstrahlmiihle zu berechnen, sondern den Einfluss
abzuschitzen, den gewihlte Mahlbedingungen direkt auf den mittleren Korndurchmesser und
auf die Breite der Mahlproduktverteilung haben. Dieser Weg eignet sich am besten, um einen
direkten Zusammenhang zwischen Miihleneinstellungen und Eigenschaften des Mahlprodukts
herzustellen. Da der Mahlungsvorgang dabei aber als ein Gesamtprozess betrachtet wird und
nicht zwischen dem  sicher unterschiedlichen  Bruchverhalten  verschiedener
Teilchengrofenfraktionen des Aufgabeguts differenziert wird, konnen keine Aussagen

gemacht werden {iiber die Physik des Zerkleinerungsvorgangs im FEinzelpartikel bei
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unterschiedlichen Mahlbedingungen. Dies ist nur mit Hilfe von Untersuchungen wie z.B. bei

Peukert moglich.
2.4.3.2.1 Ansatz von Benz

Benz [25] korreliert dazu die Spinzahl, das heillit das Verhiltnis zwischen Umfangs- und
Zentrifugalgeschwindigkeit, mit der KorngroBenverteilung des Mahlprodukts. Die
KorngroBenverteilungen werden bei ihm charakterisiert entweder mit Hilfe des RRSB-Netzes
nach Rosin, Rammler, Sperling und Bennett iiber den Lageparameter und den
GleichmiBigkeitskoeffizienten oder mit Hilfe des Medianwertes und der Differenz zwischen
der Korngréfle mit 90 % und der mit 10 % Durchgang bezogen auf den Medianwert. Die
Spinzahl wird durch den Mahldruck und die Drehgeschwindigkeit des Deflektorrades in der
Mitte der Mahlkammer beeinflusst. Hohe Spinzahlen fiihren zu feinen, eng verteilten
Mabhlprodukten, niedrige  Spinzahlen zu groben Mahlprodukten —mit breiter
KorngroBenverteilung. Diese Modellrechnung enthilt allerdings einen Fehler von 15 %, wenn

ein Vergleich zwischen geschétztem und tatsdchlichem Mahlergebnis angestellt wird.

K,
ds, = K, *(i] (2.24)

dsp:  Median [m]

u: Umfangsgeschwindigkeit [m s

A Zentrifugalgeschwindigkeit [m s™]

K, Ky:Parameter zur mathematischen Abschétzung

2.4.3.2.2 Ansiitze von Tuunila, Nystrom und Midoux

Auch die Arbeiten von Tuunila bzw. Nystrom [26] und die von Midoux [27] beschéftigen
sich mit dem direkten Einfluss von Mahlbedingungen auf die Produktfeinheit. Bei ersteren
werden in Mahlversuchen zusdtzlich zu Mahldruck und Forderrate auch der
Mahldiisenanstellwinkel, der Injektordruck und der Abstand zwischen Tauchrohr und
Mahlkammerdeckel variiert. Der Mahlspalt zwischen Deckel und Tauchrohr erweist sich als
weiterer entscheidender Faktor fiir das Mahlergebnis. In dem von Tuunila und Nystrom
untersuchten Arbeitsbereich steht ein groBer werdender Mahlspalt mit groberen

Mahlprodukten in Zusammenhang. Midoux bezieht in seinen Untersuchungen neben dem
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Mahldruck und der Forderrate auch Abmessungen der Mahlkammer und die Art des
verwendeten Mahlgases mit ein, weil diese GroBen die eingebrachte Mahlenergie
beeinflussen. Da drei verschiedene Mahlgiiter vermahlen werden, werden auch Unterschiede
in der Vermahlbarkeit der einzelnen Stoffe miterfasst. Beide Arbeiten streben jedoch keine
direkte Modellberechnung an. Dies wire jedoch mdglich, wenn durch Ausfiithrung weiterer
Mahlversuche ein breiterer Datensatz aufgestellt wiirde. Die Partikelgro3en der Mahlprodukte
konnten dann statistisch mit den operativen Parameteren der Spiralstrahlmiihle verkniipft
werden. Insofern stellen die FErgebnisse von Tuunila, Nystrdom und Midoux eine

Ausgangsbasis dar flir weiterfilhrende Untersuchungen.
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3. Arbeitshypothese

Die Luftstrahlmiihle ist ein Zerkleinerungsgerdt der Beanspruchungsart 2. Der
Zerkleinerungseffekt basiert auf interpartikulirem ZusammenstoB. Die Besonderheit der
Spiralstrahlmiihle im Vergleich mit anderen Miihlentypen besteht darin, dass
Sichtungsprozesse in der Miihle integriert sind. In der Luftstrahlmiihle wird einerseits
zerkleinert und andererseits separiert. Grobgut, das noch grober als die TrennkorngroBe ist,
verbleibt in der Mahlzone der Miihle. Die Trennkorngréfe selbst wird bestimmt durch die
Mahlbedingungen und die Gerdateabmessungen. Damit sowohl die Zerkleinerung als auch die
Sichtung erfolgreich ablduft, muss das Mahlgut in der Mahlkammer fluidisiert sein. Unter
diesen Bedingungen ist die Strémung in der Luftstrahlmiihle stabil. Vollstindige
Fluidisierung des Mahlguts ist jedoch nur mdglich, wenn die Gutbeladung der Mahlkammer
nicht zu groB ist. Eine zu geringe Beladung der Mahlkammer wirkt sich zwar nicht negativ
auf den Fluidisierungszustand aus, aber sie ist ineffektiv. Die eingebrachte Energie kann nicht
vollstdndig genutzt werden, weil die Feststoffkonzentration in der Mahlkammer zu niedrig ist,
als dass die beschleunigten Partikel auf geniigend StoBpartner treffen konnten. Durch
Messung des Mahlkammerdruckes kann der Strémungszustand in der Luftstrahlmiihle erfasst
werden. Dieser macht eine Aussage liber den Fluidisierungsgrad des Mahlgutes und {iber die
Feststoffkonzentration in der Mahlkammer. Bei Kenntnis des Mahlkammerdrucks fiir
unterschiedliche Einstellungen der Forderrate, des Mahldrucks und der Tauchrohrposition
sollte es moglich sein, den optimalen Arbeitsbereich fiir die Vermahlung eines Stoffes
abzugrenzen. AuBlerdem sollte, unter Berlicksichtigung der gewihlten Mahlbedingungen, der
gemessene Druck eine erste Abschidtzung der Vermahlbarkeit des untersuchten Stoffes
erlauben. Diese Abschitzung miisste quantifizierbar sein, indem fiir definierte
Miihleneinstellungen im vorher festgelegten Arbeitsbereich Partikelgrofenverteilungen der
Mahlprodukte bestimmt werden. Liegt eine statistisch ausreichende Anzahl von Messdaten
vor, sollte es moglich sein, fiir ein bestimmtes Mahlgut ein mathematisches Modell
aufzustellen, das die Vorhersage von Miihleneinstellungen fiir ein vorher festgelegtes
Mabhlergebnis erlaubt. Unter Einbeziehung der Unterschiede in den Materialeigenschaften der
untersuchten Mabhlgiiter miissten die einzelnen stoffspezifischen Modelle zu einem

Gesamtmodell verkniipft werden koénnen.
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4. Material und Methoden

4.1 Material

Folgende Substanzen wurden in dieser Arbeit beziiglich ihrer Vermahlbarkeit in der

Luftstrahlmiihle experimentell untersucht:

- Ascorbinsdure (F. Hoffmann - La Roche AG, Basel, Schweiz)

- Lactose (Prismalac 40, Meggle GmbH, Wasserburg, Deutschland)
- Natriumascorbat (F. Hoffmann - La Roche AG, Basel, Schweiz)

- Natriumchlorid (Akzo Nobel Salz GmbH, Stade, Deutschland)

Fiir Messergebnisse aus Mahlversuchen mit Calciumcarbonat (Criscarb V130, Kalk-,
Terrazzo- und Steinmahlwerke; Eduard Merkle GmbH & Co., Blaubeuren) konnte auf die
Dissertation von F. Rief [40] zuriickgegriffen werden.

Die ausgewihlten Mahlgiiter unterscheiden sich hinsichtlich ihrer Materialeigenschaften zum
Teil erheblich. Die Auswahl wurde bewusst getroffen, um Unterschiede im Bruchverhalten
leichter detektieren zu konnen. Wéahrend Natriumchlorid ein sehr weiches Mineral ist,
zeichnet sich Calciumcarbonat durch besonders groBe Hirte aus. Ascorbinsdure,
Natriumascorbat und Lactose liegen mit ihrer Hirte zwischen diesen beiden Extremen.
Anhand ihres elastisch-plastischen Verhaltens charakterisiert, fallen die Stoffe Lactose und
Calciumcarbonat aus dem Rahmen. Lactose ist ein sehr elastisches, Calciumcarbonat ein sehr
sprodes Material. Die {ibrigen Substanzen verhalten sich plastischer als Lactose, aber zugleich
auch weniger sprode als Calciumcarbonat [43]. Hinsichtlich der Stoffdichte weisen die
Materialien ebenfalls Unterschiede auf. Die anorganischen Mineralien Calciumcarbonat und
Natriumchlorid haben ein groBeres spezifisches Gewicht als die organischen Substanzen. Alle
fiinf Mahlgiiter sind beziiglich ihrer Korngrof3enverteilungen vergleichbarer GréBenordnung.
Die vorhandenen Unterschiede in den KorngroBen der Aufgabegiiter wirken sich laut
Ramanujam [42] unter stabilen Arbeitsbedingungen nicht auf das Mahlergebnis aus. Das
Zerkleinerungsverhalten einer Substanz dndert sich nur, wenn sehr feine KorngroBen als
Aufgabegut verwendet werden. In der folgenden Tabelle 4.1 sind die Materialeigenschaften

der vermahlenen Substanzen zusammengefasst.



Material und Methoden 31

Substanz dio dso doo E-Modul | Hirte Dichte
[nm] [nm] [nm] [GPa] | [GPa] | [gem”]
Ascorbinsdure 149 +/-2 359 +/-6 660 +/- 8 40 1,4 1,65
Calciumcarbonat 16 +/-2 242 +/- 10 574 +/- 8 85 3,0 2,70
(nach Rief [40])
Lactose 140 +/-21 | 410 +/-30 | 650 +/- 35 21 1,3 1,54
Natriumascorbat 94 +/-9 280 +/- 5 562 +/-3 42 1,8 1,78
Natriumchlorid 250 +/-26 | 430+/-15 | 620 +/-13 48 0,5 2,17

Tabelle 4.1: Materialeigenschaften der vermahlenen Substanzen. Die Angaben zu E-Modul
und Hdrte sind der Dissertation von Ziigner [43] entnommen, die Angaben zur Dichte dem
Handbook of Pharmaceutical Excipients [57].

Um die Mahlprodukte beziiglich ihrer PartikelgroBenverteilung zu charakterisieren, werden
sie in einem fliissigen Dispersionsmittel suspendiert und anschlieBend mit einem
Laserbeugungsgerit vermessen. Die angewandte Methode wird im Kapitel 4.2.2 niher
erldutert. Hier sollen nur die verwendeten LoOsungsmittel genannt werden. Die zu
analysierenden Stoffe miissen im gewdhlten Dispersionsmittel einerseits unloslich und
andererseits gut benetzbar sein. Informationen hierzu finden sich im Pharmazeutischen
Worterbuch Hunnius, im Merck Index, im DAC und im Ph Eur [58, 59, 60, 61]. In Tabelle

4.2 sind die verwendeten Suspendierungsmittel aufgelistet.

Substanzen Dispersionsmittel
Ascorbinsdure n-Heptan mit 1%(m/m) Span 80
Calciumcarbonat (nach Rief [40]) Wasser
Lactose Isopropanol
Natriumascorbat Isopropanol
Natriumchlorid Isopropanol

Tabelle 4.2: Eingesetzte Dispersionsmittel.
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4.2 Methoden

Das bei einer Luftstrahlmahlung erzielte Mahlergebnis wird bestimmt durch die Wahl der
Arbeitsbedingungen. Um  qualitative und  quantitative  Aussagen iiber das
Zerkleinerungsverhalten ~ von  Stoffen  machen zu  konnen, miissen  die
Beanspruchungsbedingungen wéhrend der Mahlung und das Verfahren bei der Analyse der
Mabhlprodukte genau angegeben werden. Der Betriebszustand einer Spiralstrahlmiihle wird
durch die Wahl der geometrischen und operativen Parameter bestimmt. Unter den
geometrischen Parametern versteht man Faktoren, die durch die Abmessungen der Miihle
bereits  festgelegt sind. Dazu  zdhlen  Mahlkammerdurchmesser und  -hohe,
Tauchrohrdurchmesser, Durchmesser der Injektordiise und Anzahl, Durchmesser und
Anstellwinkel der Mabhldiisen. Operative Parameter sind Faktoren, die bei jeder Mahlung
individuell reguliert werden konnen. Grofle des Mahlspalts zwischen Mahlkammerdeckel und
Tauchrohr, Mahldruck, Injektordruck und Gutaufgabe pro Zeiteinheit sind die operativen
Parameter einer Spiralstrahlmiihle [27].

In diesem Kapitel werden die verwendete Luftstrahlmiihle und das zur Partikelgro3enanalyse
eingesetzte Gerdt genau charakterisiert. AnschlieBend wird auf die Versuchsdurchfithrung und

auf das Verfahren bei der Auswertung der gewonnenen Ergebnisse niher eingegangen.

4.2.1 Charakterisierung der Luftstrahlmiihle

Fir die experimentellen Untersuchungen wurde die von Rief [40] umgebaute
Spiralstrahlmiihle Fryma JMRS 80 eingesetzt. Nur kleine Verdnderungen hinsichtlich des
Dosiersystems und des Kollektors fiir das Mahlprodukt wurden vorgenommen.

Die Miihle setzt sich zusammen aus einer Dosiereinheit, einer Zerkleinerungseinheit und einer
Sammeleinheit fiir das Mahlprodukt. Um einen Uberblick {iiber die verwendete
Spiralstrahlmiihle zu verschaffen, ist die Apparatur in Abbildung 4.1 schematisch dargestellt.
Konstruktion, Funktionsweise und Bedeutung der einzelnen eingezeichneten Bestandteile

werden in den folgenden Abschnitten diskutiert.
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Abb. 4.1: Umgebaute Fryma JMRS 80. ©: Druckminderer und Manometer zur Einstellung
von Mahl- und Injektordruck; @: Rechner; ®:Dosiersystem und Injektor; @: Mahlkammer,
®: Drucksensor; ®:Tauchrohr; @: Staubsack und Produktbehdlter

4.2.1.1 Das Dosiersystem

Da die Gutzufuhr pro Zeiteinheit ganz wesentlich die Mahlgutkonzentration und damit auch
die Mahlgutbeanspruchung in der Mahlkammer bestimmt, muss diese in den Experimenten
genau reguliert werden konnen. Damit die Mahlbedingungen wihrend der kompletten
Versuchsdauer gleich bleiben, ist es wichtig, dass die Forderrate in dieser Zeit konstant
gehalten werden kann. Dafiir bedarf es eines kontinuierlich fordernden Dosiersystems.

Das Dosiersystem besteht zum einen aus einem Trichter mit Riihrer und Forderschnecke bzw.
—biirste und zum anderen aus einem Injektor. Mit Hilfe der Férderschnecke bzw. —biirste wird
das Mahlgut aus dem Vorratstrichter in die Fangdiise des Injektors transportiert. Vom
Injektor aus wird es durch den Injektorgasstrom in die Mahlkammer beschleunigt. Damit auch
kohidsive Mahlgiiter, die leicht Feststoffbriicken ausbilden, kontinuierlich aus dem Trichter
zur Forderschnecke bzw. -biirste nachrieseln, wird das Aufgabegut permanent mit
Rithrwerkzeugen bewegt.

Der verwendete Trichter ist aus Edelstahl gefertigt und hat einen Offnungswinkel von 120°.
Um Feststoffbriicken im Vorratsgefil3 zerstdren zu kénnen, wird ein Stabriihrer eingesetzt. An
einer Léngsachse sind sechs Querbalken angebracht, die zum Teil 90°- und zum Teil 45°-
Winkel mit der Vertikalachse einschlieBen. Durch diese Anordnung koénnen nicht nur

horizontale sondern auch vertikale Feststoftbriicken im Aufgabegut gelost werden. Die Lange
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der Querbalken ist so gewdhlt, dass deren Enden direkt an der Trichterwandung entlang
laufen. Uber ein Feingewinde ist an das untere Ende des Rithrwerkzeugs die Forderschnecke
bzw. —biirste angeschraubt. Lactose ldsst sich - experimentell beobachtet - am besten mit einer
gekiirzten Waffenreinigungsbiirste (Durchmesser 14 mm, Lénge 35 mm, Naturborsten;
Frankonia Jagd, Wiirzburg) fordern. Fiir die {ibrigen Stoffe werden aus Kupfer gefertigte
Forderschnecken (Durchmesser 14 mm, Lénge 35 mm) verwendet. Die Spindeln
unterscheiden sich in Neigungswinkel und Tiefe der Rinnen, damit ein breites Spektrum von
Forderraten abgedeckt werden kann. Riihrer und Schnecke bzw. Biirste werden angetrieben
durch einen Schrittmotor (Hybrid-Schrittmotor 1,8°, 110 N cm; Isel-Automation KG,
Eiterfeld), dessen Drehgeschwindigkeit iiber Kondensator- und Potentiometerwiderstdnde und
iiber die Wahl zwischen Halb- und Ganzschrittbetrieb genau reguliert werden kann [48]. Die
Umdrehungsgeschwindigkeit der Schnecke bzw. Biirste bestimmt, wie viel Mahlgut pro
Zeiteinheit gefordert wird. Im Anhang 9.1 ist genau aufgelistet, welche Einstellungen bei den
einzelnen Substanzen zu welchen Forderraten fiihren.

Uber die Forderschnecke bzw. —biirste rieselt das Mahlgut richtig dosiert aus dem Trichter.
Unterhalb dieser Fordereinheit befindet sich der Gutaufgabeinjektor. Der Gutaufgabeinjektor
gliedert sich in drei Bereiche: Fangdiise, Mischstrecke und Diffusor [44]. In Abbildung 4.2 ist

das komplette Dosiersystem mit Gutaufgabeinjektor schematisch dargestellt.

Abb. 4.2: Dosiersystem mit Gutaufgabeinjektor. A: Injektordiise; B: Fangdiise; C: Mischrohr,
D: Diffusor

Aus der Injektordiise stromt Gas mit hoher Geschwindigkeit in die Fangdiise des Injektors,
wobei die potentielle Energie des Gases in kinetische Energie umgewandelt wird. Dort wird
Fordergut und Luft, die durch Schlitze unterhalb der Forderschnecke bzw. —biirste aus der

Umgebung angesaugt werden kann, vom Gasstrahl erfasst und mitgerissen. Die
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Mabhlgutpartikel dringen in die Randzone des Injektorstrahles ein und werden beschleunigt.
Im Mischrohr wird die Stromung verzogert und geht in eine Rohrstromung iiber. Dabei wird
kinetische Energie wieder in potentielle Energie des Drucks umgewandelt, da die
Wandreibung der Gasstromung meist viel groBer ist als der Reibungsanteil der Teilchen. Der
Impulsaustausch mit den Feststoffpartikeln vermindert den Druckanstieg, weil dadurch ein
Teil der kinetischen Energie des Gases zur Durchmischung des Gas-Feststoffstrahls und zur
Mahlgutbeschleunigung verbraucht wird [45]. Im anschlieBenden Diffusor steigt der Druck
weiter an, weil durch VergroBerung des Rohrquerschnitts nach Bernoulli die
Gasgeschwindigkeit abnimmt. Grobes Fordergut wird dabei zusétzlich beschleunigt [46].
Damit das zu zerkleinernde Mahlgut auf sehr hohe Geschwindigkeiten gebracht wird, stromt
das Injektorgas mit Uberschallgeschwindigkeit in die Fangdiise ein. AuBerdem werden
Misch- und Diffusorstrecke in optimaler Lénge gewéhlt, so dass einerseits die Partikel iiber
einen moglichst langen Weg beschleunigt werden und andererseits die Strémung nicht durch
Wandreibung zu sehr abgebremst wird [45].

Bei der Dimensionierung des Injektors und der Wahl des Injektordruckes muss jedoch auch
beriicksichtigt werden, dass der Druck der Feststoff-beladenen Injektorstromung immer
groBer sein muss als der Druck in der Mahlkammer. Andernfalls besteht die Gefahr, dass der
Injektor zurlickschldgt und ungemahlenes Mahlgut ausgetragen wird. Wird der Injektordruck
allerdings zu hoch eingestellt, wird zuviel Falschluft durch die Schlitze oberhalb der Fangdiise
angesaugt und die Spiralstromung in der Mahlkammer wird stark abgebremst. Das
Mahlergebnis verschlechtert sich.

Die Abmessungen des eingesetzten Injektors sind in Tabelle 4.3 zusammengefasst.

Durchmesser (Injektordiise) 2 mm
Durchmesser (Mischrohr) 4,5 mm
Lange (Mischrohr) 2,1 mm

Durchmesser (Diffusorende) 8 mm
Liange (Diffusor) 2,1 mm

Tabelle 4.3: Abmessungen des Injektors.

4.2.1.2 Die Mahlkammer mit Tauchrohr

Um den Stromungszustand und das Zerkleinerungs- und Sichtungsprinzip in der

Spiralstrahlmiihle besser beschreiben zu konnen, wurde bereits in den Kapiteln 2.1 und 2.2
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der Aufbau einer Mahlkammer mit Tauchrohr dargestellt. An dieser Stelle werden nur noch
die genauen Abmessungen der verwendeten Mahlkammer angegeben. AuBlerdem dienen die
Ausfiihrungen dieses Kapitels dazu, konstruktive Besonderheiten des eingesetzten Geréts
darzulegen. Das sind die besondere Positionierung des Tauchrohrs, die permanente Messung
des Druckes in der Mahlkammer iiber einen in den Mahlkammerdeckel eingebauten

Drucksensor und die genaue Regulierbarkeit von Mahl- und Injektordruck.

Die genauen geometrischen Parameter der verwendeten Mahlkammer und des Tauchrohres

sind in der folgenden Tabelle 4.4 aufgefiihrt.

Mahlkammerdurchmesser

80 mm

Mahlkammerhohe (Rand, Mitte)

12 mm, 20 mm

Mahldiisenanzahl 5
Mahldiisendurchmesser 0,7 mm
Mabhldiisenanstellwinkel 54°
Tauchrohrdurchmesser 25 mm

Tabelle 4.4: Geometrische Parameter der Mahlkammer und des Tauchrohres.

Das Tauchrohr ist so konstruiert, dass es iiber ein Zahnrad hoéhenverstellt werden kann.
Dadurch besteht die Moglichkeit, die Gro3e des Mahlspalts zwischen Mahlkammerdeckel und
Tauchrohr zu variieren. Auf diese Weise kann die Sogkraft, mit der das Mahlprodukt aus der
Mahlkammer gesogen wird, verstirkt bzw. abgeschwicht werden. Ein enger Mahlspalt zieht

hohe Sogkraft nach sich, ein breiter Mahlspalt geringe Sogkratft.

Der Drucksensor wurde in den Mahlkammerdeckel eingebaut, um den Mahl- und
Sichtungsprozess wihrend der Mahlung {berwachen zu konnen. Eine solche
Inprozesskontrolle ist von fundamentaler Bedeutung, damit der Mahlvorgang bei instabilen
Strémungszustdnden rechtzeitig abgebrochen und korrigiert werden kann. Der
Mahlkammerdruck ist ein sehr empfindlicher Parameter und eignet sich deshalb gut zur
Inprozesskontrolle [40, 34]. In Kapitel 2.3 wurde bereits ausgefiihrt, wie sich der Druck in der
Mahlkammer dndert, wenn die Gutbeladung in der Kammer variiert wird. Daraus leitet sich
ab, warum die Druckmessung zur Inprozesskontrolle dienen kann.

In den Mahlkammerdeckel integriert wurde der Drucksensor XT — 190M — 1,7BARVG der

Firma Kulite Semiconductor. Dieser Sensor gehort zu der Gruppe der piezoresistiven
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Druckaufnehmer. Hinter einer Membran befindet sich ein Si-Chip, der mit einer
Gleichspannung versorgt wird. Unter Druck kommt es zu einer Verformung der Membran,
die auf den Si-Chip iibertragen wird. Dabei dndert sich der Widerstand im Si-Chip. Diese
Widerstandsénderung ist iiber eine Briickenschaltung als Spannungssignal messbar, das durch
geeignete Verstiirker verstirkt werden kann. Der auf die Membran einwirkende Uberdruck ist
proportional zum gemessenen Spannungssignal [49, 50].

Der Drucksensor wird hinter eine Druckbohrung im Mahlkammerdeckel von 0,9 mm
Durchmesser geschraubt. Ein frontbiindiger Einbau wurde vermieden, um die Membran vor
einer Beschiadigung durch aufprallende Feststoffpartikel zu schiitzen. Da der Druckausgleich
in der Bohrung so schnell vor sich geht, dass die Messgenauigkeit des Systems nicht negativ
beeinflusst wird, ist die Druckmessung iiber diese Konstruktion moglich [47].

Bei der Zerkleinerung in der Luftstrahlmiihle entstehen sehr feine Partikel im pm-Bereich.
Diese sind in der Lage die Druckbohrung durch Adhésion zu verstopfen. Um dies zu
verhindern, wird die Druckbohrung im Intervall von 20 Sekunden durch einen kurzen
Luftstrom (Vordruck: 1,4 bar) freigeblasen. Das Ventil, das fiir das Ausblasen der Kapillare
verantwortlich ist, wird iiber ein Programm (Quellcode sieche Anhang 9.2) gesteuert, damit
Intervall und Dauer des Luftstroms immer konstant sind [51].

Rief [40] konnte in ihren Versuchen zeigen, dass die Messung des Druckes am
Mahlkammerrand, im Abstand von 35,5 mm vom Mahlkammermittelpunkt, am giinstigsten
ist. Denn an dieser Stelle wird die Strémung in der Mahlkammer am geringsten negativ
beeinflusst von dem Luftstrom, der zum Ausblasen der Druckbohrung bendtigt wird [40].
Daher wurde in den Mahlversuchen dieser Arbeit immer an dieser Stelle im
Mahlkammerdeckel der Kammerdruck gemessen. Der Deckel der Mahlkammer mit
integriertem Drucksensor ist so positioniert, dass der Druck gerade hinter einem Mahlstrahl,
d.h. direkt in der Zerkleinerungszone, gemessen wird.

In Abbildung 4.3a ist die Anordung des Drucksensors im Mahlkammerdeckel schematisch

dargestellt. Die genaue Position des Drucksensors ist in Abbildung 4.3b widergegeben.
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Abb. 4.3a: Drucksensor mit Vorrichtung zum Freiblasen der Druckbohrung im
Mahlkammerdeckel nach Rief [40]. A: Mahlkammerdeckel; B: Druckbohrung, C:
Drucksensor; D: Kapillare zum Freiblasen der Druckbohrung; E: Ventil

Abb. 4.3b: Position des Drucksensors. F: Stelle im Mahlkammerdeckel, an der der Druck in
der Mahlkammer gemessen wird

Auf die wihrend der Mahlungen gemessenen Druckverldufe wird im Ergebnisteil niher
eingegangen. An dieser Stelle sei nur erwéhnt, dass durch das Programm gesteuert, die
Messwerterfassung zum Zeitpunkt des Freiblasens der Druckbohrung immer unterbrochen
wird. Auf diese Weise werden kiinstliche Spitzen im Druckverlauf vermieden, die durch den

zusétzlichen Luftstrom verursacht sind.

Die Vorschaltung von Druckminderern in die Zufuhrleitung von Mahl- und Injektorgas
ermdglicht die genaue Einstellung von Mahl- und Injektordruck. Uber digitale piezoresistive
Manometer kann der Druck in der Druckluftleitung vor den Mahldiisen und vor der

Injektordiise auf zwei Nachkommastellen genau einreguliert werden [52].
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4.2.1.3 Der Kollektor fiir das Mahlprodukt

Das Mahlprodukt wird iiber das Tauchrohr aus der Mahlkammer ausgeschieden und in einem
Edelstahlgefil3 aufgefangen. Um den Verlust feinster Partikel zu verhindern, ist ein Staubsack
aus dichtem Filtermaterial zwischen Tauchrohr und Edelstahlgefdl3 gespannt. Das Material
kann Feingutpartikel zuriickhalten, ist jedoch durchldssig fiir Gase. Das bedeutet, dass Mahl-
und Injektorgas ungehindert entweichen konnen und ein Riickstau in die Mahlkammer
vermieden wird. Dariiber hinaus zieht die Durchldssigkeit fiir Gase selbstverstindlich auch
nach sich, dass Luftfeuchte aus der Umgebung zum Mahlprodukt gelangen kann. In
Vorversuchen zeigte sich, dass diese Luftfeuchte Partikelwachstum im Edelstahlgefa3 fordert
und die Feinheit des gewonnenen Mahlprodukts mitbestimmt. Wie in Tabelle 4.5 dargestellt,
ist das bei konstanten Mahlbedingungen in der Miihle erhaltene Mahlprodukt umso grober, je
hoher die Luftfeuchte ist.

Median [pum] mittlerer Median [um] Raumfeuchte [%]

1. Mahlung 5,975
5,910
5,914 5,878 30
5,892
5,699

2. Mahlung 6,099
5,785
5,857 5,892 43
5,747
5,972

3. Mahlung 6,071
6,326
5,984 6,151 57
6,440
5,935

Tabelle 4.5: Abhdngigkeit der Partikelgrofie von der Raumfeuchte; alle Mahlungen wurden
bei der gleichen Parametereinstellung durchgefiihrt: Mahldruck: 3 bar; Injektordruck: 3.5
bar, Mahlspalt: 7 mm; Forderrate: 7 g/min; Material: Natriumascorbat

Dieses Phénomen lésst sich folgendermaBien erkldren: Die zerkleinerten Partikel sind in einem
aktivierten Zustand. In den Kristallen liegen grofe ungeordnete Bereiche mit vielen
Gitterfehlstellen vor. Diese energetische Aktivierung wird abgebaut, indem die Teilchen
rekristallisieren und dabei wachsen [53]. Aktivierte Partikel sind hygroskopischer als Partikel
mit einem hohen Ordnungsgrad; sie binden leichter Wasser [54]. Das oberflachlich
gebundene Wasser erleichtert die Rekristallisation der Teilchen. Bei hoher Luftfeuchte wird

letztlich der Prozess des Partikelwachstums erleichtert.
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Um den Einflussfaktor Luftfeuchte auszuschlieen, wurde das zur PartikelgroBBenbestimmung
jeweils ausgewdhlte Dispersionsmittel im Edelstahlgefd3 vorgelegt. In den Tabellen 4.6, 4.7
und 4.8 sind Mahlversuche zusammengefasst, die belegen, dass durch vorgelegtes
Dispersionsmittel gleiche Bedingungen im Auffanggefil geschaffen werden wie beim
Auffangen ohne Dispersionsmittel bei niedriger Luftfeuchte. Verfilschungen des

Mahlergebnisses durch Partikelwachstum werden vermieden.

Median [pum] mittlerer Median [um]

1. Mahlung 2,819
2,854 2,845
2,862
2. Mahlung 3,014
3,020 3,021
3,029
3. Mahlung 2,894
2,884 2,891
2,896

Tabelle 4.6: Raumfeuchte 53%, Suspension mit vorgelegtem Dispersionsmittel; Material:
Natriumascorbat

Median [pum] mittlerer Median [um]
1. Mahlung 6,044
5,689 5,897
5,959
2. Mahlung 5,661
5,817 5,640
5,443
3. Mahlung 5,614
5,145 5,102
4,546

Tabelle 4.7: Raumfeuchte 53%, Mahlprodukt ohne vorgelegtes Dispersionsmittel
aufgefangen und 3.5 min im Turbulamischer gemischt, drei Stichproben davon jeweils im
Dispersionsmittel suspendiert; Material: Natriumascorbat

Median [pum] mittlerer Median [um]
1. Mahlung 2,907 2,903

2,884
2,919
2. Mahlung 2,752 2,765
2,768
2,775

Tabelle 4.8: Raumfeuchte 32%, Mahlprodukt ohne vorgelegtes Dispersionsmittel
aufgefangen und 3.5 min im Turbulamischer gemischt, drei Stichproben davon jeweils im
Dispersionsmittel suspendiert; Material: Natriumascorbat
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Um immer konstante Arbeitsbedingungen zu haben, werden alle vermahlenen Stoffe mit der
beschriebenen Vorrichtung aufgefangen, unabhingig davon, wie grof8 ihre Neigung zu

Partikelwachstum ist.

4.2.2 Durchfithrung der Mahlversuche

Bei der Luftstrahlmahlung unterscheidet man grundsétzlich zwischen zwei Typen von
Einflussfaktoren auf das Mahlergebnis. Auf der einen Seite stehen die geometrischen, auf der
anderen die operativen Parameter. In den Tabellen 4.3 und 4.4 sind die geometrischen
Parameter der verwendeten Luftstrahlmiihle bereits aufgefiihrt. Die operativen Parameter
werden in den einzelnen Mahlversuchen verandert. Welcher Effekt dabei erzielt werden soll

und in welchem Rahmen sie variiert werden, wird im Folgenden einzeln dargestellt.

4.2.2.1 Variation des Mahldrucks

Der Mahldruck bestimmt den Gasmassenstrom und die Gasgeschwindigkeit und damit den
Energieeintrag wihrend der Mahlung. Ist dieser grof3, kann ein Mahlprodukt hoher Feinheit
erzielt werden [56]. Der Rahmen, innerhalb dessen der Mahldruck variiert werden kann, wird
in den Mahlversuchen dieser Arbeit nach oben begrenzt durch die Leistungsfahigkeit des
Kompressors, der die Druckluftleitung versorgt. Bis zu einem Druck von 6 bar kann ein
konstanter Vordruck an den Mahldiisen aufgebaut werden. Hohere Driicke sind mit
erheblichen Druckschwankungen verbunden, so dass kein konstanter Betriebszustand
gewdhrleistet werden kann. Der Einsatz von Druckluft aus Gasflaschen wurde vermieden, da
deren Kapazitit begrenzt ist. Bei der Verwendung von Druckluft aus Gasflaschen miisste
permanent kontrolliert werden, ob die Gasmenge in der Flasche fiir eine weitere Mahlung
ausreicht. Dieser Aufwand konnte umgangen werden, da sich alle ausgewéhlten Stoffe im
Leistungsbereich des Kompressors gut zerkleinern lassen. Nach unten wird der eingestellte
Mahldruck eingeschrdnkt auf 3 bar. Niedrigere Driicke liefern einen so geringen
Energieeintrag, dass sie in der Praxis nicht sinnvoll sein konnen.

In der Tabelle 4.9 sind die angelegten Mahldriicke aufgefiihrt.
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Substanz Mahldriicke [bar]
Ascorbinsdure 5 4 3

Calciumcarbonat (nach Rief [40]) 7 6 5 4
Lactose 6 5 4 3
Natriumascorbat 5 4 3

Natriumchlorid 6 5 4

Tabelle 4.9: Angelegte Mahldriicke bei den Experimenten.

4.2.2.2 Variation des Injektordrucks

Der Injektordruck ist verantwortlich fiir die Beschleunigung der Mahlgutpartikel in die
Mahlkammer. Die Teilchen miissen mit so hoher Geschwindigkeit in die Mahlkammer
eingebracht werden, dass sie in der Stromung fluidisiert sind. Wie in Kapitel 4.2.1.1
dargelegt, muss der Injektordruck grundsitzlich immer hoher sein als der angelegte
Mahldruck, damit die Miihle nicht zuriickschldgt. Er darf jedoch auch nicht viel héher sein als
der Mahldruck, da ansonsten zuviel Falschluft angesaugt wird und die Stromung insgesamt
abgebremst wird. Zudem kann es bei zu hohem Injektordruck auch zu stérenden Turbulenzen
kommen. Nach Midoux [41] und nach personlichen Informationen von Turra (Firma
Hoffmann La Roche) [55] sollte der Injektordruck optimalerweise 0,5 bar bis 1 bar oberhalb
des Mahldruckes liegen. Aufgrund dieser Informationen wurde in den Experimenten dieser

Arbeit der Injektordruck stets 0,5 bar hoher als der Mahldruck eingestellt.

4.2.2.3 Variation des Mahlspalts

Die Grofle des Mahlspalts hat den Haupteinfluss auf den Sichtungsprozess. Die Versuche von
Rief [40] zeigen, dass mit groBer werdendem Mahlspalt die Feinheit des Mahlprodukts
zunédchst zunimmt. Ab einer bestimmten Tauchrohrposition kehrt sich dieser Effekt um. Das
Mahlergebnis wird mit weiter zunehmendem Mahlspalt schlechter. Dieses Phédnomen lésst
sich nach Rief [40] folgendermafen erkldren: Mit groBer werdendem Mahlspalt nimmt die
Sogkraft hin zum Tauchrohr ab, da der Unterdruck iiber dem Auslass sinkt. In der
Konsequenz verbleiben die Mahlgutpartikel langer in der Mahlkammer und werden dort {iber
einen groferen Zeitraum hinweg beansprucht. Das Mahlprodukt wird feiner. Ist die
Tauchrohrposition jedoch so niedrig, dass das Mahlgut kaum noch auf einer ringférmigen

Zone gefiihrt wird und nahezu ungehindert in das Tauchrohr iibertreten kann, wird ein
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erheblicher Grobgutanteil abgeschieden. Daher verschlechtert sich das Mahlergebnis bei sehr
grofen Mahlspalten.

In Abbildung 4.4 ist die Abhéingigkeit zwischen Mahlspalt und KorngréBe des Mahlprodukts
nach Rief [40] dargestellt.

30
x90 [pm]
25 1 =
20 A
T
3 i I
15
. f
i n
10 " i
. R . . < 1.5 g/min
5 * = 2.7 g/min
4.7 g/min
0 T T T T T T T T T 1
2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 10.0 11.0 12.0 13.0

Mahlspalt [mm]

Abb. 4.4: nach Rief [40]: Abhdngigkeit der Korngroffe (x90) des Mahlprodukts von der
Tauchrohrstellung bei folgenden Parametereinstellungen: Mahldruck: 6 bar, Injektordruck:
6.5 bar,; Forderrate: 1.5, 2.8, 4.7 g/min; Messwertintervall: 0.2 s; Criscarb V130

In den Experimenten dieser Arbeit wird in dem Bereich gearbeitet, der sich durch feinere
Mabhlprodukte bei groBer werdendem Mabhlspalt auszeichnet. Alle Substanzen wurden bei den

Mabhlspaltgréfien 3 mm, 5 mm und 7 mm vermahlen.

4.2.2.4 Variation der Gutaufgabe pro Zeiteinheit

Die Gutaufgabe pro Zeiteinheit bestimmt entscheidend die Gutkonzentration in der
Mahlkammer. Je hoher die Forderrate gewdhlt wird, desto mehr Teilchen befinden sich in der
Mahlkammer. Damit Zerkleinerung iiberhaupt moglich ist, muss eine ausreichende
Teilchenzahl in der Miihle vorliegen, weil sich die Partikel erst durch Zusammenprall
gegenseitig zerkleinern. Wie in Kapitel 2.2.1 erldutert, muss die mittlere Wegstrecke
zwischen den Teilchen kleiner sein als die Flugstrecke, die ein Teilchen, das mit der
Stromung beschleunigt wird, zuriicklegen kann. In der Praxis wird diese Grenzkonzentration

an Teilchen in der Mahlkammer schon bei sehr geringen Forderraten erreicht. Sie ist eher der
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limitierende Faktor, wenn es darum geht, sehr kleine Teilchen in der Gréfenordnung von
Mikrometern weiter zu zerkleinern, weil solche Teilchen nur schlecht beschleunigt werden
konnen [8]. Bei weiterer Steigerung der Gutzufuhr wird die Stromungsgeschwindigkeit in der
Mahlkammer immer mehr reduziert, weil die Strémung durch die zunehmende Anzahl von
Partikeln abgebremst wird. Dadurch werden Zerkleinerung und Sichtung verschlechtert. Da
die Feststoffkonzentration bei hoher Forderrate in der Zerkleinerungszone sehr hoch ist, kann
unzureichend zerkleinertes Gut kaum dem Mahlvorgang erneut zugefiihrt werden. Das Gut
wird schneller ausgetragen, obwohl der Unterdruck tiber dem Tauchrohr und damit der Sog
aus der Mahlkammer nur gering ist. Das Mahlergebnis ist schlechter [21, 22].

Der Bereich, in dem die Gutaufgabe pro Zeiteinheit variiert wird, 1dsst sich in Vorversuchen
ermitteln. Um einerseits die maximal mdgliche Forderrate zu bestimmen, wird ein minimaler
Mahldruck und ein maximaler Mahlspalt festgelegt und eine Probemahlung bei moglichst
hoher Gutzufuhr pro Zeiteinheit durchgefiihrt. Ist der tiber den Drucksensor im
Mahlkammerdeckel gemessene Stromungsverlauf in der Mahlkammer wéhrend der gesamten
Mahldauer von zehn Minuten gerade noch stabil, kann die eingestellte Forderrate als
Obergrenze definiert werden. Zur Bestimmung der Untergrenze der Forderrate wird
andererseits ein maximaler Druck und ein minimaler Mahlspalt festgelegt und eine
Probemahlung mit moglichst geringer Gutaufgabe pro Zeiteinheit durchgefiihrt. Unter diesen
Bedingungen ist die Stromung in der Mahlkammer sicher stabil. Es konnen jedoch groB3e
Druckspitzen auftreten, wenn die Gutaufgabe pro Zeiteinheit so gering ist, dass die
Mahlkammer zwischendurch ,,leer lauft”. Dieser Zustand deutet ineffektive Mahlbedingungen
an. Der Energieeintrag ist zu groB und kann nicht befriedigend fiir die Zerkleinerung
eingesetzt werden. Sind keine grofBen Druckiiberh6hungen messbar, ist die minimale
Forderrate ermittelt.

In Tabelle 4.10 sind die Forderraten aufgelistet, mit denen die einzelnen Substanzen in die

Mahlkammer gefordert wurden.

Substanz Forderraten [g/min]
Ascorbinsdure 9,9 6.5 4,3
Calciumcarbonat (nach Rief [40]) 4,7 2,8 1,5
Lactose 5.5 34 2,0
Natriumascorbat 10,1 8,0 5,0
Natriumchlorid 10,1 7,4 3,8

Tabelle 4.10: Forderraten der Mahlgiiter bei den Experimenten.
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4.2.2.5 Variation der Mahlgiiter

Unterschiedliche Mahlgiiter bringen unterschiedliche Materialeigenschaften mit sich. Anhand
der Parameter Harte, E-Modul und Dichte lassen sie sich charakterisieren. Harte Mahlgiiter
lassen sich schlecht zerkleinern; die Kréfte zwischen den Kristallbausteinen sind grof3. Zeigt
ein Stoff sehr elastisches Verhalten, muss er sehr stark gedehnt werden, bis es zu einem Bruch
kommt. Das bedeutet, dass sich Materialien mit abnehmendem E-Modul zunehmend
schlechter zerkleinern lassen. Die Dichte von zu zerkleinernden Substanzen beeinflusst deren
Vermahlbarkeit, da sie die Ausbreitungsgeschwindigkeit von einwirkenden Druckwellen
bestimmt. Je groBer die Dichte ist, desto langsamer wandern Druckwellen durch eine
Mahlgutpartikel. In der Folge ist der Spannungsaufbau, der Bedingung fiir einen Bruch ist,
erschwert. Die Substanz lésst sich mit steigender Dichte schlechter zerkleinern.

Hérte, E-Modul und Dichte schwanken bei den fiir die Mahlversuche ausgewéhlten Stoffen.

Die genauen Materialkonstanten sind der Tabelle 4.1 in Kapitel 4.1 zu entnehmen.

4.2.2.6 Versuchsdesign

Alle Mahlversuche mit den einzelnen Substanzen werden nach einem 33-factorial-design
durchgefiihrt. Das heil3t, bei jedem Stoff werden die drei Faktoren Mahldruck, Mahlspalt und
Gutaufgabe pro Zeiteinheit jeweils auf drei Niveaus eingestellt. Dazu sind 27 Experimente
notwendig, da alle Faktoren auf jedem Niveau gegeneinander variiert werden. Um statistische
Schwankungen innerhalb einer Mahleinstellung zu erfassen, wird jeder Mahlversuch dreimal
wiederholt [62, 63].

Die Mahldauer eines Experiments ist auf zehn Minuten festgelegt. Zu jedem Mahlversuch
wird der Druckverlauf in der Mahlkammer iiber die Mahldauer aufgezeichnet. Auf die
Erkenntnisse, die aus diesen Diagrammen gezogen werden konnen, wird im Ergebnisteil
dieser Arbeit ndher eingegangen. Das Mahlprodukt wird, wie unter Kapitel 4.2.1.3
beschrieben, in einem Edelstahlgefidl aufgefangen, in dem das fiir den jeweiligen Stoff
ausgewihlte Dispersionsmittel vorgelegt ist.

Eine Fraktionierung in ein Produkt aus der Miihlenanlaufphase und in ein Produkt aus der
Zerkleinerungshauptphase, in der sich konstante Stromungsbedingungen in der Mahlkammer
eingestellt haben, ist nicht notig. Denn der konstante Stromungszustand stellt sich bereits
innerhalb von 30 s ein, so dass der in diesem Zeitraum produzierte Produktanteil sehr gering

ist und das Mahlergebnis laut Rief [40] nicht verfilscht wird.
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Vor der PartikelgroBenanalyse miissen in der Mahlproduktsuspension vorhandene
Agglomerate zundchst zerstort werden. Nur so ist die Vermessung von FEinzelteilchen
moglich. Daher werden die Suspensionen jeweils zehn Minuten lang im Ultraschallbad
beansprucht. Im Fall von Ascorbinséure wurde die Ultraschallbehandlung vermieden und die
Suspension stattdessen mit einem Magnetrithrer zehn Minuten lang geriihrt. Auf diese Weise
ist eine Belegung der Ascorbinsdurepartikel mit dem im Losungsmittel vorhandenen Tensid
besser moglich. Nur bei vollstindiger Benetzung der Teilchen konnen Einzelpartikel erzeugt
werden. In Vorversuchen werden die Suspensionen der einzelnen Mabhlgiiter unter dem
Mikroskop bei 1000-facher VergroBerung betrachtet und das Vorliegen von Einzelteilchen
iiberpriift.

Die Durchfiihrung der PartikelgroBenanalysen und das Funktionsprinzip des dafiir

verwendeten Messgerits werden im folgenden Kapitel erldutert.

4.2.3 PartikelgrofSenanalyse mittels Couter LS 230

Funktionsprinzip des Coulter LS 230 ist die Laserbeugung. Wird eine Kugel bzw. ein
Kollektiv von Kugeln gleicher GroBe mit parallelem, monochromatischem Licht bestrahlt,
ergibt sich ein fiir die untersuchte PartikelgroBe charakteristisches Frauenhofer’sches
Beugungsspektrum. Bei der Bestrahlung verschieden grofer Kugeln mit parallelem,
monochromatischem Licht {iberlagern sich die Beugungsspektren der einzelnen KugelgroBen
zu einem gemeinsamen Beugungsmuster. Als Lichtquelle wird ein Laserstrahl verwendet.

In Abbildung 4.5 ist eine Laserbeugungseinheit schematisch dargestellt [64, 65].

<>

U

Abb. 4.5: Schematische Darstellung einer Laserbeugungseinheit nach Mahrenholtz [64]. A:
Laser,; B: Strahlaufweitung; C: Messzelle; D: Linse; E: Detektor
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Die Mahlprodukte werden als Suspension vermessen. Zur Messung wird das
Suspensionsmittel mit den dispergierten Probepartikeln durch die Beugungsmesszelle
gepumpt. Ein gebiindelter Laserstrahl (750 nm) wird senkrecht zur Messzelle eingestrahlt und
an den Teilchen gebeugt oder gestreut. Mit Fourier-Linsen wird das Licht, das von Partikeln
gleicher Korngrofe in der Beugungsmesszelle abgelenkt wird, jeweils in einen einzigen Ring
in der Detektor-Ebene fokussiert. GroBe Partikel fiihren zu Ringen mit kleinem Durchmesser,
kleine Partikel zu Ringen mit groBem Durchmesser. Im Gerdt liegen drei
Detektoranordnungen fiir unterschiedliche Streuwinkelbereiche vor. Durch die PIDS-
Anordnung im Coulter LS 230 lassen sich auch PartikelgroBen bis zu 0,04 um auflésen.
Dazu wird zusitzlich die unterschiedliche Streuung von vertikal und horizontal polarisiertem
Licht unterschiedlicher Wellenldnge gemessen [66].

Die Messung an sich wird folgendermaBBen durchgefiihrt: In die Messzelle wird
Dispersionsmittel eingefiillt. Durch Umwélzen des Dispersionsmittels mit unterschiedlichen
Geschwindigkeiten werden eventuell vorhandene Luftblasen, die als Teilchen detektiert
werden konnten, aus dem System entfernt. Wenn der Laserstrahl justiert ist, wird der
Hintergrund in der mit Suspensionsmittel befiillten Messzelle vermessen. Anschlieend wird
bereits dispergierte Probe eingespritzt. Dabei wird die Tansmission des Laserstrahles
gemessen. Liegt die Obscuration, d.h. die Abschwichung des Laserstrahls, zwischen 45 %
und 55 % der anfinglichen Intensitit ohne Feststoffbeladung, wird die Probeninjektion
abgeschlossen. Die Laserbeugungsanalyse wird gestartet. Die Obscuration darf nicht
wesentlich auBlerhalb der angegebenen Grenzen liegen, da sonst das Messergebnis hin zu
kleineren TeilchengroBen verfilscht wird [66]. Wéhrend der Messung wird das
Suspensionsmittel, in dem die Probe dispergiert ist, permanent umgewélzt, damit alle Partikel
vom Laserstrahl erfasst werden konnen. Als FErgebnis gibt die Software eine
PartikelgroBenverteilung im Bereich von 0,04 um und 2000 pm an. Auf die beschriebene
Weise wird von jedem Mahlprodukt jeweils fiinfmal die Korngréenverteilung bestimmt. Die

weitere Auswertung der Messdaten wird im folgenden Kapitel erldutert.

4.2.4 Auswertung der Partikelgroflenverteilungen

4.2.4.1 Charakterisierung der Korngroflenverteilungen mittels RRSB-Netz

Bei einer PartikelgroBenanalyse mit dem Coulter LS 230 werden sehr viele Messpunkte

aufgenommen. Ein sehr groBer Datensatz eignet sich jedoch nicht zur weiteren Auswertung.
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Um die gewonnene KorngroBenverteilung auf wenige charakteristische Parameter zu
reduzieren, wird die Summenverteilung in eine RRSB-Gerade umgerechnet. Die Darstellung
von anndhernd gauB3formigen TeilchengroBenverteilungen als Gerade geht zuriick auf Rosin,
Rammler, Sperling und Benett. Danach lassen sich die Verteilungssummenwerte durch

folgende Funktion approximieren:

X n
D(x)=1- exp[— [gj } *-1
Duchgangssumme [-]

Partikeldurchmesser [m]
Lageparameter [m]
GleichmaBigkeitskoeffizient [-]

EaexU

Der Lageparameter ist definiert als der Partikeldurchmesser, bei dem die Verteilungssumme
gerade 0,632 betragt. Durch doppeltes Logarithmieren kann die Gleichung linearisiert werden.
Die Steigung der Geraden entspricht dem GleichméBigkeitskoeffizienten, die Korngréfie mit
der Durchgangssumme 0,632 dem Lageparameter. Mit Hilfe dieser beiden Parameter konnen
die Korngroflenverteilungen der Mahlprodukte vollstindig charakterisiert werden. Bedingung
ist allerdings, dass sich die Verteilungen gut mit der RRSB-Funktion beschreiben lassen und
die Korrelationskoeffizienten der erhaltenen Geraden nahe bei eins liegen. Der
GleichmiBigkeitskoeffizient macht eine Aussage iiber die Breite der Verteilung und gibt an,
ob die Einzelwerte in einem weiten Bereich um den Mittelwert schwanken. Anhand des
Lageparameters kann abgelesen werden, wie fein bzw. grob das Mahlprodukt ist. Je groBer
der Wert des GleichmiBigkeitskoeffizienten ist, desto enger verteilt ist das Mahlprodukt. Uber
den Lageparameter lésst sich die Feinheit des Mahlprodukts abschétzen [16].

Die Umrechnung der KorngroBenverteilungen in RRSB-Geraden wird mit Hilfe des
Programms PMPO compact durchgefiihrt [68]. Nach Import der Einzeldaten der Verteilungen
konnen die Kenngrofen Lageparameter und GleichméBigkeitskoeffizient dem Programm
entnommen werden.

Um statistische Schwankungen der Mahlprodukte gleicher Mahlbedingungen zu erfassen,
werden die  bei einer = Mabhleinstellung  erhaltenen =~ Lageparameter  und
GleichmiBigkeitskoeffizienten gemittelt. Fiir jeden untersuchten Satz operativer Parameter
werden die Mittelwerte aus 15 KorngroBenverteilungen gebildet, da bei jeder

Miihleneinstellung dreimal gemahlen wird und jedes erhaltenen Mahlprodukt flinfmal am
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Laserbeugungsgerit analysiert wird. Diese Mittelwerte werden fiir die weiteren Berechnungen

herangezogen.
4.2.4.2 Prozessbeschreibung durch statistische Modelle

Mit Hilfe statistischer Modelle ist es moglich, auch ohne Kenntnis der physikalischen
Zusammenhénge den Einfluss mehrerer Parameter auf eine ZielgroBe quantitativ zu erfassen.
Im ersten Schritt werden eine ZielgroBe und ein Satz von Einflussfaktoren definiert. Im
zweiten Schritt wird der gesamte Datensatz mittels Regression an eine Modellfunktion
angepasst. Dabei wird jedem Wert, den die Zielgro3e annimmt, ein Satz von Werten, den die
Einflussfaktoren gleichzeitig annehmen, zugeordnet. Nach der Maximum-Likelihood-
Methode werden Regressionskoeffizienten und ein Achsenabschnitt geschitzt [63].

Bei den Mahlversuchen werden Lage und Breite der Mahlproduktverteilungen erfasst. D.h.
diese beiden GroBen ergeben zunichst die ZielgroBen der Modelle. Von praktischem Interesse
ist jedoch die Vorhersage von Mahlbedingungen, weil meistens eine bestimmte
Produktfeinheit angestrebt wird, und fiir diese Fragestellung Mahleinstellungen an der Miihle
gesucht sind.

Die Mahlbedingungen werden durch mehrere operative Parameter bestimmt. Daher muss zu
Beginn der Berechnungen ein beliebiger operativer Parameter fiir das zu berechnende Modell
als ZielgroBe festgelegt werden. Im Rahmen dieser Arbeit wird als Zielgroe zum einen die
Gutaufgabe pro Zeiteinheit und zum anderen der Mahldruck gewéhlt. Diese Parameter lassen
sich leicht einstellen und sind deshalb fiir die Praxis als Modellzielgréen gut geeignet.

Auf die Wahl der Einflussgro8en wird im Ergebnisteil detailliert eingegangen.

Fiir die Berechnungen wird ein Modell zweiter Ordnung vorgegeben:

V=P, +BX, +ByX, . +B,X, +B, X7 +BpXs . 4B, X, +BX X, +BX X+ 4B, XX, (42)

Y: Zielgrofle
Xip... X Einflussgréfen
B3: Regressionsparameter

Alle Rechnungen werden mit dem Programm SAS Version 8e, Procedure GLM und REG,
ausgefiihrt [69, 70].
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5. Ergebnisse

5.1 Erkenntnisse aus den Druckkurven

Uber den in den Mahlkammerdeckel integrierten Drucksensor wird wihrend der Mahlung der
Kammerdruck in der Mahlkammer aufgezeichnet. Wie im Kapitel 4.2.1.2 beschrieben, dient
der Drucksensor einerseits als Instrument der Inprozesskontrolle. Der gemessene
Kammerdruck macht eine Aussage iiber die Stabilitdt der Stromung. Andererseits ist es auch
moglich, mit Hilfe der durch den Drucksensor gewonnenen Messwerte die Vermahlbarkeit
der untersuchten Stoffe abzuschétzen.

Im Kapitel 5.1.1 soll in der Folge der prinzipielle Verlauf der aufgenommenen Druckkurven
dargelegt werden. Anhand dessen wird erldutert, wie sich stabile von instabilen
Stromungsbedingungen abgrenzen lassen.

Um Aussagen iiber das Zerkleinerungsverhalten verschiedener Materialien treffen zu konnen,
wird in Kapitel 5.1.2 ein Vergleich der Kammerdriicke bei unterschiedlichen operativen

Parametervorgaben vorgenommen.
5.1.1 Prinzipieller Verlauf der Druckkurven

Der bereits von Rief [40] gemessene Druckverlauf kann in den Mahlversuchen dieser Arbeit
bestitigt werden. In der folgenden Abbildung 5.1 ist der Kammerdruck gegen die Mahldauer
aufgetragen. Kurve 1 représentiert stabile Mahlbedingungen, Kurve 2 instabile. Kurve 3 stellt

den Mahlkammerdruckverlauf bei zu hohem Energieeintrag dar.
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Verlauf des Kammerdrucks
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Abbildung 5.1: Druckverliufe in Abhdngigkeit von der Mahldauer. Substanz: Prismalac 40;
Mahleinstellung zu Kurve 1: Forderrate 3.4 g/min, Mahldruck 4 bar, Injektordruck 4.5 bar,
Mahlispalt 5 mm; Mahleinstellung zu Kurve 2: Forderrate 6.6 g/min, Mahldruck 4 bar,
Injektordruck 4.5 bar, Mahlspalt 7 mm; Mahleinstellung zu Kurve 3: Férderrate 2.0 g/min,
Mahldruck 6 bar, Injektordruck 6.5 bar, Mahlspalt 3 mm

30 Sekunden nach Einschalten der Mahl- und Injektorgasstrome wird die Mahlgutzufuhr in
die Mahlkammer gestartet. Infolgedessen wird die Stromung in der Mahlkammer abgebremst
und der Kammerdruck sinkt. Unter stabilen Mahlbedingungen, sieche Druckkurve 1 in
Abbildung 5.1, stellt sich im Verlauf der Mahlung ein konstanter Mahlkammerdruck ein; der
gemessene Druck schwankt nur geringfiigig um einen konstanten Wert. Die Streuungen treten
auf, weil das Mahlgut nicht ganz kontinuierlich in die Mahlkammer dosiert werden kann bzw.
aus der Mahlkammer ausgetragen werden kann. Die damit verbundenen Schwankungen der
Mahlgutkonzentration in der Mahlkammer fiithren zu leichten Kammerdruckstreuungen.

Sehr groBe Druckschwankungen treten nur dann auf, wenn fiir die Mahlung ein zu hoher
Energieeintrag gewéhlt wird. Unter diesen Bedingungen ist es mdglich, dass sich die
Mahlkammer zwischendurch nahezu vollstindig entleert. Wie in Kurve 3 in Abbildung 5.1
dargestellt, sind dann erhebliche Druckschwankungen messbar.

Liegen instabile Mahlbedingungen vor, unter denen die Strémung in der Mahlkammer immer
wieder zusammenbricht und das Mahlgut nicht mehr fluidisiert ist, beobachtet man héufig
plotzliche Druckabfille. Solche Stromungsinstabilititen sind in der instabilen Druckkurve 2 in
Abbildung 5.1 markiert. Wenn der Kammerdruck absinkt, ist die Mahlkammer kurzfristig

deutlich tiberladen. Erst wenn eine groflere Gutmenge plotzlich auf einmal ausgetragen wird,



52 Ergebnisse

steigt der Druck wieder an. Dieser Gutaustrag ist verbunden mit dem Ausscheiden von
unzureichend zerkleinertem Grobkorn. Unter instabilen Mahlbedingungen hergestellte
Mahlprodukte sind relativ grob und haben eine breite Korngréfenverteilung. AuBBerdem sind
sie nicht gut reproduzierbar. Wiederholungen ergeben nicht vergleichbare Mahlprodukte.
Dieses Phianomen, das bereits von Rief [40] beobachtet wurde, kann in den Versuchen dieser
Arbeit bestétigt werden. In Tabelle 5.1 sind die Mahlprodukte charakterisiert, die unter den
stabilen bzw. instabilen Mahlbedingungen gewonnen wurden, deren dazugehorige
Druckkurven in Abbildung 5.1 dargestellt sind. Die fiinffach bestimmten Lageparameter und
GleichmiBigkeitskoeffizienten aus jeweils drei Wiederholungsmahlungen sind in der Tabelle

5.1 aufgefiihrt.
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Stabil: Instabil:
f:34¢g min'l, Pm: 4 bar, f:6,6g min'l, Pm: 4 bar,
Dinj: 4,5 bar, t: 7 mm Pinj: 4,5 bar, t: 7 mm
d [pm] n d [pm] n
1. Mahlung 4,00 2,24 5,3 1,7
3,97 2,25 54 1,7
3,98 2,23 5,4 1,7
3,98 2,25 5,4 1,7
3,97 2,24 5,4 1,7
2. Mahlung 4,05 2,25 6,1 1,5
3,98 2,22 6,0 1,5
3,97 2,24 6,0 1,6
3,95 2,24 6,0 1,6
3,95 2,24 59 1,6
3. Mahlung 4,06 2,27 5,3 1,8
4,00 2,28 5,2 1,8
4,00 2,28 5,2 1,8
3,99 2,28 5,2 1,8
3,99 2,25 5,1 1,8
5,2 1,8
3,99 2,25 Mittelwert [um] 5,5 1,7
0,030 0,019 sdv [pm] 0,361 0,118
0,75 0,85 relsdv [%] 6,58 6,95

Tabelle 5.1: Gegeniiberstellung der Korngrofienverteilungen von Mahlprodukten, die unter
stabilen bzw. instabilen Mahlbedingungen erhalten werden. f: Férderrate; p,,: Mahldruck;
Pinj: Injektordruck;  t:  Mahlspalt;  sdv:  Standardabweichung;  relsdv: relative
Standardabweichung; d: Lageparameter; n: Gleichmdfigkeitskoeffizient

Eine Streuung der Lageparameter und GleichméBigkeitskoeffizienten um knapp 7 % ist nicht
akzeptabel. Daher werden im Rahmen dieser Arbeit nur Mahlungen unter stabilen
Strémungsbedingungen durchgefiihrt, die letztendlich auch in Modellrechnungen einbezogen

werden konnen.
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5.1.2 Vergleich der Kammerdriicke bei unterschiedlichen operativen

Parametervorgaben

Es ist sinnvoll, die konstanten Kammerdriicke, die sich im Verlauf der Mahlungen einstellen,
in Abhidngigkeit von der Wahl der operativen Parameter zu vergleichen. Ein Vergleich
ermdglicht es, die mit der Variation der operativen Parameter verbundenen Anderungen der
Stromungsbedingungen in der Mahlkammer abzuschidtzen. Sind Unterschiede im
Kammerdruck messbar, wenn bei konstanten Miihleneinstellungen nur das Mahlgut verdndert
wird, deutet dies auf unterschiedliches Zerkleinerungsverhalten der untersuchten Stoffe hin.
Je nach Wahl des Mahlguts kann die Stromung verschieden stark abgebremst werden.

Als konstanter Kammerdruck wird der Druck festgelegt, der sich wahrend der Mahlung im
Mittel einstellt. Um diesen Wert schwankt der Druck mit einer je nach Mahlbedingung
charakteristischen Streuung. Zur Bestimmung des Mittelwerts werden die Kammerdriicke, die
1,5 min nach Einschalten der Gaszufuhr bzw. 1 min nach Einschalten der Gutzufuhr bis zum
Ende der Mahlung gemessen werden, aufaddiert und durch die Anzahl der Messwerte
dividiert. In dem angegebenen Zeitraum ist die Anlaufphase der Mahlung bereits
abgeschlossen und die Stromungsbedingungen sind stabil.

In den folgenden vier Tabellen 5.2, 5.3, 5.4 und 5.5 sind die Kammerdriicke in Abhéngigkeit
von der Miihleneinstellung dargestellt. Fiir jedes Mahlgut ist eine eigene Tabelle angefertigt.
Die angegebenen Werte sind Mittelwerte aus jeweils drei Mahlungen. Alle Einzelwerte sind

im Anhang 9.3 aufgelistet.
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Forderrate Mahldruck Mahlspalt Kammerdruck sdv (Kammerdruck)
[gmin™'] [mbar] [mm] [mbar] [mbar]
4,3 3000 3 190 12,3
4,3 3000 5 140 10,3
4,3 3000 7 122 9,0
4,3 4000 3 300 16,9
4,3 4000 5 230 15,6
4,3 4000 7 200 11,5
4,3 5000 3 450 24,6
4,3 5000 5 360 14,7
4,3 5000 7 320 20,8
6,5 3000 3 130 11,5
6,5 3000 5 79 6,8
6,5 3000 7 82 6,7
6,5 4000 3 210 10,3
6,5 4000 5 170 8,9
6,5 4000 7 142 9,3
6,5 5000 3 300 13,3
6,5 5000 5 220 13,0
6,5 5000 7 200 14,6
9,9 3000 3 93 8,0
9,9 3000 5 73 7,4
9,9 3000 7 60 6,5
9,9 4000 3 180 11,9
9,9 4000 5 129 8,7
9,9 4000 7 110 10,8
9,9 5000 3 260 15,6
9,9 5000 5 180 12,1
9,9 5000 7 160 12,7

Tabelle 5.2: Kammerdruck in der Mahlkammer bei unterschiedlichen Mahleinstellungen. sdv:

Standardabweichung; Substanz: Ascorbinsdure
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Forderrate Mahldruck Mahlspalt Kammerdruck sdv (Kammerdruck)
[g min™'] [mbar] [mm] [mbar] [mbar]
5 3000 3 180 12,4
5 3000 5 133 5,6
5 3000 7 115 4,6
5 4000 3 310 17,7
5 4000 5 220 12,8
5 4000 7 200 12,9
5 5000 3 390 18,6
5 5000 5 270 15,0
5 5000 7 270 15,6
8 3000 3 117 7,8
8 3000 5 93 7,1
8 3000 7 79 7,2
8 4000 3 190 11,0
8 4000 5 138 7,1
8 4000 7 124 6,9
8 5000 3 300 18,0
8 5000 5 210 13,9
8 5000 7 180 11,6
10,1 3000 3 112 8,1
10,1 3000 5 77 7,6
10,1 3000 7 63 6,7
10,1 4000 3 163 9,3
10,1 4000 5 120 10,9
10,1 4000 7 105 9,8
10,1 5000 3 250 16,8
10,1 5000 5 190 16,4
10,1 5000 7 170 14,9

Tabelle 5.3: Kammerdruck in der Mahlkammer bei unterschiedlichen Mahleinstellungen. sdv:
Standardabweichung; Substanz: Natriumascorbat
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Forderrate Mahldruck Mahlspalt Kammerdruck sdv (Kammerdruck)
[g min™'] [mbar] [mm] [mbar] [mbar]
3.8 4000 3 197 7,2
3.8 4000 5 143 6,9
3.8 4000 7 127 6,4
3,8 5000 3 300 10,9
3.8 5000 5 217 7,9
3.8 5000 7 191 8,0
3.8 6000 3 420 14,2
3.8 6000 5 310 10,3
3.8 6000 7 280 7,5
7,4 4000 3 139 9,8
7,4 4000 5 100 10,4
7,4 4000 7 85 9,9
7,4 5000 3 190 11,5
7,4 5000 5 140 10,4
7,4 5000 7 129 9,6
7,4 6000 3 300 13,5
7,4 6000 5 210 10,4
7,4 6000 7 190 10,2
10,1 4000 3 112 9,3
10,1 4000 5 74 8,6
10,1 4000 7 63 7,6
10,1 5000 3 160 12,5
10,1 5000 5 120 11,8
10,1 5000 7 100 13,9
10,1 6000 3 220 11,9
10,1 6000 5 170 12,2
10,1 6000 7 140 11,0

Tabelle 5.4: Kammerdruck in der Mahlkammer bei unterschiedlichen Mahleinstellungen. sdv:

Standardabweichung; Substanz: Natriumchlorid
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Forderrate Mahldruck Mahlspalt Kammerdruck sdv (Kammerdruck)
[g min™'] [mbar] [mm] [mbar] [mbar]
2 3000 3 250 29,2
2 3000 5 180 14,0
2 3000 7 140 10,5
2 4000 3 370 46,7
2 4000 5 310 24,5
2 4000 7 240 15,3
2 5000 3 590 47,4
2 5000 5 330 19,7
2 5000 7 380 24,8
3.4 4000 3 210 14,7
3.4 4000 5 160 12,5
3.4 4000 7 132 9,5
3.4 5000 3 330 25,0
3.4 5000 5 250 13,6
3.4 5000 7 210 15,5
3.4 6000 3 340 40,5
3.4 6000 5 350 14,0
3.4 6000 7 270 20,4
5,5 4000 3 170 13,7
5,5 4000 5 126 9,6
5,5 4000 7 89 9,0
5,5 5000 3 250 18,4
5,5 5000 5 190 13,4
5,5 5000 7 160 11,8
5,5 6000 3 340 18,5
5,5 6000 5 270 14,7
5,5 6000 7 200 13,3

Tabelle 5.5: Kammerdruck in der Mahlkammer bei unterschiedlichen Mahleinstellungen. sdv:
Standardabweichung; Substanz: Lactose
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Grundsitzlich lassen sich folgende Schlussfolgen aus den vier vorangegangenen Tabellen
ziechen: Der Einfluss der Miihleneinstellungen auf den Kammerdruck ist bei jeder Substanz
qualitativ gleich. Mit steigender Gutzufuhr pro Zeiteinheit sinkt der Druck in der
Mahlkammer. Wird der angelegte Mahldruck und damit auch gleichzeitig der angelegte
Injektordruck erhoht, steigt der Kammerdruck wihrend der Mahlung. Bei groBBer werdendem
Mahlspalt sinkt der gemessene Kammerdruck.

Die Beobachtungen lassen sich folgendermaflen interpretieren: Eine hohe Forderrate ist
verbunden mit hoher Feststoffkonzentration in der Mahlkammer. Dadurch wird die Strémung
stark abgebremst; der Kammerdruck sinkt. Hohe Mahl- und Injektordriicke bewirken hohe
Gasgeschwindigkeiten und damit gleichzeitig hohe Kammerdriicke. Ein groBBer Mahlspalt hat
zur Folge, dass die Stromung relativ ungehindert aus der Mahlkammer entweichen kann. Das
Gas wird beim Verlassen der Mahlkammer nur wenig beschleunigt. So ergibt sich nur ein
geringer Unterdruck iiber dem Tauchrohr. Unter diesen Bedingungen verweilen die
Mahlgutpartikel lange in der Mahlkammer. D.h. die Feststoffkonzentration in der
Mahlkammer ist hoch, und der Kammerdruck ist niedrig.

Der Vergleich der Kammerdriicke verschiedener Substanzen bei gleichen Mahleinstellungen
ergibt offensichtliche Unterschiede zwischen den vermahlenen Stoffen.

Bei Ascorbinsdure und Natriumascorbat liegen die gemessenen Kammerdriicke deutlich iiber
denen von Lactose und Natriumchlorid. Das bedeutet, dass die Stromung durch die
letztgenannten Materialien wesentlich stirker abgebremst wird als durch die beiden
erstgenannten. Bei der Vermahlung von Lactose und Natriumchlorid wird offensichtlich mehr
Energie zur Beschleunigung der Mahlgutpartikel verbraucht als bei der Vermahlung von
Ascorbinsdure und Natriumascorbat. Diese Energie ldsst sich berechnen als Produkt aus
Beschleunigungskraft und Beschleunigungsweg. Die aufzuwendende Kraft hangt ab vom
Widerstandsbeiwert der Partikel, von deren Dichte, deren Querschnittsfliche und von dem
Quadrat der Partikelgeschwindigkeiten. Betrachtet man die KorngréBenverteilungen der vier
verschiedenen Aufgabegiiter, wird deutlich, dass die Mabhlgiiter Lactose und Natriumchlorid
grober sind als die Mahlgiiter Ascorbinsdure und Natriumascorbat. D.h. die
Partikelquerschnittsflachen der erstgenannten Giter sind grofer, so dass mehr Kraft und mehr
Energie zu deren Beschleunigung nétig sind. Die hohe Dichte von Natriumchlorid hat
zusdtzlich einen hohen Energiebedarf zur Partikelbeschleunigung zur Folge. Aus den
Unterschieden in den Kammerdriicken wéhrend der stabilen Zerkleinerungsphase kann jedoch
auch auf unterschiedliche Vermahlbarkeit der untersuchten Substanzen geschlossen werden.

Lasst sich ein Stoff schon bei geringer Beanspruchung zerkleinern, ist die
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Feststoffkonzentration in der Mahlkammer wéhrend des Mahlvorgangs relativ klein, da das
Mabhlgut nur geringer Verweilzeiten in der Mahlkammer bedarf, um auf kleine Partikelgrof3en
gebracht zu werden und ausgetragen werden zu konnen. Ist die Feststoffkonzentration in der
Mahlkammer jedoch gering, muss relativ wenig Gut beschleunigt werden. Die Summe der
Partikelquerschnittsflichen ist dann relativ klein, und damit sind auch der Kraft- und
Energicaufwand verhéltnismafBig niedrig. In diesem Fall resultiert ein hoherer Druck in der
Mahlkammer als bei schwer zerkleinerbaren Materialien.

Innerhalb der Gruppe Ascorbinsdure/Natriumascorbat lassen sich jedoch an den Druckkurven
keine Unterschiede beziiglich des Energieaufwandes bei der Beschleunigung und beziiglich
der Vermahlbarkeit der beiden Stoffe ablesen. Das gleiche gilt fiir die Gruppe
Lactose/Natiumchloid. Nur die Tatsache, dass beim Vermahlen von Lactose relativ niedrige
Forderraten gewidhlt werden miissen, um stabile Strémungsbedingungen in der Mahlkammer
zu erhalten, deutet auf ein ungiinstigeres Zerkleinerungsverhalten von Lactose verglichen mit
Natriumchlorid hin.

Bei den Streuungen ldsst sich kein eindeutiger Trend ablesen. Die relativen
Standardabweichungen des Kammerdrucks liegen alle im Bereich zwischen knapp 4 % und
knapp 14 %.

Um genauere Aussagen iiber den Einfluss der operativen Parameter auf das Mahlergebnis
treffen zu konnen, miissen die KorngréBenverteilungen der Mahlprodukte niher untersucht
werden, die sich bei Variation der Miihleneinstellungen und der Mabhlgiiter ergeben. Diese

Betrachtungen werden im Kapitel 5.2 vorgenommen.

5.2 Erkenntnisse aus den Partikelgroflenverteilungen

In diesem Kapitel wird der Einfluss der operativen Parameter auf die Korngrofenverteilung
des Mahlprodukts untersucht. Wie in Abschnitt 4.2.4.1 erldutert, werden die
KorngroBenverteilungen iiber die Lageparameter und GleichmiBigkeitskoeffizienten aus dem
RRSB-Netz charakterisiert. Je grofer der Lageparameter und je kleiner der
GleichmiBigkeitskoeffizient ist, desto grober und breiter verteilt ist das Mahlprodukt. Feine,
eng verteilte Mahlprodukte werden durch kleine Lageparameter und groB3e
GleichmiBigkeitskoeffizienten beschrieben.

Im Folgenden werden die Parameter Gutaufgabe pro Zeiteinheit, Mahldruck und Mabhlspalt

einzeln beziiglich ihres Einflusses auf das Mahlergebnis betrachtet. Die an den Substanzen
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Ascorbinsdure, Natriumascorbat, Lactose und Natriumchlorid durchgefiihrten Experimente

dieser Arbeit bestdtigen alle von Rief [40] gewonnenen Erkenntnisse.

5.2.1 Einfluss der Forderrate auf das Mahlergebnis

Um den Einfluss der Forderrate auf das Mahlergebnis alleine sichtbar zu machen, werden die
iibrigen Parameter konstant gehalten. In den Abbildungen 5.2 und 5.3 wird fiir alle vier
untersuchten Substanzen ein konstantes Mahldruck-Mabhlspalt-Paar herausgegriffen und an
diesem Beispiel der Lageparameter (d-Wert) bzw. der GleichméaBigkeitskoeffizient (n-Wert)
in Abhéngigkeit von der Gutaufgabe pro Zeiteinheit dargestellt.

d-Wert [um]

5 | —&— Na-Ascorbat; pm: 5 bar; t: 5 mm
—@— Ascorbinsédure; pm: 5 bar; t: 5 mm
Lactose; pm: 5 bar; t: 5 mm

NaCl; pm: 5 bar; t: 5 mm

0 2 4 6 8 10 12
Gutaufgabe pro Zeiteinheit [g/min]

Abb. 5.2: Einfluss der Gutaufgabe pro Zeiteinheit auf den Lageparameter (d-Wert) des
Mahlprodukts.

pm: Mahldruck; t: Mahlspalt
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b4

2,5

2 15
=
—&— Na-Ascorbat; pm: 5 bar; t: 5 mm
11 —@— Ascorbinsédure; pm: 5 bar; t: 5 mm
Lactose; pm: 5 bar; t: 5 mm
0,5 1 NaCl; pm: 5 bar; t: 5 mm
0 ! ! ! ! ! :
0 2 4 6 8 10 12

Gutaufgabe pro Zeiteinheit [g/min]

Abb. 5.3: Einfluss der Gutaufgabe pro Zeiteinheit auf den Gleichmdfigkeitskoeffizienten (n-
Wert) des Mahlprodukts.
pm: Mahldruck; t: Mahlspalt

Aus den Abbildungen 5.2 und 5.3 kann abgelesen werden, dass bei gegebenem Mahldruck
und Mahlspalt mit steigender Gutzufuhr pro Zeiteinheit die KorngroBenverteilungen der
Mahlprodukte breiter werden und hin zu groBeren PartikelgroBen verschoben werden.
AuBerdem unterscheiden sich die vier untersuchten Substanzen offensichtlich hinsichtlich
ihres Zerkleinerungsverhaltens. Bei gleichen Mahleinstellungen liefert Ascorbinsidure das
feinste Mahlprodukt, gefolgt von Natriumascorbat, Natriumchlorid und Lactose. Die
KorngroBenverteilungen der Mahlprodukte von Ascorbinsdure sind etwas breiter als die der

anderen Substanzen.

5.2.2 Einfluss des Mahldrucks auf das Mahlergebnis

Damit es moglich ist, den Einfluss des Mahldrucks getrennt von den anderen Parametern zu
bewerten, miissen die Faktoren Gutaufgabe pro Zeiteinheit und Grofle des Mahlspalts
konstant gehalten werden. In den folgenden Abbildungen 5.4 und 5.5 ist der Lageparameter
(d-Wert) bzw. der GleichmiBigkeitskoeffizient (n-Wert) in Abhingigkeit von dem Mahldruck

dargestellt. Fiir jede untersuchte Substanz ist der Zusammenhang zwischen den genannten
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Parametern einzeln aufgetragen, wobei jeweils ein konstantes Forderrate-Mahlspalt-Paar

herausgegriffen wird.

d-Wert [um]
N

—&— Na-Ascorbat; f: 10,1 g/min; t: 5 mm
7 ] —@— Ascorbinsdure; f: 9,9 g/min; t: 5 mm
Lactose; f: 5,5 g/min; t: 5 mm

NaCl; f: 10,1 g/min; t: 5 mm

Mahldruck [bar]

Abb. 5.4: Einfluss des Mahldrucks auf den Lageparameter (d-Wert) des Mahlprodukts.
Hinweis: Die in der Abbildung dargestellte Forderrate der Lactose ist deutlich geringer als
die der iibrigen drei Mahlgiiter! f- Forderrate; t: Mahlspalt
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2,5 4
-
—_— -
2 /
1,5 X
5
z
= —&— Na-Ascorbat; f: 10,1 g/min; t: 5 mm
14 —=— Ascorbinséure; f: 9,9 g/min; t: 5 mm
Lactose; f: 5,5 g/min; t: 5 mm
NaCl; f: 10,1 g/min; t: 5 mm
0,5 4
0 . . . . )
2 3 4 5 6 7
Mabhldruck [bar]

Abb. 5.5: Einfluss des Mahldrucks auf den Gleichmdfigkeitskoeffizienten (n-Wert) des
Mahlprodukts.

Hinweis: Die in der Abbildung dargestellte Férderrate der Lactose ist deutlich geringer als
die der iibrigen drei Mahlgiiter! f: Forderrate; t: Mahlspalt

Anhand der beiden Abbildungen 5.4 und 5.5 wird deutlich, dass mit zunehmendem
Mahldruck die KorngroBenverteilungen aller untersuchten Mahlprodukte enger und feiner
werden. Bei der Darstellung des Lageparameters in Abhingigkeit vom Mahldruck ist der
gleiche Trend innerhalb der verschiedenen Substanzen erkennbar wie bei der Darstellung des
Lageparameters in Abhédngigkeit von der Gutaufgabe pro Zeiteinheit. Fiir die Stoffe
Ascorbinsdure, Natriumascorbat und Natriumchlorid sind vergleichbare Forderrate-Mahlspalt-
Wertepaare gewaihlt. Bei gleichem Mahldruck liefert Ascorbinsdure das feinste Mahlprodukt
und Natriumchlorid das grobste. Die Feinheit von Natriumascorbat liegt zwischen den beiden
Extremen. Wird Lactose in den Vergleich mit einbezogen, muss beriicksichtigt werden, dass
die dargestellte maximal forderbare Gutaufgabe pro Zeiteinheit von Lactose nur etwa halb so
grof} ist wie die der anderen Materialien. Da jedoch Lactose bei konstantem Mahldruck zu
einem groberen Mahlprodukt vermahlen wird als Ascorbinsdure und Natriumascorbat und nur
zu einem wenig feineren als Natriumchlorid, weist sie wohl das schlechteste
Zerkleinerungsverhalten der vier untersuchten Substanzen auf. Beziiglich der Breite der
Mahlproduktverteilungen kann nur ein leichter Trend festgestellt werden: Ascorbinséure und

Natriumchlorid bilden etwas enger verteilte Mahlprodukte als Lactose und Natriumascorbat.
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Hinsichtlich der Vermahlbarkeit der verschiedenen Stoffe konnen folglich die gleichen

Schlussfolgerungen wie in Kapitel 5.2.1 gezogen werden.

5.2.3 Einfluss des Mahlspalts auf das Mahlergebnis

Zur Analyse des Einflusses des Mahlspalts auf das Mahlergebnis wird analog zu den Kapiteln
5.2.1 und 5.2.2 verfahren. In den Abbildungen 5.6 und 5.7 werden fiir jede Substanz
Forderrate und Mahldruck auf einem Level konstant gehalten und unter diesen Bedingungen
der = Zusammenhang  zwischen @ dem = Lageparameter (d-Wert) bzw. dem

GleichmiBigkeitskoeffizienten (n-Wert) des Mahlprodukts und Grofe des Mahlspalts

aufgetragen.
7 5
-
6 1 1
5 4
5
z 5
-
5 —&— Na-Ascorbat; f: 10,1 g/min; pm: 5 bar
—@— Ascorbinséure; f: 9,9 g/min; pm: 5 bar
14 Lactose; f: 5,5 g/min; pm: 5 bar
NaCl; f: 10,1 g/min; pm: 5 bar
0 . . . . . !
2 3 4 5 6 7 8
Mahlspalt [mm]

Abb. 5.6: Einfluss des Mahlspalts auf den Lageparameter (d-Wert) des Mahlprodukts.
Hinweis: Die in der Abbildung dargestellte Forderrate der Lactose ist deutlich geringer als
die der iibrigen drei Mahlgiiter! f: Forderrate; pm: Mahldruck
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2,5 4
2 4
1,5 4
£
=
= —&— Na-Ascorbat; f: 10,1 g/min; pm: 5 bar
1 —#— Ascorbinséure; f: 9,9 g/min; pm: 5 bar
Lactose; f: 5,5 g/min; pm: 5 bar
05 | NaCl; f: 10,1 g/min; pm: 5 bar
0 . . . . . )
2 3 4 5 6 7 8
Mahlspalt [mm]

Abb. 5.7: Einfluss des Mahlspalts auf den Gleichmdfigkeitskoeffizienten (n-Wert) des
Mahlprodukts.

Hinweis: Die in der Abbildung dargestellte Forderrate der Lactose ist deutlich geringer als
die der iibrigen drei Mahlgiiter! f: Forderrate; pm: Mahldruck

Im betrachteten Arbeitsbereich werden alle Mahlprodukte mit grofer werdendem Mabhlspalt
feiner, und ihre KorngroBenverteilungen werden enger. Vergleiche zwischen den vier
untersuchten Substanzen fithren zu dem gleichen Ergebnis wie in den vorigen beiden Kapiteln
bereits festgestellt. Unter gleichen Mahlbedingungen ldsst sich Ascorbinsdure am feinsten
vermahlen, gefolgt von Natriumascorbat, Natriumchlorid und Lactose. Beim Vergleich des
Zerkleinerungsverhaltens von Lactose mit dem der anderen Stoffe miissen dieselben
Uberlegungen angestellt werden wie in Kapitel 5.2.2. Hinsichtlich der Streuung der
KorngroBenverteilungen der Mahlprodukte verschiedener Substanzen ist ein eindeutiger
Trend erkennbar: Lactose streut am wenigsten gefolgt von Natiumascorbat, Natriumchlorid

und Ascorbinsdure.
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5.3 Modellberechnungen

5.3.1 Modellberechnungen fiir einzelne Substanzen

In diesem Kapitel werden Modelle berechnet, die die Vorhersage von Mahlbedingungen
erlauben, die ein bestimmtes Mahlergebnis liefern. Solche Berechnungen sind im vorher
festgelegten und genau untersuchten Arbeitsbereich moglich. Sie werden durchgefiihrt zum
einen an den im Rahmen dieser Arbeit vermahlenen Stoffen Ascorbinsdure, Natriumascorbat,
Lactose und Natriumchlorid und zum anderen an Kalk, wobei auf Ergebnisse aus der

Dissertation von Rief [40] zuriickgegriffen wird.

5.3.1.1 Ansatz fiir Modelle von einzelnen Substanzen

Bei den Mahlversuchen werden Lage und Breite der Mahlproduktverteilungen erfasst. D.h.
diese beiden GroBen ergeben zunichst die ZielgroBen der Modelle. Von praktischem Interesse
ist jedoch die Vorhersage von Mahlbedingungen, weil meistens eine bestimmte

Produktfeinheit angestrebt wird, fiir die Mahleinstellungen an der Miihle gesucht sind.

In den Mahlversuchen zur Untersuchung der Vermahlbarkeit der einzelnen Substanzen
werden drei Parameter auf jeweils drei Stufen variiert. Diese drei Parameter sind: Gutaufgabe
pro Zeiteinheit, Mahldruck und Breite des Mahlspalts. Ein Produkt bestimmter Feinheit kann
durch verschiedene Kombinationen der angegebenen drei operativen Parameter erreicht
werden. In den Modellrechnungen kann ein Faktor nur dann vorhergesagt werden, wenn die

anderen beiden GroBen festgelegt sind.

Im ersten Rechenansatz wird die Forderrate des Mahlguts, im zweiten Ansatz der Mahldruck
als ZielgroBe definiert. Fiir die Berechnungen muss zunichst iiberdacht werden, welche
Faktoren bestimmen, wie grof3 die Forderrate bzw. der Mahldruck gewihlt werden kann, um
ein definiertes Mahlergebnis zu erhalten. Die Einflussfaktoren auf die beiden ZielgroBen sind

im Folgenden aufgefiihrt.

Einflussfaktoren auf die Zielgrof3e Forderrate:
- Lageparameter der Korngroenverteilung des Mahlprodukts
- GleichméiBigkeitskoeffizient der KorngroBenverteilung des Mahlprodukts
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- Kombination zwischen Mahldruck und Lageparameter bzw. GleichmaBigkeits-
koeffizient des Mahlprodukts
- Kombination zwischen Mabhlspalt und Lageparameter bzw. GleichmaBigkeits-

koeffizient des Mahlprodukts

Einflussfaktoren auf die Zielgro3e Mahldruck:
- Lageparameter der KorngroBBenverteilung des Mahlprodukts
- GleichméaBigkeitskoeffizient der KorngrofBenverteilung des Mahlprodukts
- Kombination zwischen Forderrate und Lageparameter bzw. GleichmaBigkeits-
koeffizient des Mahlprodukts
- Kombination zwischen Mabhlspalt und Lageparameter bzw. GleichméBigkeits-

koeffizient des Mahlprodukts

Folgende Modellansidtze werden zur Berechnung der Forderrate bzw. des Mahldrucks

gewdhlt:

f=Br*d + Bo*n + By*d*n + Pa*d*pm + Ps*d*t + Be*n*pm + BrE0*t + PgFd*nFp, + Po*d*n*t +
Pro*d*d + Bu*n*n + Pr*d* n*pu*pm + Bi3*d*n*t*t + Pr*d*pntpm + PistdFE +
Pr6*n*Pm*Ppm + P17 n*t*t

(5.1)

Pm = yr*d + y2*n + y3*d*n + yaEdEf + ys*dEt + yen*f + ptntt + yg*d*n*f + yo*d*n*t +
’Ylo*d*d + y“*n*n + le*d*n*f*f + y13*d*n*t*t + ’Ym*d*f*f + ’Yls*d*t*t + 716*n*f*f +
’Yn*Il*t*t

(5.2)

Forderrate [g/min]

Lageparameter (aus RRSB-Netz) [um]
GleichmaiBigkeitskoeffizient (aus RRSB-Netz)
Mahldruck [bar]

Mahlspalt [mm]

Regressionskoeffizienten

PoP B e

=
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5.3.1.2 Ergebnis der Rechnungen fiir Modelle von einzelnen Substanzen

Fiir alle fiinf vermahlenen Substanzen wird untersucht, ob eine Modellanpassung iiber die
beschriebenen Rechenanséitze moglich ist. In den Tabellen 5.6 und 5.7 sind die
Korrelationskoeffizienten der berechneten Modelle und die Type II SS der einbezogenen
Faktoren angegeben. Die Type II SS geben an, inwieweit sich die Summe der quadrierten
Abweichungen zwischen den wahren Werten und den berechneten Werten verkleinert, wenn
die einzelnen Faktoren im Modell beriicksichtigt werden. Faktoren mit grofem Type II SS

kann ein groBer Einfluss auf die Zielgro3e des Modells zugeschrieben werden [69].

Kalk Lactose NaCl Na-Asc Ascsre
2 =0,97 | Type > =10,90 Type 2 =0,99 | Type r’ = | Type |r*=0,91 | Type
I'ss 1SS JIIRN 0,95 JIIRN JIIRN
d*n*t 3,27 n*py*pm 17,77 | n*t 26,11 n*t 97,30 | n*t 71,59
d*n*t*t | 1,54 d*n*py*pm | 12,40 | n¥t*t 22,37 | d*t 31,05 | n*t*t 64,61
d*d 1,51 d*n*py, 11,94 | d*n*t 14,34 | d*t*t 22,10 | n 41,94
d*pm 1,37 d*Pin*Prm 10,76 | d*n*t*t | 11,29 | d*n*t*t | 11,36 |d 35,62
d*t*t 1,32 d*pm 9,88 d*t 9,52 n*n 7,20 n*n 32,66
inter 1,28 n 9,28 d*t*t 6,58 inter 4,04 d*n 31,71
d*pn*pm | 1,24 d*n*t 9,18 d*n 6,20 d*n*t 31,62
d*n*p, | 1,12 n*t 8,77 d*pu*pm | 2,50 inter 31,24
d*n*t¥t 8,47 d*d 24,46
n*n 7,63 d*pm 20,93
d*pm*pm | 19,03

Tabelle 5.6: Charakteristische Grofsen der f-Modelle (Forderrate als Zielgrofe). inter:
Achsenabschnitt
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Kalk Lactose NaCl Na-Asc Ascsre
2 = | Type I | 12 =| Type I | 12 =| Type I | 12 =| Type I | 12 = | Type 1I
0,88 SS 0,95 SS 0,99 SS 0,95 SS 0,97 SS
inter 17,22 d*n 20,26 n 4,74 n*t 13,08 n*t*t 8,07
d*n*f*f | 2,75 d*f 17,40 inter 3,62 d*n*t 5,80 n*t 8,06
d*f*f 2,70 d*fEf 14,72 n*t 3,46 d*n*t*t | 3,74 d*d 5,44
d*t*t 2,53 n 5,09 d*n 2,92 d 1,50 d*t 4,77
d*n*t*t | 2,49 n*n 4,65 n*t*t 2,85 n*n 1,42 inter 3,41
d*n*t 2,43 n*f*f 4,46 d*n*t 1,63 d*d 1,40 d*t*t 3,19
d*t 2,27 n¥*t¥t 4,24 d*n*t*t | 1,25 d 2,73
n*t*t 1,66 d*n*t 3,56 d*f*f 1,66

inter 3,06

d*n*t*t | 2,95

Tabelle 5.7: Charakteristische Grofien der p-Modelle (Mahldruck als Zielgrofse). inter:
Achsenabschnitt

Wieviel Mahlgut pro Zeiteinheit in die Mahlkammer gefordert werden kann, ist bei den
Substanzen Natriumchlorid, Natriumascorbat und Ascorbinsdure hauptsidchlich von der
Kombination = zwischen  Tauchrohrstellung und  Lageparameter bzw.  Gleich-
méBigkeitskoeffizient abhéngig. Andere Verhéltnisse liegen bei Lactose vor. Die
Kombination zwischen Mahldruck und Lageparameter bzw. GleichmiBigkeitskoeffizient
bestimmt bei dieser Substanz am stirksten, wie hoch die Forderrate eingestellt werden kann.

Der Kalk nimmt eine Zwischenstellung ein. Alle Kombinationen zwischen Mahldruck bzw.
Mabhlspalt auf der einen Seite und Lageparameter bzw. GleichméBigkeitskoeffizient auf der

anderen Seite beeinflussen die Hohe der Gutaufgabe pro Zeiteinheit dhnlich stark.

Wie hoch der Mahldruck eingestellt werden muss, wird auf dhnliche Weise von den iibrigen
Faktoren beeinflusst wie die Wahl der Forderrate. Den Einfluss, den der Mahldruck auf die
Einstellung der Gutaufgabe pro Zeiteinheit hat, falls letztere ZielgroBe der Rechnungen ist,
hat umgekehrt die Forderrate auf den Mahldruck, falls dieser ZielgroB3e ist.

Insgesamt ergibt sich ein dhnliches Bild wie in der ersten Tabelle dargestellt. Bei NaCl,
Natriumascorbat und Ascorbinsdure spielt die Tauchrohrstellung die wichtigste Rolle fiir die
Wahl des Mahldrucks, wihrend bei Kalk Tauchrohrstellung und Forderrate ungeféhr gleich

entscheidend sind, und bei Lactose die Forderrate die grof3te Bedeutung hat.

Die Regressionsparameter der einzelnen Modelle sind in den Tabellen 5.8 und 5.9 aufgelistet.
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Regressionskoeffizient Kalk Lactose NaCl Na-Asc Ascsre
intercept -37,60181 49,39740 | -18,73279 | -28,78489 | 299,23190
d -8,64965 13,21777 | -13,29021 14,84097 | -117,02930
n - -51,00084 | -14,76242 | 23,51264 | -347,94585
d*n 13,94181 -6,06260 12,65993 -9,25295 84,02434
d*pm 4,66752 -6,56212 3,95600 -5,06943 33,40878
d*t - -1,43355 3,36799 -0,98817 -
n*pm 12,18553 - - -5,67160 27,25761
n*t - 0,61090 9,39784 5,51121 9,51653
d*d -0,13260 - -0,18752 - 2,07816
n*n -9,15411 8,57187 -2,14825 -6,91731 55,80344
d*n*py -5,64455 3,46390 -1,61583 4,22723 -27,78590
d*n*t 0,13686 0,89075 -3,80039 - -1,59199
d*n*pm*pm 0,49393 -0,41193 0,25734 -0,45850 3,44933
d*n*t*t -0,05085 -0,09646 0,29914 -0,05002 0,07856
d*pm*Ppm -0,40789 0,77367 -0,48041 0,66656 -4,05577
d*t*t 0,03756 0,15348 -0,25371 0,14016 0,05816
0*Pm*Pm -1,02945 0,12323 -0,08867 - -3,33737
n*t*t 0,05369 - -0,75533 - -0,69404

Tabelle 5.8: Regressionskoeffizienten der f-Modelle der einzelnen Substanzen. intercept:

Achsenabschnitt
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Regressionskoeffizient Kalk Lactose NaCl Na-Asc Ascsre
intercept 4,70791 -30,57330 8,32319 32,34322 18,50777
d - - 2,10387 -7,73674 -6,23828
n - 31,86174 9,92527 -19,82509 5,53587
d*n - -0,50434 -4,14965 3,01816 -0,83360
d*f -1,34576 0,31559 - 1,25587 0,09038
d*t 1,37827 0,90482 -0,97693 - 0,47529
n*f 1,39481 - -0,15379 1,63896 0,20774
n*t 2,20653 - -2,99930 -2,36752 -2,67185
d*d - - 0,05871 0,17091 0,47506
n*n - -5,69875 - 4,87687 -
d*n*f 1,16303 - 0,08950 -0,98925 -
d*n*t -1,69210 -0,61326 1,14817 0,31955 0,12440
d*n*f*f -0,19889 - -0,00435 0,06906 0,00953
d*n*t*t 0,20988 0,06178 -0,09157 -0,02394 -
d*f*f 0,21783 -0,03508 - -0,08831 -0,01783
d*t*t -0,17623 -0,08686 0,07558 - -0,04560
n*f*f - 0,01726 0,01593 - -0,01061
n*t*t -0,29510 -0,03324 0,24118 - 0,18836

Tabelle 5.9: Regressionskoeffizienten der p-Modelle der einzelnen Substanzen. intercept:

Achsenabschnitt

Um die Modelle weiter zu vereinfachen, wird das Signifikanzniveau von 95% auf 99,9%

erhoht. Dadurch fillt ein Teil der EinflussgroBen aus dem Modell heraus, weil ihr Einfluss auf

die ZielgroBe als nicht signifikant eingestuft wird. Die Reduktion der Einflussgrofen ist

allerdings mit einer Verschlechterung des Korrelationskoeffizienten des Modells verbunden.

In der folgenden Tabelle sind die Type II SS- Werte und die Regressionskoeffizienten der

Modelle zusammengefasst, deren Anzahl an Einflussgrolen sich bei Erhdhung des

Signifikanzniveaus verandert.
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Kalk Natriumascorbat NaCl Ascorbinsdure
> =0,9698 r? =0,9481 r? =0,9964 2 =0,9090
Einfluss- TypeIl | Reg.- | Typell | Reg.- | Typell | Reg.- | Typell | Reg.-

grofe SS Koeff. SS Koeff. SS Koeff. SS Koeft.
intercept 10,7561 | -7,9058 | 46,8829 | -11,102 4,69215 | 31,9285 | 302,392
d - - 68,4564 | 4,06058 | 8,86266 | -18,742 | 39,6329 | -122,55
n - - - - 42,5559 | -29,676 | 44,1818 | -356,34
d*n - - 21,5726 | -1,7611 | 14,4654 | 14,6940 | 36,3110 | 88,9990
d*pm 9,10156 | 0,57472 - - 3,55269 | 4,35453 | 25,1271 | 36,1378

d*t - - 36,4771 | -0,9906 | 10,4321 | 3,43292 - -
n*pm 6,32964 | 0,57871 | 36,3245 | -1,2615 - - 17,0752 | 31,9694
n*t - - 123,136 | 5,48008 | 29,0482 | 9,58504 | 77,3585 | 7,94288
d*d 7,09012 | -0,0626 - - - - 24,8159 | 2,09299
n*n - - 75,6415 | -4,0503 - - 33,6132 | 56,5776
d*n*pp, 1,28147 | 1,28147 | 157,137 | 0,66110 | 2,48345 | -1,7966 | 22,0187 | -30,801
d*n*t 4,01170 | 0,12544 - - 15,8607 | -3,8786 | 27,4714 | -1,2028
d*n*pm*pm - - - - 3,90398 | 0,27811 | 20,4001 | 3,73959
d*n*t*t 8,08903 | -0,0196 | 13,9323 | -0,0505 | 12,2058 | 0,30302 | 21,8302 | 0,09718
d*pm*pm 6,84397 | -0,0396 - - 3,85973 | -0,5247 | 21,8071 | -4,3114

d*t*t - - 26,0206 | 0,14022 | 7,00654 | -0,2559 - -
%P *Pm - - - - 2,88450 | -0,0912 | 16,2610 | -3,8098
n*t*t - - 84,1067 | -0,3522 | 24,4899 | -0,7669 | 60,0616 | -0,6122

Tabelle 5.10: Type Il SS-Werte und Regressionskoeffizienten der vereinfachten f-Modelle.
intercept: Achsenabschnitt
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Kalk Ascorbinsdure
r*=0,8778 r?=0,9682
Einflussgrofie Type I SS Reg.-Koeff. Type I1 SS Reg.-Koeff.

intercept 17,01069 4,67666 27,65437 18,84171
d - - 39,96587 -7,05664
n - - 4,31931 4,01068

d*n - - - -
d*f 11,84590 -2,12858 2,08222 0,13963
d*t 13,48309 1,99165 5,90253 0,50719
n*f - - 0,51722 0,10328
n*t 14,46402 3,52619 16,87116 -2,25188
d*d - - 30,03313 0,48004

n*n - - - -

d*n*f 14,77329 2,08856 - -

d*n*t 16,98518 -2,44889 - -
d*n*f*f 8,46323 -0,26419 1,00997 0,00697

d*n*t*t 11,99304 0,29506 - -
d*f*f 7,96012 0,28819 2,66510 -0,01870
d*t*t 10,87900 -0,24486 3,46670 -0,03675

n*f*f - - - -
n¥*t¥t 9,81343 -0,44480 11,26021 0,16401

Tabelle 5.11: Type Il SS-Werte und Regressionskoeffizienten der vereinfachten p-Modelle.

intercept: Achsenabschnitt

Durch die Reduktion der Anzahl der EinflussgroBen verschiebt sich teilweise die Gewichtung

der einzelnen Parameter. Bei Ascorbinsdure bestimmt der Einflussfaktor Lageparameter am

stirksten die ZielgroBe Mahldruck. Bei der Substanz Kalk kann weder im Modell mit der

Forderrate als ZielgroBe noch im Modell mit dem Mahldruck als ZielgroBe ein eindeutiger

Trend festgestellt werden.
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5.3.2 Erstellung eines Gesamtmodells

Damit der Ubergang von Modellen fiir einzelne Mahlgiiter zu einem Gesamtmodell moglich
wird, miissen bei den Rechnungen zusitzlich Materialkonstanten beriicksichtigt werden. Auf
diese Weise wird ein Zusammenhang zwischen Mahlguteigenschaften und Lage bzw. Verlauf
der Einzelmodelle im mehrdimensionalen Raum hergestellt. Die Schar der Modelle fiir die

Einzelsubstanzen soll im Gesamtmodell vereinigt werden.

5.3.2.1 Ansatz fiir ein Gesamtmodell

Wie bei den Einzelmodellen wird auch bei dem Gesamtmodell die Gutaufgabe pro Zeiteinheit
als ZielgroBe des Modells gewihlt. Bei gegebenem Mahldruck und gegebenem Mahlspalt soll
die Forderrate fiir ein bekanntes bzw. in der Praxis angestrebtes Mahlergebnis vorhergesagt
werden konnen. Zusétzlich miissen bestimmte das Mahlgut charakterisierende

Stoffeigenschaften bekannt sein.

Zu Beginn der Rechnungen wird ein Satz von Einflussfaktoren auf die Zielgrofle Forderrate
definiert. Dazu muss abgeschitzt werden, welche Parameter bestimmen, wie hoch die
Forderrate des Aufgabeguts gewidhlt werden muss, um ein definiertes Mahlergebnis zu

erhalten.

Die Hohe der Gutaufgabe pro Zeiteinheit wird durch folgenden Parametersatz beeinflusst:

1. Lageparameter und GleichméBigkeitskoeffizient
Kleine Lageparameter und groBe GleichméaBigkeitskoeffizienten, d.h. enge
Verteilungen im unteren pm-Bereich, werden bei geringen Forderraten erzielt.
Umgekehrt entstehen grobere und breiter verteilte Mahlprodukte bei groferen

Forderraten.

2. Harte

Harte Mahlgiiter erfordern geringe, weiche Mahlgiiter erlauben hohe Forderraten.

3. E-Modul
Das E-Modul macht eine Aussage iiber die Verformbarkeit des Mahlguts. Ein hoher

Wert steht fiir einen starken Spannungsanstieg im Partikel bei Belastung und damit
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fiir sprodes Materialverhalten. Elastisches Materialverhalten ist durch niedrige E-
Modul-Werte charakterisiert. Sprode Stoffe lassen sich leichter zerkleinern als
elastische, weil die zum Bruch ndtige Spannung schon bei geringer Verformung
aufgebaut wird. D.h. sie kdnnen unter Verwendung groBerer Gutaufgaben pro

Zeiteinheit vermahlen werden.

Dichte

In Stoffen geringer Dichte konnen sich Kristallgitterversetzungen und -verzerrungen
schneller ausbreiten als in Stoffen hoher Dichte. Kristallfehler sind Bedingung fiir den
Spannungsaufbau, der im Bruch endet. Folglich beschleunigt der schnellere
Spannungsaufbau den Mahlprozess. Deshalb konnen bei Giitern mit geringer Dichte

hohere Forderraten gewéhlt werden als bei Giitern mit grofer Dichte.

Produkt aus Lageparameter bzw. GleichméaBigkeitskoeffizient und Druck

Wenn eine bestimmte TeilchengroBe einerseits bei hohen und andererseits auch bei
niedrigen Mabhldriicken erzielt werden kann, hdngt das damit zusammen, dass die
Gutaufgabe pro Zeiteinheit variiert wird. Wird nur ein niedriger Mahldruck zur
Erzielung eines Mahlprodukts hoher Feinheit angewandt, muss die Forderrate des
Aufgabeguts sehr klein gewidhlt werden. Umgekehrt erlaubt der Einsatz hohen
Mahldrucks auch eine grofle Gutaufgabe pro Zeiteinheit, um ein Mahlprodukt

gleicher Feinheit zu erreichen.

Produkt aus Lageparameter bzw. GleichmaBigkeitskoeffizient und Mahlspalt

Je enger der eingestellte Mahlspalt ist, desto feiner und enger verteilt wird das
Mahlprodukt. D.h. bei kleinem Mahlspalt kann eine hohere Forderrate eingestellt
werden, um ein eng verteiltes Mahlprodukt hoher Feinheit zu erhalten, als bei

groflem Mahlspalt.

zusétzliche Einflussfaktoren

Analog zu den Produkten von Lageparameter bzw. GleichméBigkeitskoeftizient und
Mahldruck bzw. Mahlspalt gehen auch die Kombinationen zwischen Lageparameter
bzw. GleichmiBigkeitskoeffizient und den anderen oben genannten Parametern ein.

Ein kleiner Lageparameter bzw. ein groBer GleichméBigkeitskoeffizient kann bei
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hoher Harte oder bei stark elastischem Materialverhalten des Aufgabegutes nur durch

Wabhl einer kleinen Forderrate erreicht werden.

Um die Wirkung der gelisteten Parameter moglichst vollstindig zu erfassen, werden die
Faktoren auch quadratisch ins Modell einbezogen.

Folgendes Modell wird zur Berechnung der Forderrate gewahlt:

f = Bi*e + Bo*h + Bs*w + Bs*d + Bs*n + Be*d*pm + PrFd*t + Pe*nFpm + Po*n*t +
Blo*d*n*pm*pm + Bll*d*n*t*t + Blz*d*pm*pm + BIS*d*t*t + B14*n*pm*pm + BIS*n*t*t +
Bis*e*e + Br7*h*h + Prg*w*w + Pro*d*d + Bao*n*n + Por*d*n*py + Prr*d*n*t + Bos*etd +
Baa*e*n + Bos*h*d + Pag™h*n + Bor*w*d + Pos*w*n

(5.3)

Forderrate [g/min]

E-Modul [GPa]

Hérte [GPa]

Dichte [g cm™]

Lageparameter (aus RRSB-Netz) [um]
GleichmiBigkeitskoeffizient (aus RRSB-Netz)
Mahldruck [bar]

Mabhlspalt [mm]

Regressionskoeffizient

=5 em

®oY B e

5.3.2.2 Ergebnis der Rechnungen fiir ein Gesamtmodell

Werden auf dem 95%-Niveau nicht signifikante Einflussgrofen bei den Berechnungen aufler
Acht gelassen, ergeben sich die in der folgenden Tabelle 5.12 aufgefiihrten
Regressionskoeffizienten und Type II SS-Werte. Der Korrelationskoeffizient des berechneten

Modells betrédgt 0,8939.
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Einflussgrofle Type I SS Regressionskoeffizient
n*t 345,48537 1,42256
e*e 262,93957 -0,00662

e 158,85682 2,29067
n*t¥t 149,90140 -0,08616
e*n 108,54940 -0,73046
h*n 98,15979 2,97427
n*n 89,46827 -6,49789
w*n 88,72315 30,28109
w 82,21034 -67,44810
h 75,93034 -5,31589
n*pm 62,77984 0,61711
d*pm 58,00988 1,43043
d*pm*Ppm 53,18156 -0,13984
d*d 43,20379 -0,18843
d*n*pm*pm 16,33671 0,04729
d*n*pm 14,77427 -0,41855
e*d 13,63904 -0,04166
d*n*t*t 8,58261 -0,00580
w*d 6,63504 1,42639
n 6,33397 -8,92335
intercept 4,19127 13,37291
d 4,09775 1,17898
d*t*t 3,94358 0,00428

Tabelle 5.12: Type Il SS-Werte und Regressionskoeffizienten des Gesamtmodells. intercept:
Achsenabschnitt

Es wird deutlich, dass die Wahl der Forderrate im Wesentlichen bestimmt wird durch das
Elastizititsmodul und die Kombination zwischen GleichmiBigkeitskoeffizient und
Tauchrohrstellung.

Um ein ibersichtlicheres Modell zu erhalten, wird das Signifikanzniveau auf 99,9%
verschérft und es werden EinflussgroBen mit geringen Regressionkoeffizienten nicht in die

Berechnungen einbezogen. Sukzessive wird das Modell dadurch vereinfacht, wobei eine
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Verschlechterung der Korrelation akzeptiert werden muss. In Tabelle 5.13 sind die Type 11

SS- Werte und die Regressionskoeffizienten der vereinfachten Gesamtmodelle aufgefiihrt.

Einflussgrofle | Modell Modell Modell
r’=0,8927 r’=0,8785 r’=0,8555
Type II SS Reg.- Type II SS Reg.- Type II SS Reg.-
Koeff. Koeff. Koeff.
intercept 30,1346 19,26235 7,54848 | -13,00625 | 12,43789 | 25,55774
e 244,72304 | 2,42015 | 271,02302 | 1,32436 - -
h 69,77944 | -4,58403 | 202,97649 | 27,23908 | 96,47846 | 85,20988
w 140,99104 | -70,1819 | 153,17294 | -37,54126 | 41,11739 | -112,1691
n 40,76287 | -12,93232 | 143,31866 | -16,72992 | 186,03762 | -16,96335
d*pm 58,57063 1,38822 | 138,77804 | 0,63294 - -
n*pm 57,27441 0,58266 | 393,45704 | 0,75975 | 2463,4596 | 0,91599
n*t 359,95381 | 1,33792 | 1558,8319 | 0,39114 | 1339,4930 | 0,34333
h*h - - - - 95,85803 | -30,66369
wHw - - - - 40,98324 | 35,85088
d*n*pm™*pm 16,50783 0,0466 - - - -
d*pm*Ppm 53,87519 | -0,13724 | 118,14069 | -0,0584 - -
n*t*t 184,34844 | -0,09202 - - - -
e*e 469,03251 | -0,00725 - - - -
d*d 30,42075 | -0,14399 | 59,93627 | -0,10964 | 399,44041 | -0,2265
n*n 78,69884 | -5,85512 | 217,67919 | -3,83286 | 87,25765 | -1,94142
d*n*pp, 14,00072 | -0,39467 - - - -
e*d 39,77999 | -0,05446 | 31,66686 | -0,02602 - -
e*n 172,09516 | -0,76869 | 260,38723 | -0,5417 - -
h*n 109,39745 | 2,86024 | 106,86503 | 2,54542 38,63444 1,17636
w*d 29,96491 1,97408 48,80208 1,28524 | 535,11265 | 1,93908
w*n 171,41513 | 31,72346 | 407,63993 | 23,81508 | 298,36622 | 8,33989
Tabelle 5.13: Type Il SS-Werte und Regressionskoeffizienten der vereinfachten

Gesamtmodelle. intercept: Achsenabschnitt

Bei der Reduktion der Einflussgrofen verschiebt sich die Gewichtung der Parameter. Wird

ein Modell mit einem mdglichst hohen Korrelationskoeffizienten gewihlt, sind das
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Elastizitdtsmodul und die Kombination zwischen GleichmiBigkeitskoeffizient und Mahlspalt
die bedeutsamsten Parameter im Modell.

In Modellen mit schlechteren Korrelationen wird den Kombinationen zwischen
Tauchrohrstellung und Druck bzw. Mahlspalt und den Kombinationen zwischen Dichte und
Lageparameter bzw. GleichméBigkeitskoeffizient der grofite Einfluss auf die ZielgroBe
Forderrate zugesprochen.

Eine weitere Methode, die Zahl der EinflussgroBen zu reduzieren, besteht in der
Durchfiihrung einer Dimensionsanalyse. Auf diesen Weg wird im folgenden Kapitel 5.3.3

eingegangen.

5.3.3 Dimensionsanalyse

Die Dimensionsanalyse dient dazu, den Zerkleinerungsprozess mit mdglichst wenigen
Parametern zu beschreiben. Die Einflussgrofien werden zu wenigen dimensionslosen Gruppen

zusammengefasst [16, 71, 72].

5.3.3.1 Festlegung dimensionsloser Gruppen

Im ersten Schritt werden die EinflussgroBen auf die Zielgrole Gutaufgabe pro Zeiteinheit
festgelegt. Die Einstellung der Forderrate hiangt ab von der gewiinschten Produktfeinheit —
charakterisiert iiber den Lageparameter und den GleichmiBigkeitskoeffizient -, den
Materialeigenschaften E-Modul, Hérte und Dichte des Mahlguts und von dem eingestellten
Mahldruck und Mahlspalt. Mathematisch ausgedriickt bedeutet dies:

f =Fkt(d,n,e,h,w,p, 1) 5.4

Gutaufgabe pro Zeiteinheit [g/min]
Lageparameter (aus RRSB-Netz) [um]
GleichmaBigkeitskoeffizient (aus RRSB-Netz)
Mahldruck [bar]

Mahlspalt [mm]

E-Modul des Mahlguts [GPa]

Hérte des Mahlguts [GPa]

Dichte des Mahlguts [g/cm?]

izenpEan



Ergebnisse 81

Im zweiten Schritt werden die Basisgrolen festgelegt, mit denen die Dimensionen der
auftretenden Groflen als Potenzprodukt ausgedriickt werden konnen. Folgende in Tabelle 5.14

aufgefiihrte Basisgroen werden bendtigt:

BasisgrofBe Masse Lange Zeit

Abkiirzung M L Z

Tabelle 5.14: Basisgrofien

Im dritten Schritt werden die Einflussgro3en mit den BasisgroBBen ausgedriickt. Abbildung 5.8
gibt die in das Modell einbezogenen Parameter wider, wobei mit den geschweiften Klammern

die MaBizahlen und mit den eckigen Klammern die Dimensionen bezeichnet sind:

f={*M 27
d={d}*[M°Z°L"]
n={n*M°Z°L"]
e={e*[M'Z7L"]
h={n*M'Z>L"]
w={w*[M'Z°L]
P =P, ¥IM'Z7L]
t={y*[M°Z°L"]

Abb. 5.8: Darstellung der Einflussgrofien mit Hilfe der Basisgrifien

Der Ubersichtlichkeit halber wird eine ,,Koeffizientenmatrix** aufgestellt, in der die Potenzen
der Basisgrofen fiir die einzelnen Parameter tabellarisch in Tabelle 5.15 zusammengefasst
sind. Die GroBe ,,GleichméBigkeitskoeffizient wird weggelassen, weil sie von vornherein

dimensionslos ist.

f d e h Pm t w
M 1 0 1 1 1 0 1
L 0 1 -1 -1 -1 1 -3
Z -1 0 -2 -2 -2 0 0

Tabelle 5.15: Koeffizientenmatrix
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Im vierten Schritt wird in der Koeffizientenmatrix eine 3x3-Matrix gesucht, deren
Determinante ungleich null ist. Im vorliegenden Fall ist dies die Matrix der GrofBlen
Lageparameter, E-Modul und Dichte.

Bestimmung der Unterdeterminante:

011
1-1-3|=-2
0-20

Im fiinften Schritt werden die nicht in der 3x3-Matrix enthaltenen Parameter als
Potenzprodukt der GroBen d-Wert, E-Modul und Dichte, die die 3x3-Matrix bilden,
dargestellt. Es ergibt sich folgende in Abbildung 5.9 zusammengefasste Aufstellung:

f=d"*e?*w® S M' L2 =(M°L'Z)" *(M'L' 22 *(M'LPZ°%)"
h=d**e®*w 5> M'L"'Z7? =(M°L'Z°)**(M'L"'Z?)**(M'L>Z°)*
p,=d7 ¥ W S M'L'Z7 =ML'Z) T *M'L' 2y *(M'L7Z°%)7
t=d" e *w? S MLZ =M L' Z)" (ML 2y 2 (ML Z0)

Abb. 5.9: Darstellung der Parameter f, h, p, und t als Potenzprodukt der Grofien d, e und w

Damit aus jeder Gleichung eine dimensionslose Gruppe entsteht, muss die Summe der
Exponenten jeder Basisgrofle gerade den Wert null ergeben. D.h. im sechsten Schritt der
Dimensionsanalyse wird aus jeder der oben angegebenen Gleichungen ein Gleichungssystem

mit drei Unbekannten gebildet und dieses aufgelost.

fiir £ gilt:

M :1=x2+x3 x1=2
L:0=x1-x2-3%x3 — x2=0,5
Z:-1=-2%x2 x3=0,5
fiir h gilt:

M :1=x5+x6 x4=0
L:-1=x4-x5-3*x6 — x5=1

Z:-2=-2%x5 x6=0
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fiir pm gilt:

M :1=x8+x9 x7=0
L:—1=x7-x8-3*x9 — x8=1

Z:-2=-2%x8 x9=0

fiir t gilt:

M :0=x11+x12 x10=1
L:1=x10-x11-3*x12 — x11=0
Z:0=-2%x11 x12=0

Im letzten Schritt werden die Losungen der Gleichungssysteme in die Gleichungen der
Abbildung 5.9 eingesetzt. Beim Dividieren der linken Gleichungsseite durch die rechte
Gleichungsseite entsteht jeweils eine dimensionslose Gruppe. Diese sind in Abbildung 5.10

aufgefiihrt.

Ty =n

Abb. 5.10: Ubersicht iiber die dimensionslosen Gruppen

5.3.3.2 Modellanpassung an die dimensionslosen Gruppen

Wenn alle wesentlichen physikalischen Kenngroflen beriicksichtigt wurden, sollte es moglich
sein mit Hilfe der in Abbildung 5.10 angegebenen dimensionslosen Gruppen den Mahlprozess
zu beschreiben. Mit den KenngroBen und den Mahlergebnissen aus den Mahlversuchen
werden die dimensionslosen Gruppen zu jedem Mahlversuch berechnet. An diesen so
gewonnenen Datensatz wird eine Funktion angepasst. Mathematisch ausgedriickt bedeutet

dies:
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n, = Fkt(n,,n,,m,,m5) (5.5)

T, T,, Ty, T,, Ts: dimensionslose Gruppen

Rechnungen mit diesem Modellansatz liefern nur sehr unbefriedigende Korrelationen.
Deshalb werden im Folgenden auch Wechselwirkungen zwischen den dimensionslosen
Gruppen beriicksichtigt. D.h. es werden auch die Produkte der dimensionslosen Gruppen
einbezogen. AuBlerdem gehen die dimensionslosen Gruppen nicht nur linear, sondern auch

quadratisch in die Rechnungen ein. Mathematisch ausgedriickt bedeutet dies:

_ * * * * * * * * * *
Ty = FRUT, 15,10, s, T, 70,10 %705, 10, 70,105 * 105,10, ¥ 10,7, * 10,7, * 1, 1y * 1y, s i, my, *705)

(5.6)

T,, T,, Ty, T,, Ts: dimensionslose Gruppen

Die  Modellanpassung an  die  dimensionslosen  Gruppen ist mit einem

Korrelationskoeffizienten von 0,87 moglich. Sie liefert das in Tabelle 5.16 zusammengefasste

Ergebnis.
Einflussgrofle Type II SS Regressionskoeffizient
3 64,75321 315025
intercept 48,28382 -3,15930
M 43,10031 -1056,43362
1) 29,70398 68,56671
s 12,75580 -2414868
3* s 11,41423 -66911
3y 5,03765 24,81666
T4 4,70817 0,00050228
T¥7s 2,69320 10,52851
s 2,62432 0,00050228
¥ s 1,86061 -0,00014597
oMy 0,80725 -0,00332

Tabelle 5.16: Regressionskoeffizienten und Type Il SS der Einflussgrofsen im Modell mit
dimensionslosen Gruppen. intercept: Achsenabschnitt
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Die dimensionslose Gruppe m; wird als ZielgroBe im Modell gewéhlt, um eine Analogie zu
den tibrigen berechneten Modellen herzustellen. Nur in diese dimensionslose Gruppe geht die
Forderrate ein.

Die Zielgrofle m; wird am stirksten beeinflusst von den Parametern 7, und m;. Das bedeutet,
dass die Hohe der Forderrate am stirksten von dem Elastizititsmodul und der Hérte der

untersuchten Substanz und vom eingestellten Mahldruck abhingt.
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6. Diskussion der Ergebnisse

6.1 Abschiitzung der Zerkleinerungsleistung — grundsitzliche Trends

Sowohl aus den Mahlkammerdriicken wéhrend der Mahlversuche als auch aus den
KorngroBenanalysen der Mahlprodukte lassen sich die gleichen Schlussfolgerungen ziehen.
Die hochste Zerkleinerungsleistung wird erbracht bei

e geringer Gutaufgabe pro Zeiteinheit,

e hohem Mahldruck,

e breitem Mahlspalt,

e weichem,

e sprodem Mahlgut

e geringer Stoffdichte.

Gute Zerkleinerungsleistung stellt sich genau dann ein, wenn viel Energie zur Beschleunigung
und damit zur Zerkleinerung der Mahlgutpartikel angeboten wird und gleichzeitig dieser
Energieeintrag auch mit hohem Wirkungsgrad umgesetzt werden kann.

Der Mahldruck liefert die kinetische Energie, die auf die Partikel in der Mahlkammer
iibertragen werden kann. Der mit einer Forderrate eingetragene Gutstrom verzehrt Energie. Ist
der Mahldruck groB und der Gutstrom klein, wird folglich viel kinetische Energie pro Gramm
Mahlgut eingebracht. Der Druck in der Mahlkammer ist dann sehr hoch und das erzeugte
Mahlprodukt wird sehr fein.

Durch Einstellung eines breiten Mahlspaltes wird gewihrleistet, dass das Mahlgut moglichst
lange in der Mahlkammer verweilt und beansprucht werden kann. Die eingebrachte Energie
kann sehr effektiv genutzt werden. Unter diesen Bedingungen wird ein relativ geringer Druck
in der Mahlkammer gemessen; die Zerkleinerungsleistung ist dennoch sehr hoch, weil wenig
Energie verloren geht.

Weiches und sprodes Material geringer Dichte kann sehr leicht zerkleinert werden, weil die
zum Bruch nétige Spannung schon bei geringer Verformung aufgebaut wird. Geringe
Stoffdichte wirkt sich giinstig auf die Zerkleinerungsleistung aus, weil sich in Stoffen mit
niedrigem spezifischem Gewicht Longitudinal- und Transversalwellen sehr schnell ausbreiten
konnen [13]. Dadurch werden der Spannungsaufbau in den Partikeln und damit auch die

Bruchausbildung beschleunigt. Die Energie kann mit hohem Wirkungsgrad eingesetzt
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werden. In der Folge ist der Kammerdruck gering und das gewonnene Mahlprodukt sehr fein.

D.h. eine sehr gute Zerkleinerungsleistung kann beobachtet werden.
6.2 Bewertung der Modellrechnungen

Um die Aussagekraft der Modellrechungen beurteilen zu konnen, miissen die aufgestellten
Modelle von zwei Seiten her betrachtet werden.

Zum einen kann die Qualitit eines Modells mit Hilfe des Korrelationskoeffizienten
abgeschitzt werden. Dieser ist ein MaB fiir die Ubereinstimmung von experimentellen Daten
und gewéhltem Modell und macht eine Aussage dariiber, wie viel Prozent der Messwerte
durch das Modell vorhergesagt werden konnen. Der Korrelationskoeffizient ist definiert als
Quotient aus der Summe der quadrierten Abweichungen zwischen den Schétzwerten und dem
Modellschwerpunkt und der Summe der quadrierten Abweichungen zwischen den
tatsdchlichen Messwerten und dem Modellschwerpunkt. Er kann maximal den Wert eins
annehmen. Je niher der Korrelationskoeffizient an dem Wert eins liegt, desto aussagekraftiger

ist das Modell [70, 73].

~1 (6.1)

:i&—ﬁ

% Korrelationskoeffizient

2 Schétzwerte der ZielgroBe

y: tatséchlich eingestellte Werte der ZielgroB3e
y: Schwerpunkt des Modells; Datenmittelpunkt

Zum anderen konnen Modelle auch beurteilt werden, indem innerhalb des untersuchten
Arbeitsbereichs Mahlungen zur Uberpriifung des Modells durchgefiihrt werden. Dazu werden
die Ergebnisse aus diesen einzelnen Mahlversuchen nicht in die Berechnungen einbezogen.
Mit Hilfe der berechneten Regressionskoeffizienten konnen die Mahlbedingungen zu diesen
Mahlversuchen abgeschitzt werden und den tatsdchlich gewaihlten Miihleneinstellungen
gegeniibergestellt werden. Je besser die berechneten Mahldriicke bzw. Gutaufgaben pro
Zeiteinheit den tatsdchlich im Versuch gemachten Vorgaben entsprechen, desto

aussagekriftiger ist das betrachtete Modell.
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6.2.1 Bewertung der Modelle fiir einzelne Mahlgiiter

Vergleicht man beide Modellansétze, einmal mit der Forderrate und einmal mit dem
Mahldruck als ZielgroBe, miteinander, wird offensichtlich, dass beide Rechnungen gute
Ergebnisse liefern. Die Korrelationskoeffizienten liegen zum Teil sehr nahe an 1; das Modell
mit der schlechtesten Korrelation erlaubt immerhin noch eine Vorhersage von 88% der
Messwerte. Die Verminderung der Anzahl an Einflussgrofen ist immer verbunden mit einer
geringfiigigen Verschlechterung des Korrelationskoeffizienten. In der folgenden Tabelle 6.1

sind die Korrelationskoeffizienten aller berechneten Modelle fiir einzelne Mahlgiiter als

Ubersicht zusammengestellt.

Substanz f-Modell f-Modell p-Modell p-Modell
Signifikanz- Signifikanz- Signifikanz- Signifikanz-
niveau > 0,95 niveau > 0,99 niveau > 0,95 niveau > 0,99

Lactose - 0,8966 - 0,9516
NaCl 0,9947 0,9946 - 0,9899
Na-Ascorbat 0,9521 0,9481 - 0,9514
Ascorbinsdure 09115 0,9090 0,9694 0,9682
Kalk 0,9748 0,9698 0,8825 0,8778

Tabelle 6.1: Korrelationskoeffizienten der Modelle fiir einzelne Mahlgiiter.

f-Modell: Modell mit Forderrate als Zielgroffe; p-Modell: Modell mit Mahldruck als
Zielgrofe

Die Substanz Natriumchlorid fillt besonders aus dem Rahmen. Hier ist eine Modellanpassung
am besten moglich. Bei Kalk kann besser die Forderrate, bei Lactose und Ascorbinsdure

besser der Mahldruck berechnet werden.

Die Erwartungen beziiglich der Berechenbarkeit von Mahlbedingungen fiir Probemahlungen,
die sich aus Betrachtungen der verschiedenen Korrelationskoeffizienten ergeben, entsprechen
nicht den tatsdchlich gewonnenen Messwerten. Wie die folgende Tabelle 6.2 zeigt, sind gute
Vorhersagen bei allen untersuchten Substanzen sowohl fiir Mahldriicke als auch fiir
Forderraten méglich. Da der Datensatz fiir Kalk kleiner ist als der fiir die {ibrigen Mahlgiiter,
wird er komplett fiir die Modellberechnungen verwendet. Daher fehlt bei dieser Substanz die
Moglichkeit, die Qualitdt des Modells durch Vergleich von berechneten und tatsdchlichen

Mabhlbedingungen zu ermitteln.
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Substanz Tatséchliche f Berechnete f Tatséchlicher Berechneter
[g/min] [g/min] Mahldruck [bar] | Mahldruck [bar]
Lactose 2,0 2,2 3,0 2.9
Lactose 3,4 3,4 4.5 4,7
NaCl 3,8 3.8 4,5 4.4
NaCl 7,4 7,6 5,5 54
Na-Asc 7,0 7.3 5,0 4.8
Na-Asc 10,1 9,8 4,5 4,5
Ascsre 4.3 4,6 3,5 34
Ascsre 9.9 9.8 4,5 4,5

Tabelle 6.2: Vorhersage von Mahleinstellungen fiir Probemahlungen, berechnet nach dem f-
bzw p-Modell und Vergleich mit den tatsdchlichen Mahleinstellungen. f: Férderrate

Die Differenzen zwischen den berechneten und den tatsichlichen Forderraten relativieren sich
noch mehr, wenn beriicksichtigt wird, dass die Gutaufgabe an sich auch Schwankungen
unterworfen ist. Es ist apparativ gar nicht mdglich, mit einer Férderschnecke vollig konstant

Mahlgut in die Mahlkammer zu férdern.

In der folgenden Tabelle 6.3 sind die einzelnen eingestellten Forderraten mit ihren

Standardabweichungen dargestellt.

NaCl Lactose Na-Ascorbat Ascorbinsiure

10,1 +/- 0,33 g/min

5,5 +/- 0,39 g/min

10,1 +/- 0,41 g/min

9,9 +/- 0,22 g/min

7,4 +/- 0,30 g/min

3,4 +/- 0,42 g/min

8,0 +/- 0,22 g/min

6,5 +/- 0,24 g/min

3,8 +/- 0,15 g/min

2,0 +/- 0,34 g/min

7,0 +/- 0,20 g/min

4,3 +/- 0,19 g/min

5,0 +/- 0,29 g/min

Tabelle 6.3: Forderraten mit Standardabweichungen.

Kleine Schwankungen sind auch beim eingestellten Mahldruck zu erwarten. Der Kompressor,
der fiir den Aufbau des Druckes in der Druckluftleitung verantwortlich ist, arbeitet innerhalb
eines zwar geringen, aber doch vorhandenen Toleranzspielraums. Erst wenn der Druck in der
Leitung unter einen definierten Wert absinkt, schaltet sich der Kompressor ein. Bei dieser
Arbeitsweise des Kompressors sind kleine Schwankungen bei der Mahldruckeinstellung nicht
vermeidbar. Dies macht sich im hdheren Druckbereich etwas stirker bemerkbar als im

unteren.
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6.2.2 Bewertung des Gesamtmodells

Verglichen mit den Modellen fiir einzelne Mahlgiiter liefern alle Gesamtmodelle nur
befriedigende Ergebnisse. Ein Korrelationskoeffizient sehr nahe bei r> = 1 kann nicht erzielt
werden. Es konnen maximal 89,39 % der Forderraten durch das Gesamtmodell vorhergesagt
werden. Mit 22 einbezogenen EinflussgroBen ist dieses Gesamtmodell jedoch sehr komplex.
Wird diese Anzahl um weniger signifikante GroBen reduziert, verschlechtert sich der
Korrelationskoeffizient des Gesamtmodells auf bis zu r2 = 0,8555.

In der folgenden Tabelle 6.4 werden iiber die Gesamtmodelle berechnete und tatséchlich

eingestellte Forderraten gegeniibergestellt.

Tatséchliche Berechnete Forderrate
Forderrate
Mahlgut Modell mit Modell mit Modell mit Modell mit
r=0,8939 ?=0,8927 r?=0,8785 r?=0,8555
Lactose 2,0 1,3 1,2 1,0 1,5
Lactose 34 3,1 3,1 3.4 2,8
Ascorbinsdure 4,3 4,0 3,8 4,0 43
Ascorbinsdure 9,9 8,3 8,3 7,8 7,6
Na-Ascorbat 7,0 7,2 7,3 6,9 7,1
Na-Ascorbat 10,1 9,1 9,2 9.3 9,1
NaCl 3,8 3.9 3,9 3,7 3,6
NaCl 7,4 7,7 7,7 7,3 7,1

Tabelle 6.4: Vorhersage von Mahleinstellungen fiir Probemahlungen, berechnet nach den
Gesamtmodellen und Vergleich mit den tatsdchlichen Mahleinstellungen. Alle Angaben in

[g/min].

Mit den berechneten Modellen ist es mdglich, die eingestellten Forderraten ndherungsweise
vorherzusagen. Die Mabhleinstellung von Natriumchlorid kann befriedigend abgeschatzt
werden. Von den anderen drei Mahlgiitern ist nur jeweils eine eingestellte Gutaufgabe pro
Zeiteinheit in der Genauigkeit vorausberechenbar, mit der die Forderrate eingestellt werden
kann. Das Ausmal} des experimentell auftretenden Fehlers bei der Einstellung der Forderrate
ist in Tabelle 6.3 in Kapitel 6.2.1 aufgefiihrt. Wihrend es moglich ist, mit Hilfe der Modelle

fiir einzelne Mahlgiiter die eingestellten Forderraten in der gleichen Genauigkeit
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vorherzusagen, mit der die Dosiereinheit der Miihle arbeitet, liefern Abschétzungen liber die
Gesamtmodelle eine geringere Genauigkeit.

Um die Giite der verschiedenen Modelle vergleichen zu konnen, wird fiir jedes Modell die
Summe der quadrierten Abweichungen zwischen tatsdchlichen Forderraten und berechneten
Forderraten gebildet. Das Modell, dessen Summe der Abweichungsquadrate minimal ist,
eignet sich am besten zur Vorhersage von Mahlbedingungen. Die Abweichungsquadrate sind

in der folgenden Tabelle 6.5 zusammengefasst.

(f(tat)-f(ber))* [(g/min)?]

Mabhlgut f(tat) | Modell | Modell | Modell | Modell

[g/min] mit mit mit mit
r*=0,8939 | r>=0,8927 | r*=0,8785 | r>=0,8555
Na-Ascorbat 7,0 0,04 0,09 0,01 0,01
Na-Ascorbat 10,1 1,00 0,81 0,64 1,00
Ascorbinsdure 43 0,09 0,25 0,09 0,00
Ascorbinsdure 9,9 2,56 2,56 4,41 5,29
Lactose 2,0 0,49 0,64 1,00 0,25
Lactose 34 0,09 0,09 0,00 0,36
NaCl 3,8 0,01 0,01 0,01 0,04
NaCl 7,4 0,09 0,09 0,01 0,09
> (f(tat)-f(ber))? 4,37 4,54 6,17 7,04
[(g/min)’]

Tabelle 6.5: Vergleich der Summen der quadrierten Abweichungen zwischen berechneten und
tatsdchlichen Forderraten von Probemahlungen bei verschiedenen Modellen. f (tat):
tatsdchliche Forderrate, f (ber): berechnete Forderrate

Die Verminderung der Anzahl an EinflussgroBen ist nicht nur verbunden mit einer
Verschlechterung des Korrelationskoeffizienten. Sie fiihrt auch zu einer Zunahme der Summe
der quadrierten Abweichungen zwischen berechneten und tatsdchlichen Forderraten. Denn
unter diesen Bedingungen wird die Vorhersage von Mahleinstellungen ungenauer.

In der Folge bedeutet dies, dass die Zahl der in das Gesamtmodell einbezogenen
Einflussgréfen nicht reduziert werden kann. Alle Parameter, deren Einfluss auf die ZielgroB3e
auf einem Niveau von 95% signifikant ist, miissen in den Modellrechnungen beriicksichtigt
werden.

Am Ende von Kapitel 5.3.2 wird darauf verwiesen, dass die Verminderung der Anzahl an

Einflussgrofien zu einer Verschiebung der Gewichtung der einzelnen Parameter fiihrt. Bei den
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Modellen mit schlechteren Korrelationskoeffizienten sind nicht mehr das Elastizititsmodul
und die Wechselwirkung zwischen GleichméBigkeitskoeffizient und Mabhlspalt die
bedeutsamsten Parameter im Modell. Vielmehr werden die Wechselwirkungen zwischen
Tauchrohrstellung und Druck bzw. Mahlspalt und die Wechselwirkungen zwischen Dichte
und Lageparameter bzw. GleichméBigkeitskoeffizient die entscheidenden Einflussfaktoren
auf die ZielgroBe ,Forderrate“. Es ist schwer zu beurteilen, welches Modell den
Zusammenhang zwischen Mahleinstellungen und den charakteristischen Parametern der
Mabhlprodukte physikalisch richtig beschreibt. Da jedoch der Korrelationskoeffizient des
Lsungekiirzten Ursprungsmodells® ndher an dem Wert 1 liegt als der der ,reduzierten
Modelle”, wird statistisch gesehen die Aussage des ersteren Modells korrekter eingestuft

werden missen.

6.2.3 Bewertung des Modells mit dimensionslosen Gruppen

Werden die Einflussfaktoren in dimensionslosen Gruppen zusammengefasst und an diese ein
Modell angepasst, ergibt sich ein vergleichbares Ergebnis wie bei Aufstellung eines
Gesamtmodells, in das die einzelnen Parameter direkt eingehen. Der Korrelationskoeffizient
des Modells mit dimensionslosen Gruppen liegt bei r> = 0,8711. Der des in Kapitel 5.3.2
beschriebenen besten Gesamtmodells ist um 2 % besser und betragt r> = 0,8939.

Der Vorteil des Modells mit dimensionslosen Gruppen besteht jedoch darin, dass es
iibersichtlicher ist. Denn durch die Komprimierung der EinflussgroBen zu dimensionslosen
Gruppen miissen weniger Parameter im Modell beriicksichtigt werden.

Vergleicht man wie in den vorangegangenen Kapiteln 6.2.1 und 6.2.2 die mit Hilfe des
Modells vorhergesagten Mahleinstellungen mit den tatséchlich in den Versuchen gewéhlten
Werten, fillt auf, dass die besten Vorhersagen fiir die Substanz Natriumchlorid getroffen
werden konnen. Die Abschidtzung der niedrigen Forderrate von Lactose ist nahezu
unmoglich. Bei den Mahlgiitern Natriumascorbat und Ascorbinséure ist jeweils die
Vorhersage der niedrigeren Gutaufgabe genauer moglich als die der héheren Gutaufgabe. In
Tabelle 6.6 sind die tatsdchlichen Forderraten den Ergebnissen der Modellrechnung mit

dimensionslosen Gruppen gegeniibergestellt.
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Substanz f(tat) f(ber) (f(tat)-f(ber))?
[g/min] [g/min] [(g/min)’]

Na-Ascorbat 7,0 6,8 0,05
Na-Ascorbat 10,1 93 0,58
Ascorbinsdure 43 4,2 0,01
Ascorbinsdure 9.9 8,2 2,96
Lactose 2,0 0,5 2,31
Lactose 3,4 35 0,02
NaCl 3.8 3,5 0,06
NaCl 7,4 7,1 0,09

Tabelle 6.6: Vergleich tatsdchlicher und berechneter Forderraten. f(tat): tatsdchliche
Férderrate, f(ber): berechnete Férderrate

Werden die Abweichungsquadrate zwischen den tatséchlichen und den vorhergesagten
Forderraten aufaddiert, ergibt sich eine Summe von 6,07 (g/min)?.

Offensichtlich leisten die Abweichungsquadrate der hoheren Forderrate der Ascorbinsdure
und der niedrigeren Forderrate der Lactose den Hauptbeitrag an der Gesamtsumme der
Abweichungsquadrate. An diesen beiden Stellen liefert das Modell mit dimensionslosen

Gruppen nur unbefriedigende Vorhersagen.

6.2.4 Vergleichende Bewertung der Gesamtmodelle und des Modells mit

dimensionslosen Gruppen

Das Modell mit 22 einbezogenen Einflussgroflen weist den besten Korrelationskoeffizienten
von > = 0,8939 auf und erlaubt die genauesten Vorhersagen der eingestellten Forderraten.
Bei der Reduktion der Anzahl an EinflussgroBen auf 15 anstelle von 22 kann ein Modell mit
einem Korrelationskoeffizienten von r2 = 0,8785 erreicht werden. Dieses Modell bietet sich
zum Vergleich mit dem Modell mit dimensionslosen Gruppen an, da beide Modelle
Korrelationskoeffizienten in gleicher Groenordnung haben. In der folgenden Tabelle 6.7 sind

beide Ansitze gegeniibergestellt.
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Gesamtmodell Modell mit dimensionslosen
Gruppen
Anzahl an Einflussgroflen 15 11
Korrelationskoeffizient 0,8785 0,8711
> (f(tat)-f(ber))? [(g/min)?] 6,17 6,07

Tabelle 6.7: Gegeniiberstellung eines Gesamtmodell und eines Modells mit dimensionslosen
Gruppen dhnlicher Korrelation.

Durch die Einfiihrung dimensionsloser Gruppen ist es gelungen, die Anzahl an
Einflussgrofen erheblich zu reduzieren. Es ist deutlich {ibersichtlicher als ein Gesamtmodell

mit dhnlichem Korrelationskoeffizienten und dhnlichen Vorhersagequalitdten.
6.3 Interpretation der Aussagen aus der Dimensionsanalyse

Durch Ausmultiplizieren der dimensionslosen Gruppen mit den Regressionskoeffizienten und
anschlieBende Reparameterisierung der dimensionslosen Gruppen wird folgendes Modell

erhalten:

2
f :[—3,16—1,06”‘103 *(hj -2,41*10° *(}lj—2,17”‘106 *[p”’j—i-24,81*(;j—6,69*104 "‘n}‘a’2 *Ne*w

e e e

(6.2)

Forderrate [kg h™']

Harte [kg s?m’]
Elastizitdtsmodul [kg s?m’]
Mahldruck [kg s?m’]
Mabhlspalt [m]
Lageparameter [m]

Dichte [kg m’]

sanpegms

Auf den ersten Blick fillt es schwer, die gewonnene Gleichung physikalisch sinnvoll zu
interpretieren. Wie im Kapitel 5.3.3.2 bereits aufgezeigt, bestimmen die beiden Quotienten
aus Harte und Elastizitditsmodul und aus Mahldruck und Elastizititsmodul am stirksten, wie
hoch die Forderrate in einem bestimmten Mahlversuch eingestellt werden muss. Im

Folgenden wird versucht, die physikalische Bedeutung dieser beiden Quotienten zu ermitteln.
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Um die Aussagekraft des Quotienten aus Hérte und Elastizitdtsmodul verstehen zu kénnen,
miissen zunichst die Begriffe Harte und Elastizitdtsmodul genau definiert werden.

Grundsatzlich ist die Hérte definiert als der Widerstand, den ein Material einer dauerhaften
plastischen Verformung entgegensetzt. Die von Ziigner [43] gemessenen Hirtewerte, die
dieser Arbeit zugrunde liegen, werden ermittelt, indem die von einem Indenter aufgebrachte
Kraft gemessen wird bei maximalem Eindringen in das Priifmaterial. Diese Kraft wird auf die

dabei entstandene Fliache des Eindrucks bezogen. Mathematisch ausgedriick bedeutet dies:

= o (6.3)
AE

h: Harte [kg s?m’]
Fnax: maximal aufgewendete Kraft [kg m s'z]
Ag:  Fliche des Eindrucks [m?]

Das ebenfalls von Ziigner [43] mit Hilfe eines Nanoindenters bestimmte Elastizitdtsmodul ist
definiert als Proportionalitidtsfaktor zwischen der relativen Eindringtiefendnderung des

Indenters und der angelegten Normalspannung.

= 6.4
¢ As/s ©4)

e: Elastizitdtsmodul [kg s m™]
o: Normalspannung [kg s m™']
As/s: relative Eindringtiefenédnderung

An der Stelle der maximalen Eindringtiefe des Nanoindenters entspricht die angelegte
Normalspannung genau der Hirte des Materials. Denn die Normalspannung ist definiert als

die Kraft, die auf eine Fliche einwirkt.

h

_ o As/s=t (6.5)
As/s

e

Q

e: Elastizitdtsmodul [kg s?m']
h: Hirte [kg s?m']
As/s:  relative Eindringtiefendnderung



96 Diskussion

Das bedeutet, dass der Quotient aus Harte und Elastizitditsmodul genau der relativen
Eindringtiefendnderung bei einer bestimmten Maximalkraft entspricht. Bezieht man diesen
Zusammenhang in die Interpretation des Modells mit dimensionslosen Gruppen ein, kann
geschlussfolgert werden, dass die Einstellung der Forderrate abhidngt von der relativen
Verformung des zu zerkleinernden Materials. Mahlgiiter, die sich bei einer bestimmten Kraft
sehr stark verformen, konnen mit hoheren Forderraten vermahlen werden, um eine bestimmte
Produktfeinheit zu erhalten, als Mahlgiiter mit eher geringem Verformungsverhalten.

Um die physikalische Bedeutung des Quotienten aus Mahldruck und Elastizitdtsmodul
verstehen zu konnen, miissen die Definitionen beider Parameter genau betrachtet werden. Der
Druck ist grundsétzlich definiert als Kraft pro Flacheneinheit. Unter diesen Bedingungen kann
der Mahldruck definiert werden als Kraft, die auf die Partikeloberflichen einwirkt. Dies
entspricht wiederum einer Normalspannung auf einer Partikel. Fiir die Definition des

Elastizitdtsmoduls bedeutet dies:

e=—2 — Pn_ - As/s=2n (6.6)
As/s As/s e
e: Elastizititsmodul [kg s m™]
o: Normalspannung [kg s m™']

As/s: relative Eindringtiefenédnderung
pm:  Mahldruck [kg s” m™']

Der Quotient aus Mahldruck und Elastizitdtsmodul bezeichnet folglich die Verformung bei
einer bestimmten angewandten Kraft definiert durch den angelegten Mahldruck p,,. Das heif3t,
auch dieser Quotient bringt den entscheidenden Einfluss des Verformungsverhaltens des

Mahlguts zum Ausdruck.

Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass die Hohe der Forderrate, die gewahlt
werden kann, um eine bestimmte Produktfeinheit zu erzielen, im Wesentlichen abhéngt von
der plastischen Deformierbarkeit der zu zerkleinernden Substanz. Parameter wie der
GleichmiBigkeitskoeffizient und der Lageparameter miissen auf der rechten Seite des
Gleichungssystems auftauchen, weil sie Randbedingungen sind, fiir die jeweilige Forderrate,

die durch das Modell beschrieben werden soll.
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7. Zusammenfassung

Die Feinheit von Mahlprodukten, die durch Beanspruchung in einer Luftstrahlmiihle erreicht
wird, ist immer das Resultat von Zerkleinerungs- und Sichtungsprozessen in der
Mahlkammer. Bei hohem Eintrag von Mahlenergie und unter dem Einfluss von groB3en
Zentrifugalkrdften in der Mahlkammer koénnen feinste Mahlprodukte mit enger
KorngroBenverteilung erzielt werden. Es ist jedoch nicht nur entscheidend, dass sehr feine,
eng verteilte Mahlprodukte durch Luftstrahlmahlung geschaffen werden kénnen. Mindestens
genauso wichtig ist es, dass die Korngrofenverteilungen der Mahlprodukte reproduzierbar
sind. Reproduzierbar sind die Mahlergebnisse allerdings nur dann, wenn die Abldufe in der
Mahlkammer konstant gehalten werden konnen. Bevor Aussagen iiber den Mahlvorgang in
der Luftstrahlmiihle getroffen werden, muss eine Prozessvalidierung vorgenommen werden.
Ansonsten sind keine Modellberechnungen, die einen Zusammenhang zwischen

Mahleinstellungen und KorngréBenverteilungen von Mahlprodukten herstellen, moglich.

Alle Untersuchungen zum Bruchverhalten von Mabhlgiitern wurden durchgefiihrt an einer
Luftstrahlmiihle vom Typ Fryma JMRS 80, die bereits von Rief [40] optimiert worden war.
Um die Reproduzierbarkeit der Mahlungen mit der eingesetzten Luftstrahlmiihle zu
iiberpriifen, wurden Mahlungen unter konstanten Mahleinstellungen mehrfach wiederholt. Sie

lieferten bei allen untersuchten Mahlgiitern vergleichbare Mahlprodukte.

Dies ist nur deshalb der Fall, weil die operativen Parameter der Miihle exakt reguliert werden
konnen. Im Einzelnen ist das folgendermaBlen umgesetzt: Die Miihle ist ausgestattet mit
Druckminderern und Manometern, die ein genaues Einstellen von Mahl- und Injektordruck
ermoglichen. Um Mahlgut mit konstanter Geschwindigkeit in die Mahlkammer fordern zu
konnen, wurde eine geeignete Dosiereinheit entwickelt. Diese gewdhrleistet eine
gleichméBige Gutaufgabe pro Zeiteinheit. Das Tauchrohr ist so positioniert, dass der Abstand
zwischen Mahlkammerdeckel und Auslass mit Hilfe eines Zahnrades auf mm genau
eingestellt werden kann. Unter diesen Bedingungen kann auch die Grofe des Mahlspalts
exakt justiert werden.

Zu der Prozessvalidierung gehdrt immer, dass die Vorgénge wiahrend der Zerkleinerung und
Sichtung iiberwacht werden konnen. Es muss eine KenngréBe aufgezeichnet werden, die
Informationen iiber den Stromungszustand in der Miihle liefert. Eine solche Grofe ist der

statische Druck in der Mahlkammer. Es wurde ein piezoresistiver Drucksensor in den
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Mahlkammerdeckel eingebaut. Uber diesen Sensor kann der Druck in der Mahlkammer
permanent gemessen werden. Der ermittelte Druck dient der Inprozesskontrolle; er lésst
Riickschliisse iiber den Betriebszustand zu und erlaubt in der Folge auch eine Abgrenzung
zwischen stabilen und instabilen Mahlbedingungen. Es wurde darauf geachtet, dass in den
Experimenten, die in Modellrechnungen einbezogen wurden, stets stabile Stromungszustinde

vorlagen.

Beim Einschalten der Gutzufuhr sinkt der Druck in der Mahlkammer deutlich ab, da die
Geschwindigkeit der Stromung durch Reibung an mitgefiihrten Mahlgutpartikeln reduziert
wird. Nach einer Anlaufphase pendelt sich der Kammerdruck auf einen konstanten Endwert
ein. Dann liegen gleichmiBige Betriebsbedingungen vor, die durch einen konstanten
Feststoffdurchsatz gekennzeichnet sind. Wie grof3 der Feststoffdurchsatz und der Druck in der
Mahlkammer sind, héngt ab von den gewéhlten Einstellungen fiir Mahl- und Injektordruck,

Forderrate und Mahlspalt und von den Materialeigenschaften des zu vermahlenden Mahlguts.

Es konnte gezeigt werden, dass hohe Mahl- und Injektordriicke auch zu hohen
Kammerdriicken im stationdren Betriebszustand fithren. Grofle Gutaufgaben pro Zeiteinheit
und ein breiter Mahlspalt sind dagegen mit niedrigeren Kammerdriicken verbunden. Diese
Ergebnisse stimmen gut mit bereits von Muschelknautz [38, 39] und Bauer [34] gewonnenen
Erkenntnissen  iiberein. Bei  hohen  Mahl- und Injektordriicken sind die
Stromungsgeschwindigkeiten in der Mahlkammer und damit auch der Mahlkammerdruck
relativ gro3. Wird dabei jedoch viel Mahlgut pro Zeiteinheit zugefiihrt, kommt es zu einer
starken Abbremsung der Strdmung, da das zirkulierende Gas durch Ubertragung von Energie
auf die Partikel in der Mahlkammer selbst an kinetischer Energie verliert; der Druck in der
Mahlkammer sinkt. Die Grofe des Mahlspalts hat Einfluss auf den Kammerdruck, da sie
bestimmt, wie grof3 der Unterdruck und damit der Sogeffekt iiber dem Tauchrohr ist. Ist der
Mabhlspalt breit, nimmt der Sog aus der Mahlkammer ab. In der Folge verweilt das Mahlgut
langer in der Kammer; die Feststoffmenge in der Mahlkammer nimmt zu. Dadurch wird die
Strémung in der Mahlkammer stark abgebremst, der Druck in der Kammer sinkt.

Ein Vergleich der Kammerdriicke unter gleichen Mahleinstellungen bei verschiedenen
Mahlgiitern legte folgendes offen: Harte Stoffe von hoher Dichte und mit elastischem
Materialverhalten filhren zu niedrigeren Kammerdriicken im konstanten Betriebszustand als
weiche Stoffe von niedriger Dichte und mit inelastischem Materialverhalten. Je grofler die

Hérte und die Dichte und je niedriger das Elastizititsmodul eines Materials sind, desto mehr
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Energie wird zur Beschleunigung der Mahlgutpartikel verbraucht. Der Druck in der
Mahlkammer spiegelt wider, wieviel der aufgewendeten Energie nicht zur
Partikelbeschleunigung und damit letztlich auch zur Partikelzerkleinerung verbraucht wird.
Auf diese Weise konnte nachgewiesen werden, dass sich Mahlgiiter mit geringer Hérte und
Dichte und mit groem Elastizitdtsmodul leichter zerkleinern lassen als Mabhlgiiter grofBer
Hirte und Dichte und mit kleinem Elastizititsmodul.

Um mit Hilfe des aufgezeichneten zeitlichen Druckverlaufs zwischen instabilen und stabilen
Mabhlbedingungen unterscheiden zu kdnnen, miissen die Schwankungen des Kammerdrucks
im stabilen Betriebszustand analysiert werden. Wird die Kapazitit der Miihle durch hohe
Forderraten, niedrige Mahl- und Injektordriicke und einen breiten Mahlspalt iiberschritten,
bricht die Strémung in der Mahlkammer zusammen. Unter diesen instabilen
Mahlbedingungen ist das Mahlgut nicht mehr vollstindig von der Stromung fluidisiert. In der
Folge wird nur noch ein sehr geringer Kammerdruck mit minimalen Druckschwankungen
gemessen. Der Grund fiir den niedrigen Druck liegt darin, dass die Feststoffbeladung sehr
hoch ist. Es wird permanent nicht fluidisiertes Mahlgut am Boden der Mahlkammer
mitgefiihrt. Dieses bewirkt, dass die Stromungsgeschwindigkeit auf ein Minimum abgebremst
wird. Selbst ein ungeregelter Mahlproduktaustrag beschleunigt die Strémung nicht, da die
Stromung nach wie vor maximal mit Feststoff beladen bzw. abgesittigt bleibt. Bei diesen

Verhéltnissen verschwinden die Druckschwankungen.

Mit Hilfe von Korngroflenanalysen konnte gezeigt werden, welchen Einfluss einzelne
operative Parameter auf die Feinheit der Mahlprodukte haben. Am Beispiel von
Ascorbinsdure, Natriumascorbat, Lactose und Natriumchlorid wurde untersucht, wie sich die
Forderrate, der Mahl- und Injektordruck und die Gréle des Mahlspalts auf die Produktfeinheit
auswirken. Ein Vergleich der verschieden Mahlgiiter ermdglichte es, abzuschitzen, inwieweit
sich mechanische Eigenschaften auf den Verlauf des Mahlprozesses auswirken.

Mit zunehmender Gutaufgabe pro Zeiteinheit werden die KorngroBenverteilungen der
Mahlprodukte breiter und hin zu groferen Korngroflen verschoben. Steigender Mahl- und
Injektordruck und ein groBer werdender Mahlspalt fiihren dagegen zu feineren und enger
verteilten Mahlprodukten. Wahrend Forderrate und Mahl- bzw. Injektordruck die absolut zur
Zerkleinerung verfligbare Energie bestimmen, nimmt die Grof3e des Mahlspalts eher Einfluss
auf die Beanspruchungsdauer der Mahlgutpartikel. Da bei breitem Mahlspalt der Unterdruck
iiber dem Tauchrohr und damit der Sog aus der Mahlkammer reduziert wird, nimmt mit

wachsendem Mabhlspalt die Verweildauer der Mahlgutpartikel in der Mahlkammer zu; das
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gewonnene Mahlprodukt wird feiner und enger verteilt. Diese bereits von Rief [40] erlangten
Erkenntnisse konnten im Rahmen dieser Arbeit bestétigt werden.

Bedingt durch Unterschiede in der Hérte, in dem Elastizitdtsmodul und in der Dichte
zwischen den untersuchten Mabhlgiitern differieren die Korngrofenverteilungen der
Mahlprodukte, die bei gleichen Mahleinstellungen gewonnen werden. Experimente ergaben,
dass sich Ascorbinsdure am leichtesten zerkleinern ldsst, gefolgt von Natriumascorbat,
Natriumchlorid und zuletzt Lactose. Verglichen mit den anderen drei Substanzen ist Lactose
ein sehr elastisches Material. Natriumchlorid ist sehr weich und relativ spréde, zeichnet sich
jedoch durch eine hohe Dichte aus. Ascorbinsdure und Natriumascorbat nehmen eine
Zwischenstellung ein. Sie unterscheiden sich in ihren Materialeigenschaften nur wenig.
Ascorbinsdure ist etwas elastischer, aber auch etwas weicher und hat ein geringfiigig kleineres
spezifisches Gewicht als Natriumascorbat. Das bedeutet: Je kleiner das Elastizitdtsmodul und
je grofer die Hérte und die Dichte eines Mahlguts, desto energieaufwéndiger ist die

Zerkleinerung.

Ein vollstandiges Verstdndnis von den Abldufen in der Luftstrahlmiihle kann nur dann
gewonnen werden, wenn es gelingt den Mahlungsprozess quantitativ zu beschreiben. Dazu
miissen die Ergebnisse aus sdmtlichen PartikelgroBenbestimmungen von Mahlprodukten, die
unter unterschiedlichen operativen Mahlbedingungen hergestellt wurden, mathematisch
ausgewertet werden.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde fiir jedes Mahlgut ein 33-factorial Design gewihlt. D.h. bei
jeder Substanz wurden die drei operativen Parameter Forderrate, Mahldruck und Mabhlspalt
jeweils auf mindestens drei Stufen variiert. Alle Korngrofenverteilungen der Mahlprodukte
wurden mit Hilfe des Lageparameters und des GleichméaBigkeitskoeffizienten des RRSB-
Netzes charakterisiert. Mit Erfolg konnten die operativen Parameter Forderrate, Mahldruck
und Mabhlspalt mit den charakteristischen GroBen der Mahlproduktverteilungen korreliert
werden. Ebenso gelang es, die Materialeigenschaften Hérte, Elatizititsmodul und Dichte in
die Korrelation mit einzubeziehen. Fiir alle mathematischen Rechenansitze wurden Modelle
zweiter Ordnung gewéhlt, da diese nicht zu kompliziert sind und dennoch den Prozess sehr
gut beschreiben.

Um die Beschreibung der Prozesse in der Luftstrahlmiihle weiter zu vereinfachen, wurde eine
Dimensionsanalyse durchgefiihrt. Dieses Instrument diente dazu, die Anzahl der
Einflussgrofen durch das Einfilhren dimensionsloser Gruppen zu reduzieren. Die

mathematische Verkniipfung der dimensionslosen Gruppen lieferte ein vergleichbares
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Ergebnis wie die direkte Korrelation aller operativen Parameter mit den KenngroBen der

KorngroBenverteilungen der Mahlprodukte.

Zusammenfassend kann festgestellt werden, dass es moglich ist, den Zerkleinerungs- und
Sichtungsprozess bei der Spiralstrahlmahlung mathematisch darzustellen. Auch wenn die
berechneten Modelle durchaus gute Vorhersagen liefern, sollte es durch Einbeziehung
weiterer Substanzen zundchst bestitigt werden. Es ist moglich, dass die Beriicksichtung
zusétzlicher Materialeigenschaften die Anpassung weiter verbessert. Weitere interessante
Parameter konnten beispielsweise das Ausmall und die Anzahl von Anrissen sein, da diese

entscheidend mitbestimmen, wie energicaufwindig die Bruchausbreitung ist.
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8. Summary

In a spiral jet mill the material to be ground is stressed by impact. The product fineness is the
result of grinding and classifying processes. In the case of high energy input and under the
influence of high centrifugal forces finest milling products of narrow particle size
distributions are produced. But it is important to achieve these very fine products of narrow
particle size distributions in a reproducible way. First of all the milling process must be
validated. Otherwise it is impossible to develop a model of the grinding process that enables
the user of the mill to calculate the grinding conditions required to obtain a given particle size

distribution.

It was the aim of this study to investigate the breaking behaviour of different materials a spiral
jet mill Type Fryma JMRS 80 modified by Rief. This spiral jet mill works reproducibly
because it was reconstructed in such a way that the milling as well as the particle feed
pressure, the feed rate and the slit width at the vortex finder tube can be adjusted precisely. As
the reconstructed spiral jet mill is equipped with pressure reducing valves and with
manometers, it is possible to set grinding and feed pressure exactly. A special dosing system
makes sure that bulk material can be fed with a constant feed rate into the milling chamber.
By means of a toothed wheel the distance between the vortex finder and the cover of the
milling chamber, called slit width, can be adjusted pecisely.

As the used spiral jet mill works in a reproducible way, the particle size distributions of mill
products produced under constant grinding conditions did not differ significantly. This was
shown in grinding experiments and measurements of particle size distributions of the products

performed repeatedly.

During the grinding experiments the grinding and classifying processes must be monitored.
To this end the static pressure representing the streaming profile in the milling chamber was
registered. A piezoelectric pressure transducer was fitted into the covering of the milling
chamber. The pressure in the milling chamber is related to the operating state inside the mill
and gives significant information on the comminution process. By means of the static pressure
inside the milling chamber it can be shown, whether the streaming profile is stable and the
comminution process runs in a reproducible way. The whole data record integrated in a
mathematical model connecting particle size distributions of the products and grinding

conditions is confirmed by experiments with stable streaming profiles.
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When the grinding process is started by adding bulk material into the mill, the pressure in the
milling chamber decreases rapidly. The particles transported in the gas stream diminish the
velocity of flow and thus much kinetic energy is lost. After a transition time a nearly constant
pressure is observed. Under these conditions there is a constant operating state characterized
by a continous solid-handling. The solid-handling capacity and the pressure resulting in the
milling chamber depend on the following factors: the grinding and the feed pressure, the feed

rate, the slit width and the mechanical properties of the material to be ground.

It has been shown that high grinding and high particle feed pressures result in high pressures
inside the milling chamber in the stationary state. In contrary a high feed rate and a wide slit
width lead to a lower pressure. These results agree to those of Muschelknautz [38, 39] and
Bauer [34]. High milling and high feed pressures are connected with a high flow velocity. In
consequence the pressure inside the milling chamber increases. The flow velocity is reduced,
if the material to be ground is transported into the milling chamber by high feed rates. Under
these circumstances the concentration of solid material inside the milling chamber is high and
the circulating gas is decelerated enormously. The slit width influences the pressure inside the
milling chamber because it determines the size of the outlet of the mill. If there is a large slit
width, the underpressure at the outlet is low. Therefore only finest particles leave the mill and
the concentration of solid material inside the milling chamber is high. In consequence the
flow velocity and the static pressure decrease.

In order to investigate the influence of material properties, the pressures inside the milling
chamber measured at constant slit width, feed rate, milling and feed pressure but at different
materials are compared. The following trend was recognized: When soft and inelastic
materials of low specific density are ground the pressure inside the milling chamber drops less
than when hard and elastic materials of high specific density are ground. The pressure
indicates the amount of energy input not spent by the acceleration and at least by the
fragmentation of particles. The higher is the pressure inside the mill, the finer is the product.
Then there rests a high amount of energy not necessary for the acceleration of the material
that can be ground at low mechanical load.

In order to distinguish stable and unstable grinding conditions the variations of the pressure
during steady state operation must be observed. Unstable grinding conditions are
characterized by very low pressures with small variations inside the milling chamber, whereas
stable grinding conditions are characterized by higher pressures and greater variations. Under

unstable grinding conditions the capacity of the mill is exceeded. This might be realized by
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high feed rates, by low grinding and feed pressures or by a large slit width. Then the flow
inside the milling chamber breaks down and the particles cannot be fluidized completely. In
consequence permanently there is some material at the bottom of the milling chamber and the
flow velocity is at minimum. Even uncontrolled discharge cannot cause an acceleration of the
flow and any significant variations of the pressure, because under these circumstances the
flow is permanently loaded with particles up to a maximum.

With the aid of particle size analyses the influence of all operational parameters on the
fineness of mill products was determined. Four model substances with different material
properties were ground in the spiral jet mill: ascorbic acid, sodium ascorbat, lactose and
sodium chloride. During the grinding experiments the pressure of the entering milling gas, the
feed rate and the width of the slit at the vortex finder were varied following a 3 factorial
design. Comparing the fineness of products of different materials at other constant operational
parameters it was possible to detect the influence of mechanical properties on the grinding
and classifying process. With decreasing feed rate and with increasing milling pressure the
mean particle sizes of all mill products become smaller. In addition the size distributions
become narrower. In contrary high feed rates and low milling pressures lead to coarse product
sizes with wide particle size distributions. Feed rate, grinding and feed pressure determine the
amount of energy per particle available for breakage processes, whereas the slit width
determins, how long particles to be ground are stressed in the milling chamber. The slit width
at the vortx finder determines the pressure drop inside the milling chamber as well as the
underpressure in the vortex. A wide slit width results in a low underpressure and a low suction
effect. In consequence the material can be stressed for a longer time and therefore only fine
particles are discharged. These results confirm earlier findings [40].

As materials to be ground differ in their hardness, Young’s modulus and specific gravity it is
expected that they differ in their breakage behaviour. Experimentally the following
phenomenon could be shown: ascorbic acid can be ground best followed by sodium ascorbat,
sodium chloride and lactose. Lactose is a very elastic material compared to the other three
substances. Sodium chloride excels as a soft and brittle material, but it is characterised by a
high specific gravity. Ascorbic acid and sodium ascorbat take an intermediate position. The
material properties of these two substances differ only little. Ascobic acid is a bit more elastic
but also a bit softer and of a lower density than sodium ascorbat. That means: To reach a
certain particle size distribution hard and elastic materials of high density require enormous

grinding energies compared with soft and inelastic materials of low density.
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In order to completely understand the processes in the spiral jet mill, they must be described
quantitatively. To this end the results of particle size analysises taken of all milled products
produced at different grinding conditions must be evaluated mathematically.

The milling experiments of this work were executed according to a 3* factorial design. That
means during the grinding experiments performed with different materials the pressure of the
entering milling gas, the feed rate and the width of the slit at the vortex finder were varied on
three levels. The particle size distributions of the milled products were characterized by the d-
and the n-value taken from the RRSB diagram.

Two approaches were made: First of all the operational parameters, namely the feed rate, the
grinding pressure and the slit width, were correlated to the characteristic values of the particle
size distributions of the mill products. With success even material properties such as hardness,
elasticity and specific gravity could be included into the statistical calculations. The bases of
all calculations are models of second order. Models of second order were chosen for two
reasons: they are not too complicated and describe the grinding process quite exaclty.

In order to describe the processes in the spiral jet mill by a smaller number of parameters, a
second approach was made. In order to reduce the number of influencing parameters
dimensionless characteristics were introduced. It was possible to connect the dimensionless

charcteristics to a mathematical model of second order.

It was shown that the mathematical description of the grinding process is possible. The
proposed models allow the calculation of the ginding conditions required to obtain a desired
particle size distribution of the product. Additional material properties not jet included in the
calculations may have to be taken into account for a further optimisation of the models. Other
interesting parameters could be the number and the size of existing fissures in the material.
These crystal properties may even be relevant for the breakage behaviour, because they

determine the expenditure of energy necessary for fracture propagation.
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10. Anhang

10.1 Einstellung der Forderraten

Wie bereits in Kapitel 4.2.1.1 beschrieben werden die Mahlgiiter mit Hilfe eines
Dosiersystems in den Injektor gefordert. Eine Forderschnecke bzw. Forderbiirste transportiert
das Aufgabegut aus dem Trichter. Je nach Umdrehungsgeschwindigkeit der verschiedenen
Schnecken bzw. Biirsten kann unterschiedlich viel Mahlgut pro Zeiteinheit geférdert werden.
Die Umdrehungen von Schnecke bzw. Biirste werden bewirkt durch einen Schrittmotor,
dessen Drehgeschwindigkeit iiber Potentiometer- und Kondensatorwiderstinde und durch
Umschaltung zwischen Ganz- und Halbschrittbetrieb reguliert werden kann. In der folgenden

Tabelle 10.1 sind die Einstellungen des Schrittmotors aufgelistet, die zu den in den

Experimenten gewéhlten Forderraten fiihren.

Material Schnecke/Biirste’ | Kondensator | Stufe | Schrittbetrieb | Forderrate
[nF] [¢/min]

Ascorbinsdure | mittlere Schnecke 2 0 1 43
Ascorbinsdure groB3e Schnecke 1 1 0,5 6,5
Ascorbinsdure grofle Schnecke 3 2 1 9,9
Natriumascorbat | grofle Schnecke 5 0 1 5,0
Natriumascorbat | grofle Schnecke 2 1 0,5 8,0
Natriumascorbat | groB3e Schnecke 2 2 0,5 10,1
Lactose kleine Biirste 6 0 0,5 2,0
Lactose kleine Biirste 6 1 0,5 34
Lactose kleine Biirste 5 0 1 5,5
Natriumchlorid kleine Schnecke 4 3 0,5 3,8
Natriumchlorid groBBe Schnecke 2 1 0,5 7,4
Natriumchlorid groBBe Schnecke 4 3 0,5 10,1

Tabelle 10.1: Zusammenhang zwischen Einstellungen an der Dosiereinheit und den

Forderraten.

" nihere Charakterisierung der Biirste bzw. der Schnecken siche Tabelle 10.2
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kleine Schnecke | mittlere Schnecke | grofe Schnecke Biirste
Rinnenbreite 2,6 mm 3,0 mm 3,8 mm
Rinnentiefe 1,9 mm 2,9 mm 4,0 mm
Neigungswinkel | 6° 9° 9°
Durchmesser 19,6 mm 19,6 mm 19,6 mm 15,5 mm

Tabelle 10.2: Charakterisierung der Forderschnecken und —biirste.

10.2 Quellcode des Programms zum Freiblasen der Druckbohrung

MS Excel 79; Kai Kretzler, Universitdt Wiirzburg, 2000

FRYMA
Option Explicit

Dim Blatt$
Dim Gerit, ix As Integer
Dim Dauer, Intervall, Inter2, Dau2 As Double
Sub MUHLE()
Blatt$ = "Miihle"
Range("D1").Select: ix = ActiveCell.Value
Dauer = ThisWorkbook.Sheets(Blatt$).Cells(1 + ix, 15).Value * 60 * 1000
Range("D2").Select: ix = ActiveCell.Value
Intervall = ThisWorkbook.Sheets(Blatt$).Cells(1 + ix, 16).Value * 1000
Range("D7").Select: ix = ActiveCell.Value
Inter2 = ThisWorkbook.Sheets(Blatt$).Cells(1 + ix, 17).Value
Range("D8").Select: ix = ActiveCell.Value
Dau2 = ThisWorkbook.Sheets(Blatt$).Cells(1 + ix, 19).Value
Call Druck(Dauer, Intervall, Inter2, Dau2)
End Sub

MUHLE

Declare Sub IX OPENCOM Lib "RSAPL.DLL" (ByVal ix%, ByVal A$)
Declare Sub IX CLOSECOM Lib "RSAPL.DLL" (ByVal ix%)

Declare Sub IX TIMEOUT Lib "RSAPL.DLL" (ByVal ix%, ByVal ms%)
Declare Sub IX_STRREAD Lib "RSAPL.DLL" (ByVal ix%, ByVal A$)
Declare Sub IX STRLENGTH Lib "RSAPL.DLL" (ByVal ix%, ByVal L%)
Declare Sub TIMEINIT Lib "RSAPL.DLL" ()

Declare Function TIMEREAD Lib "RSAPL.DLL" () As Long
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Declare Sub IX_SENDSTRING Lib "RSAPL.DLL" (ByVal ix%, ByVal B$)
Declare Sub DELAY Lib "RSAPL.DLL" (ByVal ms%)
Declare Function KBHIT Lib "RSAPL.DLL" () As Boolean
Declare Sub IX DTR Lib "RSAPL.DLL" (ByVal ix%, ByVal anaus%)
Declare Sub IX_RTS Lib "RSAPL.DLL" (ByVal ix%, ByVal anaus%)
Option Explicit
Dim Zeile, Rate, Tara, cyc, Schreiber, Schnittstelle, neu, t, t1, Zeit, Display$, dummy$, Blatt$
Sub Druck(Dauer, Intervall, Inter2, Dau?2)

Blatt$ = "Miihle"

ThisWorkbook.Sheets(Blatt$). Activate

Columns("A:B").Select

Selection.ClearContents

Range("A1").Select

ActiveCell.Select

ActiveCell.FormulaR1C1 = "Zeit [min]"

ActiveCell.Offset(0, 1).Range("A1").Select

ActiveCell.FormulaR1C1 = "Druck [mbar]"

IX_OPENCOM 4, "COM4,9600,N,8,1"
IX_OPENCOM 1, "COM1,9600,N,8,1"

IX TIMEOUT 1, 50

IX STRLENGTH 1, 8
Display$ = "aaaabbbbb"
dummy$ = "aaaabbbbb"
IX_STRREAD 1, (dummy$)

Zeile =2
t=0

tl=0
TIMEINIT

While t1 < Dauer
Do
tl = TIMEREAD
Loop Until t1 >=t
IX STRREAD 1, (Display$)

Application.Calculation = xIManual
ThisWorkbook.Sheets(Blatt$).Cells(Zeile, 2).Value = Left$(Display$, 7)
ThisWorkbook.Sheets(Blatt$).Cells(Zeile, 1).Value = t1 / 60 / 1000
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Range("D6").Select: Schreiber = ActiveCell.Value
If Schreiber = True Then
Application.Calculation = x]Automatic
End If
Zeile = Zeile + 1
t=t+ Intervall
If KBHIT = True Then
Dauer =0
End If
If Zeile / Inter2 = Int(Zeile / Inter2) Then
IX RTS 4,1
DELAY 100
IX RTS 4,0
DELAY 500
t=t+ 600
Do
tl = TIMEREAD
Loop Until t1 >=t
IX STRREAD 1, (dummy$)
Do
tl = TIMEREAD
Loop Until t1 >=t
IX_STRREAD 1, (dummy$)
Do
tl = TIMEREAD
Loop Until t1 >=t
IX STRREAD 1, (dummy$)
End If

Wend
Application.Calculation = x]Automatic

IX_SENDSTRING 1, "M" + Chr(13) + Chr(10)

IX_CLOSECOM 1
IX_CLOSECOM 4

neu = MsgBox("Neue Arbeitsmappe mit Daten und Diagramm anlegen?", 36, "Speichern der Daten")
If neu = vbYes Then
Call NeueMappe(Zeile, Blatt$)
End If
End Sub
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Sub NeueMappe(Zeile, Blatt$)

Sheets(Blatt$).Select

Columns("A:B").Select

Selection.Copy

Workbooks.Add

Sheets("Tabellel1").Select

Sheets("Tabelle1").Name = "Daten"

ActiveCell.Columns("A:B").EntireColumn.Select

ActiveSheet.Paste

Charts.Add

ActiveChart.ChartWizard Source:=Sheets("Daten").Range(Sheets("Daten").Cells(257), _
Sheets("Daten").Cells(Zeile * 256 + 2)), Gallery:=x1XY Scatter, Format:=2, PlotBy:=x1Columns, _
CategoryLabels:=1, SeriesLabels:=1, HasLegend:=1, Title:="Kammerdruck", _
CategoryTitle:="Zeit [min]", ValueTitle:="Druck [mbar]", _
ExtraTitle:=""

Application.Calculation = x]Automatic

End Sub

10.3 Mahlkammerdriicke

In den folgenden Tabellen sind die Mahlkammerdriicke, die sich wéihrend der Mahlungen
einstellen, aufgefiihrt. Die angegebenen Standardabweichungen spiegeln wider, in welchem
MaBe der Mahlkammerdruck im Verlauf des Mahlprozesses um den angegebenen Mittelwert

schwankt. An welcher Stelle der Druck gemessen wurde, ist in Kapitel 4.2.1.2 erldutert.

Verwendete Parameter: F: Forderrate [g min™']
pm:  Mahldruck [bar]
MS: Mabhlspalt [mm]
px:  Mahlkammerdruck [mbar]

sdv: Standardabweichung des Mahlkammerdrucks [mbar]
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Lactose:
1. Mahlversuch 2. Mahlversuch 3. Mahlversuch
F Pm MS Pk sdv Px sdv Pk sdv
[gmin'] | [bar] mm] | [mbar] | [mbar] | [mbar] | [mbar] | [mbar] | [mbar]
2 3 3 230 21,1 250 28,8 270 37,6
2 3 5 170 14,4 170 12,5 190 15,2
2 3 7 147 9,8 140 10,4 140 11,3
2 4 3 350 35,1 340 45,6 410 59,3
2 4 5 310 23,1 320 24,8 280 25,7
2 4 7 240 15,4 240 14,9 240 15,6
2 5 3 610 49.4 600 33,9 570 58,9
2 5 5 310 19,4 320 18,4 350 21,3
2 5 7 400 32,9 380 22,7 350 18,9
3,4 4 3 210 15,9 210 16,2 200 11,9
3,4 4 5 140 10,1 160 13,3 170 14,2
3,4 4 7 130 9,7 131 8,8 132 9,9
3,4 5 3 350 35,2 320 18,2 330 21,5
3,4 5 5 250 13,7 260 13,8 250 13,2
3,4 5 7 210 18,6 210 11,0 210 17,0
3.4 6 3 460 34,0 480 56,7 460 30,8
3,4 6 5 360 12,9 350 12,9 350 15,6
3,4 6 7 280 18,6 270 15,5 270 27,0
5,5 4 3 180 15,3 140 13,3 180 12,4
5,5 4 5 130 10,2 125 8,9
5,5 4 7 98 7,0 82 6,9 90 13,0
5,5 5 3 250 22,0 230 15,5 250 17,8
5,5 5 5 180 11,5 190 13,6 190 15,1
5,5 5 7 157 9,2 160 15,1 150 11,0
5,5 6 3 320 15,0 350 16,8 340 23,8
5,5 6 5 250 12,0 270 16,7 290 15,4
5,5 6 7 186 91 190 12,9 210 17,8

Tabelle 10.3: In den einzelnen Mahlversuchen gemessene Mahlkammerdriicke mit ihren

Standardabweichungen bei unterschiedlichen Mahleinstellungen. Substanz: Lactose
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Ascorbinséure:
1. Mahlversuch | 2. Mahlversuch | 3. Mahlversuch | 4. Mahlversuch
F Pm | MS Pk sdv Px sdv Pk sdv Pk sdv
[g min'] | [bar] | [mm] | [mbar] | [mbar] | [mbar] | [mbar] | [mbar] | [mbar] | [mbar] | [mbar]
4,3 3 3 192 9,9 190 13,6 190 13,3
4,3 3 5 143 9,6 144 9,1 140 12,2
4,3 3 7 121 8,1 120 10 122 8,9
4,3 4 3 310 15,1 300 19,7 290 15,8
4,3 4 5 220 15,7 232 9,7 250 17,7 230 19,3
4,3 4 7 200 15,6 210 10,7 208 8,1
43 5 3 450 18,2 450 37,5 430 18,2
43 5 5 360 11,2 360 15,5 360 17,5
4,3 5 7 320 12,7 330 12,4 300 37,2
6,5 3 3 130 11,6 130 10,8 130 12,1
6,5 3 5 76 6,8 75 6,4 86 7,3
6,5 3 7 79 5,8 82 7 85 7,2
6,5 4 3 220 11,2 230 10,4 189 9,3
6,5 4 5 169 7,8 171 8,8 170 10
6,5 4 7 137 8,8 146 8,5 140 10,6
6,5 5 3 300 15,6 300 10,7 300 13,7
6,5 5 5 220 13,6 220 12,2 220 13,2
6,5 5 7 200 12,9 200 17,5 200 13,5
9,9 3 3 95 7,7 91 8,4 93 8
9,9 3 5 73 7,7 72 7,3 74 7,2
9,9 3 7 62 6,3 55 5,7 63 7,4
9,9 4 3 180 13,8 180 12,8 171 9,2
9,9 4 5 131 7,9 127 8,4 129 9,7
9,9 4 7 111 8,5 110 14,1 111 9,7
9,9 5 3 250 13,8 270 15,4 260 17,5
9,9 5 5 180 9,6 190 12,3 180 14,5
9,9 5 7 170 11,1 160 11,0 170 16,1

Tabelle 10.4: In den einzelnen Mahlversuchen gemessene Mahlkammerdriicke mit ihren
Standardabweichungen bei unterschiedlichen Mahleinstellungen. Substanz: Ascorbinsdure
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Natriumascorbat:
1. Mahlversuch 2. Mahlversuch 3. Mahlversuch
F Pm MS Pk sdv Px sdv Pk sdv
[gmin'] | [bar] mm] | [mbar] | [mbar] | [mbar] | [mbar] | [mbar] | [mbar]
5 3 3 170 11,7 190 11,5 180 14
5 3 5 136 59 137 5 125 5,8
5 3 7 112 5,4 115 4,1 118 42
5 4 3 300 16,4 310 14,8 300 21,9
5 4 5 211 9,8 230 14,5 220 14,0
5 4 7 200 17,7 218 8,3 190 12,7
5 5 3 390 13,5 380 20,1 410 22,3
5 5 5 270 12,5 270 9,6 280 22,8
5 5 7 260 15,7 270 13,2 300 17,8
8 3 3 114 7,4 121 7,5 116 8,4
8 3 5 95 7,5 94 7,4 92 6,5
8 3 7 80 6,4 80 7,9 78 7,3
8 4 3 180 10,3 186 9,3 190 13,5
8 4 5 141 7,3 136 7,3 135 6,7
8 4 7 129 6,5 124 7,4 120 6,8
8 5 3 310 16,7 320 15,4 280 21,8
8 5 5 220 12,9 220 17,1 210 11,8
8 5 7 190 12,4 184 9,7 180 12,7
10,1 3 3 112 7,4 112 8,5 110 8,3
10,1 3 5 82 8,4 79 8,2 71 6,1
10,1 3 7 65 7,2 64 6,9 60 6,0
10,1 4 3 170 10,1 171 9,3 151 8,4
10,1 4 5 120 10,8 120 10,8 120 11,0
10,1 4 7 100 10,8 110 10,3 104 8,3
10,1 5 3 260 17,6 250 21,3 250 11,6
10,1 5 5 200 16,9 190 15,6 190 16,6
10,1 5 7 180 12,4 170 16,1 170 16,2

Tabelle 10.5: In den einzelnen Mahlversuchen gemessene Mahlkammerdriicke mit ihren
Standardabweichungen bei unterschiedlichen Mahleinstellungen. Substanz: Natriumascorbat




Anhang 121
Natriumchlorid:
1. Mahlversuch 2. Mahlversuch 3. Mahlversuch
F Pm MS Pk sdv Px sdv Pk sdv
[gmin'] | [bar] mm] | [mbar] | [mbar] | [mbar] | [mbar] | [mbar] | [mbar]
3,8 4 3 195 7,1 197 7,1 198 7,3
3,8 5 144 7,1 150 6,1 136 7,4
3,8 4 7 123 58 129 6,9 131 6,5
3,8 5 3 300 11,5 310 11,0 300 10,2
3,8 5 5 214 7,2 219 7,9 219 8,7
3,8 5 7 192 8,5 191 8,0 191 7,6
3,8 6 3 430 16,3 430 14,9 410 11,3
3,8 6 5 308 8,2 310 11,5 320 11,1
3,8 6 7 279 5,9 280 8,2 280 8,3
7,4 4 3 140 10,0 140 9,5
7,4 4 5 100 10,4 100 10,7 100 10,2
7,4 4 7 92 9,3 80 10,1 80 10,4
7,4 5 3 190 11,7 190 11,8 200 11,0
7,4 5 5 145 9,4 150 11,5 140 10,2
7,4 5 7 128 8,6 129 9,7 130 10,5
7,4 6 3 300 13,6 300 12,7 290 14,2
7,4 6 5 209 9,8 210 9,8 220 11,7
7,4 6 7 190 10,8 191 9,7 190 10,2
10,1 4 3 116 9,6 109 8,9 112 9,4
10,1 4 5 79 8,6 69 7,8 74 9,4
10,1 4 7 65 6,9 64 8,3 59 7,6
10,1 5 3 160 14,0 160 12,1 160 11,4
10,1 5 5 120 11,9 120 11,6 120 12,0
10,1 5 7 100 12,4 100 13,5 80 15,7
10,1 6 3 220 10,5 220 13,3 230 11,8
10,1 6 5 170 12,4 170 12,4 180 11,7
10,1 6 7 140 10,8 140 10,0 150 12,3

Tabelle 10.6: In den einzelnen Mahlversuchen gemessene Mahlkammerdriicke mit ihren
Standardabweichungen bei unterschiedlichen Mahleinstellungen. Substanz: Natriumchlorid
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10.4 Datenbasis fiir die Modellrechnungen

Verwendete Parameter:

Mahldruck [bar]
MS: Mabhlspalt [mm]

10.4.1 Datenbasis von Lactose

pm: pm: pm: pm: pm: pm: pm: pm: pm:
3 bar; 3 bar; 3 bar; 4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
5,722 4,915 4,324 5,144 3,64 3,067 3,992 3,252 2,716
5,697 4,856 4,322 5,112 3,62 3,071 3,925 3,248 2,673
5,638 4,843 4,344 5,042 3,622 3,053 3,935 3211 2,669
5,63 4,872 4,31 5,078 3,641 3,053 3,91 3,245 2,671
5,604 4,87 4,291 5,079 3,622 3,055 3,937 3,233 2,667

5,6 4,904 4,514 5,11 3,673 3,016 3,854 3,058 2,617
5,746 4,896 4.4 5,128 3,665 3,089 3,887 3,096 2,583
5,72 4,895 4,407 5,103 3,653 3,095 3,882 3,088 2,564
5,707 4,873 4,495 5,091 3,655 3,063 3,872 3,104 2,529
5,688 4,89 4,431 5,098 3,705 3,039 3,865 3,111 2,537
5,703 4,835 4.4 5,042 3,687 2,967 3,977 3,204 2,619
5,699 4,775 4,406 4,988 3,66 2,957 3,952 3,183 2,645
5,821 4,751 4,466 5,029 3,673 2,97 3,933 3,184 2,676
5,817 4,758 4,478 5,002 3,671 2,976 3,933 3,189 2,611
5,805 4,744 4,458 4,985 3,665 2,978 3,933 3,149 2,612
5,805 3,924
5,829

Tabelle 10.7: Lageparameter der Mahlversuche mit einer Forderrate von 2 g/min. Alle
Angaben in um.

pm: pm: pm: pm: pm: pm: pm: pm: pm:
3 bar; 3 bar; 3 bar; 4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
1,901 2,094 2,206 2,148 2,337 2,367 2,418 2,443 2,332
1,927 2,066 2,178 2,102 2,327 2,39 2,323 2,459 2,436
1,924 2,061 2,192 2,075 2,342 2,414 2,352 2,456 2,455
1,935 2,064 2,174 2,06 2,304 2,389 2,318 2,445 2,415
1,915 2,085 2,166 2,071 2,304 2,398 2,339 2,435 2,456
1,916 2,073 2,13 2,057 2,357 2,41 2,455 2,372 2,326
2,179 2,07 2,115 2,061 2,345 2,378 2,418 2,368 2,408
2,102 2,065 2,151 2,047 2,329 2,37 2,428 2,36 2,422
2,088 2,054 2,178 2,048 2,31 2,372 2,435 2,353 2,448
2,075 2,064 2,16 2,047 2,332 2,386 2,439 2,382 2,469
2,108 2,154 2,234 2,135 2,29 2,448 2,461 2,425 2,365
2,104 2,111 2,144 2,109 2,283 2,416 2,435 2,402 2,364
2,115 2,114 2,145 2,12 2,286 2,405 2,434 2,418 2,34
2,084 2,113 2,139 2,098 2,31 2,4 2,438 2,436 2,377
2,06 2,129 2,156 2,122 2,315 2,384 2,442 2,434 2,407
2,072 2,434
2,065

Tabelle 10.8: Gleichmdpfigkeitskoeffizienten der Mahlversuche mit einer Forderrate von 2

g/min.
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4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar; 6 bar; 6 bar; 6 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
6,788 5,119 4 5,255 3,868 2,896 4,414 2,98 2,443
6,762 5,058 3,968 5,233 3,86 2,868 4,509 2,972 2,453
6,593 5,032 3,982 5,264 3,857 2,869 4,477 2,96 2,482
6,582 5,042 3,975 5,235 3,858 2,891 4,466 2,961 2,457
6,561 5,016 3,974 5,213 3,854 2,882 4,465 2,954 2,465
6,746 5,213 4,049 5,016 3,651 2,823 4,664 3,017 2,477
6,544 5,177 3,979 4,963 3,692 2,834 4,742 2,98 2,434
6,503 5,167 3,97 4,943 3,672 2,819 4,656 2,972 2,436
6,472 5,154 3,954 4,924 3,667 2,822 4,7 2,975 2,452
6,494 5,178 3,952 4,928 3,673 2,82 4,667 2,957 2,453
6,431 5,274 4,057 5,152 3,868 2,951 4,474 3,198 2,516
6,383 5,509 4,001 5,093 3,829 2,931 4,414 3,205 2,508
6,346 5,463 3,996 5,16 3,833 2,934 4,398 3,194 2,503
6,28 5,464 3,993 5,105 3,826 2,937 4,398 3,191 2,496
6,294 5,444 3,991 5,101 3,806 2,938 4,404 3,184 2,501

Tabelle 10.9: Lageparameter der Mahlversuche mit
Angaben in um.

einer Forderrate von 3,4 g/min. Alle

Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm=
4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar; 6 bar; 6 bar; 6 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
1,715 1,935 2,244 1,999 2,176 2,507 2,128 2,39 2,463
1,652 2,031 2,246 1,986 2,17 2,467 2,22 2,429 2,476
1,661 2,013 2,229 2,02 2,168 2,442 2,214 2,435 2,505
1,659 2,028 2,246 1,99 2,153 2,441 2,211 2,475 2,502
1,659 2,001 2,235 1,989 2,144 2,459 2,206 2,447 2,511
1,694 1,87 2,254 2,06 2,24 2,459 2,144 2,417 2,374
1,629 1,864 2,218 2,015 2,253 2,416 2,172 2,437 2,424
1,619 1,86 2,241 2,011 2,257 2,446 2,165 2,419 2,429

1,61 1,853 2,235 1,993 2,254 2,456 2,166 2,44 2,369
1,588 1,845 2,241 1,983 2,233 2,434 2,155 2,449 2,386
1,731 1,682 2,274 2,044 2,177 2,409 2,244 2,33 2,421
1,712 1,736 2,278 2 2,172 2,414 2,168 2,349 2,437
1,707 1,732 2,275 2,033 2,185 2,394 2,182 2,34 2,445
1,697 1,72 2,281 2,007 2,174 2,418 2,168 2,342 2,437
1,701 1,747 2,246 2,005 2,161 2,41 2,162 2,335 2,45

Tabelle 10.10: Gleichmdfsigkeitskoeffizienten der Mahlversuche mit einer Férderrate von 3,4

g/min.
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Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm=
4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar; 6 bar; 6 bar; 6 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
8,262 6,061 5,385 5,969 4,316 3,805 5,316 3,488 3,27
8,152 6,044 5,394 5,388 4,286 3,723 5,384 3,519 3,35
8,328 5911 5,293 5,841 4,339 3,715 5,357 3,496 3,38
8,202 6,06 5,267 5,879 4,353 3,704 5,321 3,503 3,357
8,202 5,969 5,275 5,824 4,325 3,707 5,344 3,475 3,345
8,409 6,15 5,216 6,375 4,184 3,658 5.3 3,502 3,296
8,233 6,008 5,032 6,339 4,143 3,595 5,233 3,493 3,237
8,313 5,945 5,077 6,303 4,134 3,644 5,241 3,484 3,212
8,259 5,94 5,007 6,267 4,133 3,659 5,202 3,461 3,248
8,388 5,948 5,073 6,283 4,119 3,649 5,212 3,463 3,28
8,056 5,932 5,132 5,948 4,251 3,838 5,357 3,771 3,291
7,988 5,632 5,042 5,948 4,22 3,795 5,23 3,693 3,246
7,789 5,641 5,035 5,916 4,232 3,795 5,222 3,668 3,237
8,413 5,652 5,002 5,921 4,219 3,74 5,244 3,666 3,233
7,904 5,61 4,87 5,914 4,226 3,755 5,217 3,687 3,233

5,732 5,034
Tabelle 10.11: Lageparameter der Mahlversuche mit einer Forderrate von 5,5 g/min. Alle
Angaben in um.

Pm= Pm= Pm™ Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm™
4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar; 6 bar; 6 bar; 6 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm

1,44 1,601 1,704 1,853 2,121 2,311 1,908 2,274 2,224
1,404 1,564 1,69 1,836 2,139 2,268 1,963 2,274 2,287
1,353 1,579 1,712 1,825 2,172 2,255 1,944 2,32 2,318
1,374 1,572 1,731 1,818 2,176 2,266 1,942 2,317 2,301
1,374 1,599 1,692 1,828 2,176 2,258 1,937 2,352 2,308
1,449 1,597 1,798 1,779 2,242 2,275 2,03 2,307 2,31
1,449 1,61 1,83 1,736 2,207 2,274 2,004 2,26 2,346
1,437 1,62 1,826 1,736 2,199 2,285 1,984 2,306 2,36
1,433 1,617 1,824 1,731 2,202 2,251 1,95 2,332 2,354
1,418 1,619 1,812 1,732 2,184 2,282 1,961 2,305 2,362
1,417 1,615 1,81 1,769 2,221 2,304 1,982 2,179 2,308
1,377 1,876 1,803 1,753 2,205 2,263 1,931 2,214 2,334
1,376 1,866 1,833 1,755 2,198 2,291 1,922 2,212 2,358
1,268 1,848 1,822 1,758 2,199 2,234 1,927 2,199 2,305
1,359 1,858 1,909 1,762 2,185 2,242 1,916 2,193 2,349

1,896 1,843

Tabelle 10.12: Gleichmdfigkeitskoeffizienten der Mahlversuche mit einer Forderrate von 5,5

g/min.
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10.4.2 Datenbasis von Natriumascorbat

Pm™ Pm™= Pm™ Pm™= Pm™ Pm= Pm™ Pm= Pm™
3 bar; 3 bar; 3 bar; 4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
5,587 3,854 3,639 4,729 3,273 2,64 4,184 3,016 2,4
5,557 3,889 3,623 4,718 3,275 2,651 4,184 3,059 2,437
5,566 3,877 3,62 4,69 3,308 2,646 4,182 3,018 2,414
5,561 3,828 3,608 4,703 3,324 2,653 4,189 3,016 2,424
5,509 3,872 3,613 4,712 3,321 2,692 4,201 3,038 2,406
5,68 4,035 3,65 4,935 3,245 2,698 3,949 3,012 2,308
5,716 3,997 3,673 4,925 3,274 2,713 3,937 3,018 2,275
5,751 4,007 3,667 4,938 3,334 2,715 3,938 3,074 2,306
5,76 3,992 3,676 4,915 3,318 2,75 3,911 3,122 2,358
5,717 3,995 3,672 4,927 3,458 2,839 3,91 3,199 2,377
6,07 4,195 3,467 4,678 3,232 2,831 4,139 2,943 2,377
6,029 4,185 3,461 4,743 3,235 2,81 4,171 2,985 2,377
5,923 4,171 3,471 4,744 3,237 2,814 4,124 2,976 2,375
5,862 4,168 3,468 4,775 3,237 2,821 4,168 2,951 2,355
5,971 4,169 3,471 4,704 3,256 2,809 4,172 2,969 2,414

Tabelle 10.13: Lageparameter der Mahlversuche mit einer Forderrate von 5 g/min. Alle
Angaben in um.

Pm™ Pm™= Pm™ Pm™= Pm™ Pm= Pm™ Pm= Pm™
3 bar; 3 bar; 3 bar; 4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
1,609 1,992 2,102 1,998 2,231 2,342 1,97 2,347 2,393
1,527 1,932 2,062 1,971 2,279 2,307 1,98 2,346 2,37
1,532 1,936 2,056 2,001 2,234 2,317 1,971 2,369 2,37
1,593 1,725 2,062 1,983 2,23 2,32 1,965 2,365 2,347
1,514 1,932 2,058 1,983 2,263 2,276 1,96 2,349 2,377

1,54 1,985 2,071 1,954 2,273 2,359 1,899 2,36 2,481
1,561 1,939 2,07 1,961 2,261 2,322 1,878 2,345 2,505

1,55 1,955 2,069 1,948 2,242 2,329 1,882 2,297 2,479
1,541 1,944 2,069 1,947 2,24 2,311 1,696 2,27 2,396
1,549 1,952 2,075 1,94 2,212 2,269 1,692 2,228 2,377
1,642 1,901 2,14 1,928 2,16 2,388 2,014 2,342 2,402
1,625 1,886 2,113 1,88 2,161 2,373 1,927 2,309 2,422
1,629 1,886 2,121 1,878 2,174 2,38 1,927 2,311 2,432
1,542 1,884 2,116 1,883 2,161 2,363 1,926 2,321 2,443
1,626 1,883 2,106 1,874 2,164 2,394 1,925 2,311 2,369

Tabelle 10.14: Gleichmdfigkeitskoeffizienten der Mahlversuche mit einer Férderrate von 5

g/min.




126 Anhang

Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm=

3 bar; 3 bar; 3 bar; 4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
7,44 5,993 6,034 5,279 4,296 3,937 4,589 3,295 2,945
7,393 5,999 6,015 5,261 4,291 3,926 4,635 3,298 2,959
7,393 5,998 6,044 5,26 4,274 3,935 4,587 3,301 2,963
7,31 5,985 6,052 5,279 4312 3,931 4,624 3,295 2,963
7,355 6,066 5,975 5,301 4,325 3,939 4,583 3,299 2,951
7,331 6,195 5,77 5,556 4,197 3,913 4,613 3,501 3,034
7,354 6,192 5,767 5,189 4,272 3,905 4,616 3,485 3,027
7,264 6,212 5,754 5,541 4,255 3,921 4,608 3,471 3,028
7,186 6,166 5,782 5,551 4,258 3,93 4,627 3,486 3,016
7,305 6,151 5,74 5,543 4,253 3,918 4,654 3,479 3,044
7,194 6,354 5,634 5,524 4,313 3,952 4,597 3,483 3,054
7,246 6,377 5,683 5,543 4,319 3,955 4,605 3,48 3,051
7,128 6,353 5,674 5,571 4,299 3,948 4,612 3,489 3,048
7,215 6,3 5,595 5,579 4,321 3,951 4,574 3,494 3,053
7,213 6,329 5,689 5,577 4,354 3,958 4,63 3,56 3,05

3,584

Tabelle 10.15: Lageparameter der Mahlversuche mit einer Forderrate von 8 g/min. Alle
Angaben in um.

Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm=
3 bar; 3 bar; 3 bar; 4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm

1,52 1,594 1,616 1,723 1,952 1,987 1,792 2,075 2,166
1,521 1,594 1,596 1,714 1,947 1,99 1,771 2,049 2,153
1,524 1,601 1,596 1,721 1,961 1,99 1,766 2,043 2,158
1,534 1,601 1,679 1,707 1,947 1,976 1,781 2,044 2,159
1,532 1,589 1,609 1,707 1,947 1,989 1,786 2,072 2,157
1,541 1,656 1,61 1,718 1,997 1,937 1,78 2,172 2,116
1,54 1,658 1,692 1,737 1,939 1,935 1,766 2,131 2,124
1,492 1,655 1,719 1,715 1,951 1,943 1,768 2,142 2,12
1,549 1,662 1,599 1,73 1,952 1,946 1,784 2,141 2,121
1,545 1,66 1,609 1,729 1,951 1,941 1,774 2,138 2,139
1,455 1,632 1,633 1,649 1,939 1,98 1,887 2,141 2,108
1,503 1,622 1,621 1,732 1,967 1,986 1,884 2,033 2,101
1,46 1,624 1,62 1,717 1,967 1,979 1,896 2,047 2,113
1,511 1,621 1,639 1,714 1,968 1,995 1,893 1,799 2,11
1,51 1,63 1,623 1,72 1,978 1,988 1,902 2,073 2,107

2,069

Tabelle 10.16: Gleichmdfigkeitskoeffizienten der Mahlversuche mit einer Férderrate von 8

g/min.
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Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm=
3 bar; 3 bar; 3 bar; 4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
7,952 7,188 6,949 6,012 5,597 4,96 4,692 3,809 3,349
7,816 7,234 6,91 5,994 5,591 4,899 4,738 3,808 3,345
7,847 7,181 6,999 5,997 5,659 4,958 4,766 3,815 3,35
7,729 7,159 6,96 5,989 5,668 4,955 4,782 3,81 3,359
7,82 7,183 6,875 5,928 5,72 4,939 4,72 3,787 3,351
7,783 6,955 6,856 5,88 5,507 4914 4,856 3,886 3,324
7,827 7,085 6,901 5,923 5,472 4,883 4,93 3,841 3,304
7,76 7,049 6,848 5,926 5,508 4,891 4,909 3,87 3,333
7,791 7,115 6,894 5,937 5,574 4,897 4,935 3,844 3,331
7,828 7,13 6,919 5,935 5,494 4,904 4,924 3,852 3,336
7,633 7,366 6,742 5,939 5,461 4,955 5,001 3,868 3,339
7,599 7,206 6,682 5,875 5,517 4,975 5,014 3,914 3,334
7,552 7,303 6,717 5,889 5,473 5,017 4,966 3,901 3,327
7,648 7,178 6,742 5,862 5,567 4,975 5 3,885 3,346
7,598 7,21 6,721 5,908 5,505 5,014 5,052 3,954 3,35

Tabelle 10.17: Lageparameter der Mahlversuche mit einer Forderrate von 10,1 g/min. Alle
Angaben in um.

Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm=
3 bar; 3 bar; 3 bar; 4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
1,399 1,525 1,536 1,49 1,649 1,783 1,829 1,974 2,025
1,386 1,513 1,546 1,537 1,662 1,776 1,798 1,975 2,045
1,427 1,528 1,539 1,477 1,653 1,775 1,772 1,973 2,008
1,427 1,53 1,544 1,479 1,652 1,776 1,747 1,969 2,009
1,422 1,526 1,549 1,481 1,648 1,785 1,784 1,984 2,014
1,402 1,491 1,448 1,518 1,632 1,746 1,723 1,971 1,971
1,391 1,483 1,494 1,602 1,726 1,752 1,562 1,969 1,725
1,434 1,509 1,456 1,598 1,73 1,759 1,56 1,977 1,959
1,395 1,506 1,497 1,603 1,75 1,758 1,56 1,996 1,958
1,437 1,514 1,515 1,603 1,738 1,748 1,553 1,992 1,964
1,449 1,469 1,518 1,672 1,629 1,807 1,63 1,979 2,023
1,441 1,436 1,523 1,617 1,624 1,803 1,708 1,952 2,029
1,398 1,429 1,513 1,622 1,627 1,8 1,715 1,964 2,03
1,431 1,426 1,514 1,618 1,723 1,829 1,62 1,968 2,033
1,43 1,479 1,517 1,621 1,627 1,806 1,647 1,976 2,038

Tabelle 10.18: Gleichmdpigkeitskoeffizienten der Mahlversuche mit einer Férderrate von

10,1 g/min.
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10.4.3 Datenbasis von Ascorbinsaure
3 bar; 3 bar; 3 bar; 4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
6,592 5,672 5,01 4,481 4,031 3,871 4,215 3,209 2,835
6,669 5,651 5,01 4,508 4,035 3,804 4,028 3,294 2,784
6,409 5,399 4,99 4,534 3,98 3,736 3,835 3,247 2,833
6,493 5,575 5,062 4,289 3,993 3,662 3,9 3,212 2,806
6,828 5,443 4,985 4,515 3,981 3,682 3,876 3,282 2,773
6,533 5,64 4,952 4,691 4,092 3,587 4,095 3,327 2,856
6,291 5,587 5,01 4,651 4,14 3,62 3,95 3,28 2,841
6,401 5,431 4,976 4,594 4,133 3,72 3,939 3,24 2,884
6,201 5,358 4,936 4,567 3,977 3,584 3,839 3,221 2,855
6,336 5,451 4,961 4,602 3,934 3,685 3,878 3,329 2,878
6,597 5,631 4,974 4,486 4,134 3,632 4,031 3,273 2,76
6,391 5,598 5,093 4,515 4,014 3,608 3,97 3,133 2,893
6,409 5,661 5,071 4,58 3,982 3,587 4,039 3,177 2,815
6,388 5,615 5,074 4,585 3,916 3,621 4,014 3,209 2,715
4,533 5,644 4,939 4,545 3,938 3,616 4,057 3,184 2,741

Tabelle 10.19: Lageparameter der Mahlversuche mit einer Férderrate von 9,9 g/min. Alle
Angaben in um.

Pm= Pm™= Pm™ Pm= Pm™ Pm= Pm™= Pm™ Pm™=
3 bar; 3 bar; 3 bar; 4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm

1,16 1,271 1,331 1,39 1,543 1,472 1,412 1,552 1,79
1,151 1,272 1,35 1,397 1,541 1,514 1,504 1,682 1,755
1,166 1,291 1,361 1,388 1,551 1,545 1,55 1,658 1,816
1,156 1,279 1,351 1,413 1,553 1,566 1,529 1,691 1,828
1,139 1,297 1,356 1,396 1,549 1,549 1,531 1,693 1,781

1,14 1,3 1,336 1,386 1,477 1,621 1,513 1,614 1,741
1,174 1,285 1,363 1,397 1,499 1,632 1,557 1,635 1,708
1,161 1,302 1,381 1,395 1,504 1,589 1,543 1,645 1,725
1,185 1,3 1,372 1,409 1,525 1,63 1,56 1,642 1,725
1,161 1,3 1,376 1,403 1,528 1,592 1,567 1,653 1,739
1,145 1,259 1,34 1,411 1,494 1,635 1,552 1,661 1,751
1,165 1,264 1,345 1,401 1,451 1,64 1,561 1,654 1,782
1,164 1,269 1,344 1,396 1,524 1,641 1,552 1,675 1,765
1,167 1,267 1,344 1,391 1,519 1,638 1,549 1,666 1,791
1,17 1,275 1,343 1,395 1,485 1,639 1,545 1,672 1,805

Tabelle 10.20: Gleichmdfigkeitskoeffizienten der Mahlversuche mit einer Forderrate von 9,9

g/min.
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Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm=
3 bar; 3 bar; 3 bar; 4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
6,22 4,876 4,052 4,298 3,095 3,035 3,796 2,8 2,377
6,256 4,959 3,829 4,251 3,018 2,933 3,821 2,736 2,388
5,925 4,915 3,909 4,255 3,115 2,906 3,704 2,779 2,378
5,788 4,84 3,827 4,145 3,048 2,912 3,77 2,793 2,359
5,989 4,833 3,842 4,25 3,088 2,833 3,727 2,746 2,395
6,299 4,746 3,942 4,349 3,02 2,886 3,67 2,769 2,389
6,259 4,78 3,964 4,257 3,005 2,848 3,546 2,719 2,395
6,2 4,654 3,968 4,194 2,995 2,937 3,68 2,735 2,394
5,864 4,609 3,864 4,264 3 2,914 3,669 2,736 2,364
5,987 4,662 3,959 4,293 2,996 2,868 3,602 2,644 2,322
6,055 4,929 3,897 4,183 3,081 2,871 3,705 2,7 2,368
5,871 4,675 3,891 4,331 3,046 2,973 3,754 2,789 2,37
5,99 4,86 3,789 4,212 2,961 2,873 3,717 2,799 2,418
5,967 4,618 3,856 4,211 2,947 2,947 3,726 2,779 2,422
5,973 4,648 3,828 4,197 2,968 2,892 3,723 2,659 2,332
2,906
Tabelle 10.21: Lageparameter der Mahlversuche mit einer Forderrate von 6,5 g/min. Alle
Angaben in um.
Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm=
3 bar; 3 bar; 3 bar; 4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
1,133 1,253 1,43 1,484 1,788 1,805 1,542 1,802 1,798
1,175 1,279 1,466 1,494 1,808 1,817 1,572 1,794 1,786
1,174 1,308 1,49 1,49 1,798 1,83 1,567 1,809 1,806
1,18 1,324 1,496 1,499 1,789 1,816 1,576 1,821 1,786
1,174 1,315 1,522 1,469 1,797 1,731 1,578 1,811 1,794
1,149 1,277 1,533 1,442 1,801 1,759 1,542 1,814 1,799
1,133 1,326 1,532 1,465 1,789 1,786 1,562 1,82 1,779
1,144 1,326 1,523 1,469 1,792 1,808 1,56 1,831 1,878
1,163 1,331 1,554 1,452 1,808 1,825 1,561 1,833 1,799
1,157 1,335 1,529 1,449 1,808 1,814 1,544 1,83 1,792
1,157 1,32 1,527 1,454 1,809 1,805 1,546 1,696 1,8
1,178 1,365 1,543 1,427 1,809 1,822 1,569 1,703 1,773
1,165 1,318 1,558 1,451 1,815 1,806 1,582 1,69 1,79
1,171 1,348 1,558 1,428 1,822 1,815 1,574 1,721 1,785
1,168 1,357 1,566 1,45 1,809 1,789 1,59 1,731 1,794
1,81

Tabelle 10.22: Gleichmdfigkeitskoeffizienten der Mahlversuche mit einer Forderrate von 6,5

g/min.




130 Anhang

Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm=
3 bar; 3 bar; 3 bar; 4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
4,394 3,262 2,884 3,688 2,752 2,244 3,406 2,234 1,892
4,36 3,287 2,839 3,668 2,715 2,259 3,441 2,191 1,918
4,396 3,296 2,849 3,708 2,725 2,221 3,363 2,28 1,881
4,317 3,271 2,861 3,662 2,722 2,233 3,376 2,29 1,905
4,363 3,265 2,78 3,635 2,667 2,274 3,418 2,26 1,894
4,465 3,372 2,827 3,782 2,742 2,265 3,269 2,173 1,934
4,397 3,406 2,771 3,61 2,573 2,302 3,26 2,256 1,943
4,511 3,378 2,748 3,75 2,583 2,253 3,27 2,223 1,953
4,423 3,364 2,772 3,747 2,609 2,292 3,29 2,248 1,908
4,514 3,386 2,752 3,708 2,591 2,288 3,297 2,167 1,944
4,605 3,33 2,865 3,718 2,632 2,314 3,366 2,238 1,938
4,654 3,333 2,859 3,624 2,628 2,336 3,376 2,282 1,969
4,558 3,307 2,822 3,715 2,672 2,309 3,346 2,27 1,961
4,497 3,306 2,837 3,672 2,608 2,253 3,336 2,266 1,921
4,602 3,311 2,774 3,722 2,64 2,219 3,289 2,267 1,948

2,582

2,616

2,783

2,749

2,718

2,697

2,639

Tabelle 10.23: Lageparameter der Mahlversuche mit einer Forderrate von 4,3 g/min. Alle
Angaben in um.

Pm™ Pm™ Pm= Pm™ Pm™= Pm™ Pm™ Pm™= Pm™=
3 bar; 3 bar; 3 bar; 4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
1,444 1,731 1,861 1,605 1,863 1,987 1,561 1,906 1,975
1,451 1,744 1,864 1,605 1,86 1,985 1,576 1,922 2,012
1,446 1,742 1,854 1,627 1,896 1,986 1,568 1,921 1,982
1,45 1,732 1,865 1,608 1,837 1,985 1,564 1,92 2,02
1,438 1,742 1,858 1,618 1,847 1,989 1,562 1,923 2,037
1,415 1,725 1,879 1,593 1,891 1,916 1,696 1,919 1,952
1,417 1,725 1,828 1,588 1,854 1,926 1,71 1,968 1,953
1,413 1,724 1,828 1,581 1,84 1,915 1,699 1,977 1,965
1,427 1,73 1,823 1,592 1,855 1,899 1,71 1,976 1,966
1,408 1,727 1,828 1,583 1,85 1,918 1,714 1,977 1,988
1,377 1,732 1,787 1,572 1,877 1,941 1,679 1,901 1,946
1,358 1,723 1,782 1,873 1,872 1,923 1,701 1,931 1,916
1,375 1,721 1,764 1,566 1,836 1,909 1,656 1,904 1,91
1,378 1,723 1,781 1,58 1,875 1,91 1,713 1,946 1,944
1,38 1,719 1,767 1,555 1,878 1,907 1,652 1,959 1,942

1,855
1,899
1,838
1,867
1,839
1,889
1,914

Tabelle 10.24: Gleichmdpfigkeitskoeffizienten der Mahlversuche mit einer Forderrate von 4,3

g/min.
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10.4.4 Datenbasis von Natriumchlorid
Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pu= Pm=
4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar; 6 bar; 6 bar; 6 bar;
MS MS= MS= MS= MS= MS MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
7,616 7,016 6,201 5,483 5,062 4,837 4,332 3,852 3,672
7,441 6,989 6,178 5,336 5,114 4,93 4,338 3,821 3,68
7,633 7,165 6,189 5,388 5,194 4,927 4,347 3,828 3,673
7,643 7,226 6,174 5,386 5,109 4,903 4,368 3,822 3,702
7,918 7,055 6,242 5,291 5,25 4,909 4,37 3,839 3,697
7,533 7,004 6,267 5,408 5,121 4,851 4,365 3,825 3,586
7,656 7,072 6,198 5,505 5,201 4,68 4,393 3,786 3,565
7,279 7,012 6,304 5,426 5,186 4,856 4,352 3,882 3,617
7,842 6,816 6,129 5,307 5,244 4,878 4,362 3,861 3,659
7,717 7,057 6,223 5,35 5,164 4,902 4,353 3,851 3,642
8,269 6,703 6,458 5,479 5,199 4,897 4,265 3,754 3,62
7,499 6,791 6,413 5,454 5,099 4,893 4,347 3,77 3,608
7,456 6,908 6,46 5,467 4,992 4,874 4,389 3,759 3,637
7,788 7,2 6,366 5,47 5,085 4,869 4,35 3,771 3,654
7,618 7,433 6,446 5,466 5,069 4,835 4,358 3,82 3,648

Tabelle 10.25: Lageparameter der Mahlversuche mit einer Férderrate von 10,1 g/min. Alle
Angaben in um.

Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm=
4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar; 6 bar; 6 bar; 6 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
1,353 1,429 1,583 1,591 1,704 1,815 1,968 2,161 2,202
1,367 1,441 1,543 1,65 1,649 1,748 1,947 2,103 2,21
1,339 1,422 1,552 1,61 1,667 1,754 1,954 2,116 2,206
1,341 1,418 1,589 1,633 1,702 1,77 1,945 2,126 2,22
1,298 1,437 1,575 1,64 1,657 1,778 1,93 2,12 2,204
1,368 1,459 1,597 1,602 1,669 1,772 1,924 2,108 2,27
1,355 1,453 1,604 1,576 1,655 1,843 1,905 2,124 2,269
1,382 1,457 1,584 1,611 1,666 1,778 1,931 2,084 2,23
1,328 1,483 1,609 1,627 1,667 1,774 1,932 2,116 2,205
1,332 1,442 1,606 1,619 1,68 1,763 1,946 2,118 2,205

1,2 1,465 1,556 1,598 1,646 1,747 1,943 2,131 2,213
1,333 1,454 1,559 1,598 1,688 1,746 1,917 2,141 2,21
1,351 1,45 1,556 1,601 1,726 1,768 1,9 2,152 2,221
1,306 1,418 1,558 1,615 1,693 1,763 1,908 2,127 2,2
1,329 1,378 1,563 1,624 1,707 1,786 1,927 2,126 2,19

Tabelle 10.26: Gleichmdfigkeitskoeffizienten der Mahlversuche mit einer Forderrate von

10,1 g/min.
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Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm=
4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar; 6 bar; 6 bar; 6 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
5,745 5,316 4,995 4,251 3,885 3,583 3,547 2,896 2,703
5,529 5,337 5,044 4,348 3,854 3,58 3,529 2,891 2,722
5,665 5,269 4,998 4,341 3,835 3,59 3,515 2,866 2,706
5,636 5,171 4,997 4,294 3,826 3,596 3,519 2,909 2,702
5,609 5,233 5,046 4,308 3,901 3,601 3,521 2,893 2,713
5,696 5,342 4,858 4,258 3,773 3,748 3,546 2,866 2,73
5,525 5,271 4,922 4,331 3,874 3,754 3,518 2,881 2,719
5,658 5,306 4,984 4,329 3,874 3,707 3,532 2,881 2,724
5,606 5,222 4,925 4,318 3,917 3,749 3,499 2,857 2,705
5,543 5,282 4,937 4,196 3,902 3,742 3,549 2,844 2,721
5,685 5,285 4,798 4,232 3,903 3,714 3,503 2,917 2,733
5,616 5,345 5,021 4,327 3,826 3,726 3,484 2,909 2,736
5,637 5,212 4,999 4,293 3,826 3,735 3,51 2,922 2,71
5,591 5,155 4,928 4,337 3,816 3,715 3,506 2,902 2,751
5,56 5,306 4,975 4,337 3,773 3,734 3,499 2,909 2,781

Tabelle 10.27: Lageparameter der Mahlversuche mit einer Férderrate von 7,4 g/min. Alle
Angaben in um.

Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm=
4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar; 6 bar; 6 bar; 6 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
1,572 1,674 1,821 1,986 2,168 2,27 2,253 2,547 2,659

1,58 1,679 1,804 1,944 2,135 2,26 2,254 2,545 2,595
1,589 1,69 1,814 1,945 2,153 2,271 2,286 2,545 2,626
1,573 1,71 1,818 1,975 2,153 2,256 2,241 2,528 2,638
1,574 1,706 1,826 1,965 2,13 2,252 2,253 2,54 2,612
1,577 1,676 1,817 1,98 2,168 2,211 2,274 2,579 2,619
1,586 1,693 1,796 1,926 2,139 2,208 2,262 2,557 2,627
1,561 1,701 1,734 1,929 2,145 2,208 2,225 2,566 2,616
1,586 1,72 1,801 1,932 2,132 2,205 2,277 2,565 2,616
1,592 1,695 1,794 1,893 2,145 2,202 2,264 2,57 2,572
1,575 1,709 1,828 1,971 2,143 2,21 2,332 2,547 2,636
1,555 1,645 1,786 1,942 2,153 2,228 2,312 2,548 2,614
1,566 1,694 1,797 1,936 2,175 2,226 2,304 2,54 2,641
1,569 1,708 1,814 1,935 2,16 2,207 2,295 2,568 2,598
1,593 1,684 1,8 1,941 2,197 2,209 2,308 2,546 2,583

Tabelle 10.28: Gleichmdfigkeitskoeffizienten der Mahlversuche mit einer Férderrate von 7,4

g/min.
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Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm™ Pm= Pm= Pm=
4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar; 6 bar; 6 bar; 6 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
4,068 3,464 3,279 3,347 2,608 2,358 2,975 2,106 1,934
4,058 3,5 3,272 3,364 2,602 2,384 2,996 2,114 1,927
4,084 3,478 3,251 3,366 2,607 2,391 2,97 2,144 1,936
4,065 3,503 3,263 3,375 2,606 2,394 2,978 2,115 1,938
4,076 3,494 3,266 3,376 2,609 2,383 2,969 2,111 1,96
3,951 3,374 3,212 3,332 2,562 2,442 2,98 2,121 1,955
3,98 3,394 3,215 3,344 2,557 2,457 3,003 2,134 1,894
3,982 3,398 3,217 3,333 2,564 2,456 2,979 2,138 1,905
3,999 3,381 3,224 3,336 2,586 2,447 3,005 2,111 1,94
3,966 3,402 3,233 3,36 2,668 2,459 3,002 2,142 1,932
4,049 3,45 3,192 3,337 2,58 2,456 2,952 2,12 1,918
3,986 3,444 3,208 3,353 2,58 2,456 2,954 2,1 1,912
3,997 3,432 3,207 3,352 2,615 2,461 2,965 2,129 1,92
4,001 3,434 3,204 3,341 2,589 2,469 2,989 2,119 1,927
4,003 3,439 3,222 3,324 2,599 2,455 2,96 2,113 1,918

Tabelle 10.29: Lageparameter der Mahlversuche mit einer Férderrate von 3,8 g/min. Alle
Angaben in um.

Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm= Pm=
4 bar; 4 bar; 4 bar; 5 bar; 5 bar; 5 bar; 6 bar; 6 bar; 6 bar;
MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS= MS=
3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm 3 mm 5 mm 7 mm
2,052 2,395 2,402 2,428 2,746 2,742 2,578 2,838 2,452
2,058 2,349 2,42 2,402 2,73 2,679 2,548 2,822 2,809
2,053 2,344 2,457 2,393 2,711 2,693 2,57 2,326 2,773
2,053 2,341 2,399 2,399 2,706 2,664 2,594 2,841 2,773
2,068 2,342 2,418 2,38 2,685 2,712 2,576 2,823 2,329
2,083 2,408 2,466 2,411 2,637 2,697 2,527 2,784 2,652
2,074 2,346 2,469 2,394 2,65 2,728 2,523 2,323 2,805
2,073 2,344 2,46 2,404 2,635 2,738 2,526 2,329 2,475
2,076 2,341 2,446 2,394 2,632 2,739 2,512 2,796 2,714
1,967 2,33 2,45 2,374 2,588 2,743 2,504 2,34 2,765
2,075 2,332 2,454 2,392 2,674 2,727 2,603 2,416 2,741
1,986 2,356 2,45 2,353 2,638 2,72 2,565 2,785 2,766
1,969 2,338 2,445 2,385 2,609 2,729 2,572 2,342 2,751
2,067 2,326 2,442 2,381 2,674 2,707 2,544 2,796 2,74
2,087 2,316 2,438 2,41 2,618 2,704 2,579 2,77 2,762

Tabelle 10.30: Gleichmdfigkeitskoeffizienten der Mahlversuche mit einer Férderrate von 3,8

g/min.
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