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Verfahren und Vorrichtung zum Mikronisieren von Feststoffen in Strahimiihien.

Die vorliegende Erfindung betrifft ein. Verfahren
zum Mikronisieren von Feststoffen in Strahimiihlen,
wobei die Feststoffe (iber einen Injektor in die
StrahimUhle eingebracht werden und wobei die Mi-
kronisierung gegebenenfalls in Gegenwart von Mahl-

und.oder Dispergierhilfsmitteln erfolgt,

die

Feststoffe dem Injektor zwangsweise zugeflhrt wer-

den.

Xerox Copy Centre



1 0 276 742 2

Verfahren und Vorrichtung zum Mikronisieren von Feststoffen in Strahimiihlen

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Mikro-
nisieren von Feststoffen in Strahimiihlen, wobei die
Feststoffe mittels eines Treibgases liber einen in-
jektor in die Strahlmiihie eingebracht werden und
wobei die Mikronisierung gegebenenfalls in Ge-
genwart von Mahl-und oder Dispergiermitteln er-
folgt. .

Die Mikronisierung von Feststoffen kann in
Strahimiihlen, beispielsweise vom Typ der Spiral-
oder Gegenrohrstrahlmihlen durchgefiinrt werden
{vergl. Winnacker Kiichler: Chemische Technolo-
gie, 4. Auflage, Band 1. S. 91-93, Carl Hanser
Verlag Miinchen Wien 1984). Strahimihlen beste-~
hen aus einem Mahlraum, in der Wasserdampf-
oder Luftstrahlen mit hohen Geschwindigkeiten ein-
‘geblasen und die zu mikronisierenden Feststoffe
{im folgenden auch als Mahlgut bezeichnet) Uber
einen Injektor mit einem Treibgas eingebracht wer-
den. Als Treibgas wird dabei zumeist Druckluft
oder Wasserdampf (im folgenden kurz als Dampf
bezeichnet) verwendet. Die Zufihrung der Fest-
stoffe in den Injektor erfolgt in der Regel (ber
einen Einlauftrichter bzw. eine Eintragsschurre.

Zur Unterstiitzung der Mikronisierung werden
oft auch Mahlhilfsmittel dem Feststoff zugegeben.
Insbesondere bei Pigmenten werden dariiber hin-
aus zumeist Dispergierhilfsmittel eingesetzt, die
deren Dispergierbarkeit in verschiedenen Materiali-
en verbessern und zugleich auch die Mikronisie-
rung der Pigmente unterstiitfzen. Die oben
genannte Art des Einfrags von Fesistoffen in
Strahimiihlen hat den Nachteil, daB Mahlist6rungen
aufgrund von Verstopfungen des Injektors und Ab-
lagerungen des Mahigutes an den Wénden des
Einlauftrichters auftreten kdnnen.

Diese Mahist6rungen flUhren in der Regel zu
einer verminderten Qualitdt des mikronisierten
Feststoffs. Zudem kann bei diesen Mahlstdrungen
Mahigut aus der unter Uberdruck stehenden
Strahlmiihle austreten.

Die Aufgabe der Erfindung bestand darin, ein
Verfahren zum Mikronisieren von Feststoffen in
Strahimiihlen  bereitzustellen, daf die be-
schriebenen Nachteile nicht aufweist.

Es wurde nun gefunden, da Mahistérung und
die damit verbundenen Probleme nicht aufireten,
wenn die Fest stoffe dem Injektor der Strahlmihle
zwangsweise zugefiihrt werden.

Unter dem Begriff "zwangsweise Zufiihrung
der Feststoffe” wird erfindungsgemaf verstanden,
daB den Feststoffen nur ein Fretheitsgrad zur Be-
wegung zur Verfligung steht, d. h. daB die Fest-
stoffe in einer erzwungenen Bewegungsrichtung
transportiert werden. Ein Ausweichen der Festistoffe
in eine andere Bewegungsrichtung, wie dies bei
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der herk&mmiichen Zufiihrung der Feststoffe in
den Injektor Uber Einlauftrichter bzw. Eintrags-
schurren mdéglich war (Austreten von Mahigut aus
der Stahimiihie aufgrund von Versiopfungen der
Apparatur), ist ausgeschlossen.

Gegenstand der Erfindung ist somit ein Verfah-
ren zum Mikronisieren wvon Feststoffen in
Strahlmihlen, wobei die Feststoffe ber einen In-
jektor in die StrahimUhie singebracht werden und
wobei die Mikronisierung gegebenenfalls in Ge-
genwart von Mahl-und oder Dispergiermitteln er-
folgt, welches dadurch gekennzeichnet ist, daB die
Fesistoffe dem Injektor zwangsweise zugeflihrt
werden.

Die zwangsweise Zuflihrung der Feststoffe er-
folgt vorzugsweise liber eine pneumatische
Fordervorrichtung. In  dieser pneumatischen
F&rdervorrichtung werden die Feststoffe mit einem
Treibgas, vorzugsweise Druckluft. fluidisiert und
zum Injektor transportiert. Die Fluidisierung der
Feststoffe kann auch mit anderen Gasen, wie bei-
spielsweise Dampf, erfolgen.

Um einen st8rungsfreien Betrieb der pneumati-

schen F&rdervorrichtung zu gewdhrleisten, ist es .

vorteilhaft, die Feststoffe zwangsweise und
rickstofBfrei in diese einzu tragen. Dies geschieht
vorzugsweise mittels einer Druckschleuse. Dabei
k&nnen geeignete Druckschleusen verschiedenster
Bauart eingesetzt werden. Bevorzugt werden
Druckschieusen, die aus einer Kombination einer
Austrageschieuse und einer Durchblaseschleuse
bestehen.

Es ist besonders vorteilhaft, wenn der Eintrag

der Feststoffe in die pneumatische
Fdrdervorrichtung in gleichm&Biger Dosierung er-
folgt.

Die gleichmafBige Dosierung wird vorzugsweise
durch Dosierwaagen vorgenommen. Sie kann aber
auch Uber eine Volumenmessung der Feststoffe
erfolgen. Diese Verfahrensvarianten ermdglichen
das  Einhalten von  definierten  Treibgas-
Feststoffverhdltrissen in  der pneumatischen
Fordervorrichtung. Je nach den Erfordernissen
kann dadurch das Treibgas- Feststoffverhiiinis
durch Variation der Festsioffmenge jederzeit Soll-
werten angepaflt werden. ’ —

Beim erfindungsgemégBen Verfahren werden In-
|ektoren bevorzugt, die gemi3B Fig. 1 aus einer
Kombination von einer Dampfleitung (11). einer
Strahidiise (13}, emnem Feststoff- Dampf- Luftmi-
schrohr (14) und einer Fangdiise (15) bestehen.
Diese spezielle Anordnung gewdhrleistet einen
gleichmé&Bigen Eintrag des Feststoff-
Trigergasgemisches in die unter Uberdruck ste-
hende Strahimihle.
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In einer sehr vorteilhaften Variante des erfin-
dungsgeméBen Verfahrens wird die zwangsweise
Zuflihrung der Feststoffe sowie gegebenenfalls die
Zugabe von Mahl-und.oder Dispergierhilfsmittel
Uber eine Druckmessung an einer Einrichtung in
der Strahimihle Uberwacht, wobei die Einrichtung
gegebenenfalls zugleich als Mahi-und/oder Disper-
gierhilfsmittelaufgabevorrichtung dient.

Die Druckmessung erfolgt vorzugsweise in
Mepfzyklen, wobei zwischen den Mefzyklen durch
einen DruckstoB oder durch eine konstante
Spllluftmenge, der zwischen den MeBzyklen ein
DruckstoB Uberiagert ist, ein Verstopfen der Ein-
richtung verhindert wird.

Das erfindungsgemiBe Verfahren kann bei der
Mikronisierung von verschiedensten Feststoffen
eingesetzt werden. Besonders vorteilhaft kénnen
Pigmente, insbesondere anorganische Pigmente
wie Titandioxidpigmente, Eisenoxidpigmente, Chro-
moxidpigmente und Mischphasenpigmente, nach
diesem Verfahren mikronisiert werden. Durch die
spezielle Mahi-bzw. Dispergierhilfsmittelaufgabe-
vorrichtung  in der Strahimihle wird eine
gleichméBige und homogens Beschichtung der
Pigmente mit Dispergierhilfsmitteln erreicht.

Bei der Durchfiihrung des erfindungsgemagen
Verfahrens treten keine Mahistdrungen mit den
damit verbundenen Problemen auf.

Zudem wird durch die beschriebenen Dosier-
und Uberwachungsmafnahmen der Mahlvorgang
und die FOrderung der Feststoffe optimiert. Dies
erm&glicht sine wesentlich hdhere Auslastung der
Strahimiihle, ohne daB eine Qualitdtsminderung der
mikronisierten Feststoffe eintritt.

Gegenstand der Erfindung ist ferner eine Vor-
richtung zur Durchflihrung des erfindungsgemé&pfen
Verfahrens. Diese Vorrichtung besteht aus

a) einer Dosiervorrichtung

b) einer Zwangseintragsvorrichtung
¢) einem Injektor und

d) einer Strahimiihle

Die  Dosiervorrichtung kann aus  unter-
schiedlichsten Einrichtungen bestehen, die eine
Dosierung von Feststoffen ermdglichen. Es ist vor-
teilhaft. wenn sie gemiB Fig. 1 aus einer Kombina-
tion emnes Vorratsgefdfies (1), eines Schwenk-
schiebers (2), eines Zellenrades (3) und einer
Dosierwaage (5) besteht.

Auch die Zwangseintragsvorrichtung, der Injek-
tor und die Strahimihile kénnen verschiedenster
Bauart sein.

Vorzugsweise besteht daber die Zwangsein-
tragsvorrichtung gem3B Fig. 1 aus einer Kombina-
tion einer Eintragsschurre (6), einer Austrags-
schleuse (7), einer Durchblaseschleuse (9) und ein-
er pneumatischen Fdrdervorrichtung (10).

Einzeine Teile der Zwangseintragsvorrichtung -

k&nnen durch andere geeignete Teile bzw. Appara-
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turen ersetzt werden. Beispielsweise kénnen an-
statt der Austragsschleuse (7) und der Durchblase-
schleuse (9). Druckschieusen anderer Art aber glei-
cher Funktionsweise eingebaut sein.

Besonders bevorzugt ist eine erfindungs-
geméfe Vorrichtung, in der der Injektor gemas Fig.
1 aus einer Kombination einer Dampfleitung (11),
giner Strahldlse (13), einem Feststoff- Dampf-
Luftmischrohr (14) und einer Fangdlse (15) be-
steht.

Der Injektor kann aber auch hekd&mmlicher
Bauart sein. Ein solcher Injektor ist beispielsweise
in Winnacker, Klchler, Chemische Technologie, 4.
Auflage, Band 1, S. 93, Carl Hanser Verlag
Minchen, Wien, 1984, abgebildet.

Besonders bevorzugt ist auch eine -erfindungs-
gem&Be Vorrichtung, bei der in der Strahimihle
gemdB Fig. 1 eine Einrichtung (17) zur Druckmes-
sung eingebaut ist, die gegebenenfalls zugleich als
Mahl-und/oder Dispe-
rgierhilfsmittelaufgabevorrichtung dient.

Das erfindungsgemife Verfahren und die
dazugehdrende Vorrichtung sollen anhand der Fig.
1 ndher erldutert werden.

Das Mahigut wird in das Vorratsgefds (1) gege-
ben. Am Auslauf des Vorratsgefdfies befindet sich
ein Schwenkschieber (2), mit dem der Auslauf ge-
schlossen und gedffnet werden kann. Uber die
Dosierwaage (5), die vom Zellenrad (3) gespeist
wird, gelangt das Mahlgut zur Zwangseintragsvor-
richtung. Die Drehzahl des Zellenrades (3) wird
dabei in Abhéngigkeit von der gewlinschten Aufga-
bemenge des Mahlguts geregelt.

Die Verbindungsleitung (4), an die sich ein
Staubfilter anschiieft, dient zum Druckausgleich. In
der Zwangseiniragsvorrichtung gelangt das Mahi-
gut {ber die Eintragsschurre (6) in die Druck-
schleuse, die aus einer Austragsschieuse (7) und
einer Durchblaseschleuse (9) besteht. Uber diese
spezielle Druckschleuse werden die Feststoffe
zwangsweise und rlckstoBfrei in die pneumatische
Fdrdervorrichtung (10) transportiert. In der pneu
matischen F&rdervorrichtung wird das Mahlgut mit
Druckluft fluidisiert und zum Feststoff- Dampf-
Luftmischrohr (14) des Injektors gefdrdert. Die
Druckluftmenge kann dabei mit dem MefBgerat (8)
Uberwacht werden. Das fluidisierte Mahigut wird -
schiieflich mit Dampf, der Uber die Dampfleitung
(11) und die Strahidise (13) zum Feststoff- Dampf-
Luftmischrohr  (14) geleitet wird, Uber die
Fangdise (15) in die Strahimihle (16) transportiert.
Die Dampfmenge wird dabei mit dem MeBgerit
(12) Uberwacht.

Am Eingang der Strahimihie befindet sich eine
Einrichtung (17) zur Druckmessung, Uber die auch
Mahi-und:oder Dispergierhilfsmittel zugegeben wer-
den k&nnen. Die Einrichtung besteht erfindungs-
gemip aus mehreren Offnungen bzw. Rohrenden,
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wobei sich an eine Offnung eine Apparatur zur
Druckmessung anschlieft und {ber die anderen
Offnungen ein oder mehrere Mahl-und oder Disper-
gierhiifsmitte!l den fluidisierten Feststoffen zugege-
ben werden kénnen. Die Zugabe der Mahl-
und-oder Dispergierhilfsmittel erfolgt dabet vorzugs-
weise {ber Dosierpumpen.

Die Druckmessung wird in MeBzyklen durch-
geflihrt. Zwischen den jeweiligen MeBzyklen wird
auf die Einrichtung (17) ein DruckstoB oder eine
konstante Spullluftmenge, der ein DruckstoB
{berlagert ist, gegeben, wodurch ein Verstopfen
der Einrichtung mit Feststoff verhindert wird.

Mit dieser speziellen Einrichtung kann der
gesamte Mahlvorgang, einschlieflich der Dosierung
des Mahlguts, dem Zwangseintrag der Feststoffe in
den Injektor, dem Beirieb des Injektors sowie der
Zugabe von Mahl-und/oder Dispergierhilfsmitieln
{iberwacht werden. Die Zugabe der Mahi-und.oder
Dispergierhilismittel kann mit Hilfe der Dosierwaage
und dieser speziellen MepBeinrichtung exakt in
Abhingigkeit vom Gewicht des Mahiguts erfolgen.

Bei Abweichungen des Druckes innerhalb der
Miihle von einem vorgegebenen Sollwert, d.h. Ab-
weichungen von den optimalen Mahlbedingungen,
kGnnen schnelle KorrekturmaBnahmen durch-
geflhrt werden, wodurch Qualtitdtsschwankungen
bei den mikronisierten Feststoffen sicher vermie-
den werden.

Das folgende Beispiel zeigt die Vorteile des
erfindungsgemifen Verfahrens im Vergleich zu
einem herkdmmlichen Verfahren zum Mikronisieren
von Feststoffen:

Beispiel 1

Ein nach dem Sulfatverfahren hergestelltes
Titandioxidpigment mit Rutilstruktur, das mit 0,8
Gew.-% SiO, und 2,2 Gew.-% Al,O; nachbehandeit
war, wurde unter Zusatz eines Dispergierhilfsmittels
in einer erfindungsgem&Ben Vorrichtung gemif
Abb. 1 mikronisiert. Als Dispergierhilfsmittel wurde
em In Wasser gel8stes Umsetzungsprodukt von
Trimethylolpropan mit Ethylenoxid singesetzt, wie
es in der DE-B-1 467 442, Beispiel 2, beschrieben
ist. Die Menge des Dispergierhilfsmitteis betrug
0.25 Gew.-% bezogen auf das trockene Pigment.

Die Vorrichtung setzte sich aus folgenden Ein-
zelteilen zusammen:

a) einer Dosiervorrichtung, bestehend aus
einer Kombination emnes Vorratssilos (1), eines
Schwenkschiebers (2), eines Zellenrades (3) und
einer Bandwaage (5), wober sdmtiiche Gerdte
tblicher Bauart waren;

b) einer Zwangseintragsvorrichtung, beste-
hend aus einer Kombination emner Eintragsschurre
(6) Ublicher Bauart, einer Austrageschleuse (7}, ein-
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er Durchblaseschleuse (9) und einer pneumati-
schen Fordervorrichtung (10), wobei die Austrag-
schleuse und die Durchblaseschieuse han-
delstibliche Zellenrdder aus V4A-Stahl mit einem
Zellenraddurchmesser von 300 mm waren und die
pneumatische Fdrdervorrichtung eine
PreBluftleitung mit Megbiende war;

c) einem speziellen [njektor mit einer Damp-
fleitung (11) Ublicher Bauart, einer Strahldise (13),
einem Feststoff- Dampf- Luftmischrohr {(14) und ein-
er Fangdise (15), wobei die Strahidiise eine han-
delstibliche Diise aus GuBbronze war, die
Fangdiise aus einem Venturirohr aus ST-6--Stahl
bestand und das Feststoff--Dampf--Luftmischrohr
(14) aus einem V4A-Stahlrohr mit einem Durch-
messer von 80 mm gefertigt war;

d) einer Spiralstrahimihle (18) Ublicher
Bauart mit einem Durchmesser von 915 mm, in der
sich am Eingang der Mihle hinter der Fangdise
{15) eine Einrichtung zur Druckmessung (17) be-
fand, Uber die auch die Dispergierhilfsmittelaufgabe
erfolgte.

Das Dispergierhilfsmitiel wurde in der angege-
benen Menge {iber eine handelsiibliche Dosier-
pumpe dem fluidisierten Pigment zugegeben. Die
Druckmessung erfolgte mit einer
DruckmefBapparatur Ublicher Bauart.

Die pneumatische F&rdervorrichtung wurde mit
Luft mit einem Druck von 4 bar betrieben. Pro
Stunde und pro Tonne des Titandioxidpigmentes
wurden 130 cm? (0,16 Tonnen) Luft verbraucht.

Zur Mikronisierung wurden 2.0 Tonnen Dampf
pro Tonne des Titandioxidpigmentes bend&tigt.

Der Durchsatz des Titandioxidpigmentes be-
trug 2,0 bis 2,0 Tonnen pro Stunde.

Beim Betrieb dieser Vorrichtung traten keinerlei
Mahist6rungen auf und das mikronisierte Titandio-
xidpigment konnte in der gewiinschten guten Qua-
litédt erhalten werden.

Beispiel 2 (Vergleichsbeispiel)

Das in Beispiel 1 eingessizie Titandioxidpig-
ment wurde unter Zusatz des gleichen Dispergier-
hilfsmittels in einer herk&mmlichen Vorrichtung mi-
kronisiert, wie sie in Winnacker. Kichler. Chemi-
sche Technologie, 4. Auflage, Band 1, S. 93. Carl
Hanser Verlag Minchen, Wien. 1984, abgebildet
ist. Es wurde eme Spiralstrahimithie des gleichen
Typs wie in Beispiel 1 eingesetzt.

Der Eintrag des ‘Pigmentes in den Injektor er-
golgte Uber eine Eintragsschurre. wobet der Injek-
tor und die Eintragsschurre. Ublicher Bauart waren.
Die Dispergierhiifsmittelzugabe erfolgte in bekan-
nter Weise durch kontinuierliches Bespriihen des
Pigmentes in der Eintragsschurre m der gleichen
Menge wie in Beispiel 1 angegben.

"
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Beim Betrieb dieser Vorrichtung wurden zur
Mikronisierung 2,4 Tonnen Dampf pro Tonne Titan-
dioxidpigment verbraucht. Der Durchsatz des Titan-
dioxidpigmentes betrug 1.5 bis 1.8 Tonnen pro
Stunde.

Es traten bis zu zehn Mahlst&rungen pro Tag
auf, was damit verbunden auch zur Produktion von
Pigment mit teilweise verminderter Qualitét flhrte.

Der Vergleich zu Beispiel 1 zeigt, daB bei An-
wendung des erfindungsgemé&Ben Verfahrens die
Durchsatzmengen des Titandioxidpigmentes erhe-
blich gesteigert werden konnten. Damit verbunden
war eine Dampfersparnis von 0.4 Tonnen pro
Tonne des Titandioxidpigmentes und die Produk-
tion von Pigment mit verminderter Qualitdt wird
sicher vermieden.

Anspriiche

1. Verfahren zum Mikronisieren von Feststoffen
in Strahlmihlen, wobei die Feststoffe {iber einen
injektor in die Strahimihle eingebracht werden und
wobei die Mikronisierung gegebenenfalls in Ge-
genwart von Mahl-und:oder Dispergierhilfsmittein
erfolgt. dadurch gekennzeichnet, daf die Feststoffe
dem Injektor zwangsweise zugeflihrt werden.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, daB die zwangsweise Zuflihrung
Uber eine pneumatische Férdervorrichtung erfolgt.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch ge-
kennzeichnet, daB die Feststoffe zwangsweise und
rUckstoBfrei in die pneumatische Fdrdervorrichtung
eingetragen werden.

4. Verfahren nach Anspruch 3. dadurch ge-
kennzeichnet, daBl der Eintrag der Feststoffe mittels
siner Druckschleuse erfolgt.

5. Verfahren nach Anspruch 3 oder 4, dadurch
gekennzeichnet, daB der Eintrag in gleichmipiger
Dosierung erfolgt.

6. Verfahren nach einem oder mehrerer der
Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daf
der Injektor aus einer Kombination von einer Damp-
fleitung (11), einer Strahldiise (13), einem Feststoff-
Dampf- Luftmischrohr (14) und einer Fangdise
{15) besteht.

7. Verfahren nach einem oder mehrerer der
Anspriiche 1 bis 6. dadurch gekennzeichnet, daf
die zwangsweise Zuflhrung der Feststoffe sowie
gegebenenfalls die Zugabe von Mahi-und oder Di-
spergierhilfsmittein  Uber eine Druckmessung an
emner Einrichtung in der Strahimiihie {berwacht
wird, wobei die Einrichtung gegebenenfalls zu-
gleich als Mahl-und:oder Dispergierhilfsmittelaufga-
bevorrichtung dient. -

8. Verfahren nach Anspruch 7. dadurch ge-
kennzeichnet, daB die Druckmessung in MeBzyklen
erfolgt und daB zwischen den MeBzyklen durch
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einen Druckstof oder durch emne konstante
Spilluftmenge. der zwischen den MefBzykien ein

Drucksto {berlagert ist, ein Verstopfen der Ein-

richtung verhindert wird.

9. Vorrichtung zur Durchflihrung des Verfah-
rens nach einem oder mehrerer der Anspriiche 1
bis 8, bestehend aus

a) einer Dosiervorrichtung,

b) einer Zwangseintragsvorrichtung,
c) einem Injektor und

d) einer Strahimiihie

10. Vorrichtung nach Anspruch 9, dadurch ge-
kennzeichnet, daB die Zwangseintragsvorrichtung
aus einer Kombination von einer Eintragsschurre
(6), einer Austragsschleuse (7), einer Durchblase-
schleuse {9) und einer pneumatischen
F&rdervorrichtung (10) besteht.

11. Vorrichtung nach Anspruch 9 oder 10.
dadurch gekennzeichnet, dafl der Injektor aus einer
Kombination von einer Dampfleitung {11), einer
Strahldlse (13), einem Feststoff- Dampf--Luftmi-
schrohr (14) und einer Fangdise (15) besteht.

12. Vorrichtung nach einem oder mehrerer der
Anspriiche 9 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daf
sich in der Strahimiihie eine Einrichtung (17) zur
Druckmessung befindet, die gegebenenfalls zu-
gleich als Mahl-und:oder Dispergie-
rhilfsmittelaufgabevorrichtung dient.
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