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(54) Verfahren und Vorrichtung zur kontinuierlichen Vermischung einer Trépfchendispersion mit
einer Fliissigkeit

(57) Es werden ein Verfahren und eine Vorrichtung
zur schonenden kontinuierlichen Vermischung einer
Trépfchendispersion mit einer Flissigkeit beschrieben,
wobei die Flissigkeit in Form einer Vielzahl feiner Flis-
sigkeitsstrahlen in die Trépfchendispersion injiziert wird,
so daB die kinetische Energie der Flussigkeitsstrahlen
auf kurze Entfernung von der Injektionsstelle dissipiert

und die weitere Vermischung durch eine in dem Behal- —

ter erzeugte Umwalzstrémung mit Schergeschwindig-
keiten unterhalb 20/s erfolgt.
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Beschreibung

[0001] Eine Vielzahl von technischen Prozessen zur
Herstellung von feinteiligen kugelférmigen Polymeren
oder Mikrokapseln beruht darauf, daB zunéchst eine
Trépfchendispersion oder mit einer flissigen Halle
umgebene Kerne aus feinteiligem, flissigem oder
festem Material erzeugt werden, wobei anschlieBend
durch Zugabe einer weiteren Flissigkeit, z.B. eines
Hérters oder einer Saure oder Base zur Anderung des
pH-Wertes der Dispersion die Trépfchen bzw. die die
Teilchen umschlieBende flussige Hille gehartet bzw.
stabilisiert wird.

[0002] Dabei besteht das Problem, die Fllssigkeit so
schonend in die Trépfchendispersion einzumischen,
daB eine Agglomeration und Koaleszenz der Trépfchen
und damit eine Stérung der TrépfchengréBenverteilung
vermieden wird.

[0003] Beispielsweise wird bei dem weit verbreiteten
Verfahren zur Mikroverkapselung durch Koazervation
bzw. Komplexkoazervation eine Tropfchendispersion in
einer waBrigen Gelatinelésung bzw. einer waBrigen
Lésung von Gelatine und Gummiarabicum bei im
wesentlichen neutralen pH-Wert erzeugt, wobei die
Tropfchen mit einer Gelatineschicht belegt werden. Die
Verkapselung erfolgt durch Zugabe eines Copolymeren
unter Zusatz einer waBrigen Lésung einer anorgani-
schen Saure, gegebenenfalls mit anschlieBender
Absenkung der Temperatur der Dispersion. Die so
erhaltenen Kapseln sind bereits so stabil, daB sie gewa-
schen und gegebenenfalls durch Zugabe von Formalin
unter pH-Werterhéhung gehartet werden kénnen.
Dagegen ist die Suspension von mit Gelatine belegten
Trépfchen vor der Anséuerung sehr empfindlich gegen
mechanische Beanspruchung. Die Vermischung mit der
Saurelésung muB also sehr schonend erfolgen.

[0004] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein
Verfahren und eine Vorrichtung zur kontinuierlichen Ver-
mischung einer Tropfchendispersion mit einer Flissig-
keit durch Einleiten der Flissigkeit in einen von der
Trépfchendispersion durchstrémten Behélter bereitzu-
stellen, bei dem die Einmischung der Flussigkeit scho-
nend, d.h. bei médglichst geringer mechanischer
Beanspruchung durchgefihrt wird.

[0005] ErfindungsgemaB wird die Aufgabe dadurch
gelost, daB die Flussigkeit in Form von einer Vielzahl
von feinen Flussigkeitsstrahlen in die Trépfchendisper-
sion injiziert wird, wobei die Energie der FlUssigkeits-
strahlen in kurzer Entfernung hinter der Injektionsstelle
abgebaut wird, und die weitere Vermischung durch eine
in dem Behélter erzeugte Umwalzstrémung mit Scher-
geschwindigkeiten unterhalb 20/s erfolgt.

[0006] Vorzugsweise wird die Trépfchendispersion zur
Anregung der Umwalzstrdmung axial in einen zylindri-
schen Behalter eingeleitet, wobei die Einleitgeschwin-
digkeit der Trépfchendispersion 15- bis 100-mal gréBer
ist als die aufgrund des Durchsatzes durch den zylindri-
schen Behalter ermittelte mittlere Geschwindigkeit
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(,Durchstrémgeschwindigkeit™). Hierdurch wird in dem
zylindrischen Behalter eine axiale Vorwartsstrémung
und eine periphere Rickwartsstrémung mit entspre-
chender Strémungsumlenkung im Abstand zur Einleit-
stelle far die Trépfchendispersion erzeugt, die von den
Trépfchen mehrfach durchlaufen wird. Dabei kann die
Durchstrémgeschwindigkeit durch den zylindrischen
Behalter im Bereich von 0,1 bis 0,5 cm/s betragen. Ent-
sprechend wird die Trépfchendispersion mit einer
Geschwindigkeit von 3 bis 15 cm/s in den zylindrischen
Behalter eingeleitet.

[0007] Vorzugsweise ragtdie Einleitstelle fur die Tropf-
chendispersion axial in den zylindrischen Behalter hin-
ein, so daB der zylindrische Behélter rlckseitig zur
Einleitstelle einen Ringraum aufweist, in dem die Ruck-
strémung in eine Vorwértsstromung umgelenkt wird.
[0008] Die in die Trépfchendispersion einzumi-
schende Fliussigkeit wird vorzugsweise durch den Man-
tel des zylindrischen Behélters in die Rickstrémung
eingedist. Vorzugsweise weist der zylindrische Behal-
termantel in einer Ebene senkrecht zur Behélterachse
eine Vielzahl von Dusen auf, durch die die Flussigkeit
eingeleitet wird. Die Einleitgeschwindigkeit fir die Flis-
sigkeit kann typischerweise 1 bis 5 m/s betragen.
[0009] Vorzugsweise erfolgt die Eindisung der Flis-
sigkeitsstrahlen mit einer Richtungskomponente entge-
gen der peripheren Rickstrdmung der Trépfchen-
dispersion, so daB die Flussigkeitsstrahlen in dem die
Einleitstelle fiir die Trépfchendispersion umgebenden
Ringraum eine periphere Vorwartsstrdomung erzeugen.
Hierdurch wird in dem die Einleitstelle umgebenden
Ringraum ein besonders intensiver Stoffaustausch
bewirkt. Die durch die Flssigkeitsstrahlen eingebrachte
Impulskomponente parallel zur Behélterachse, kann
etwa in der GréBenordnung des Impulseintrages durch
die Tropfchendispersion liegen, insbesondere etwa das
1- bis 10-fache des Impulseintrags durch die Trépfchen-
dispersion betragen.

[0010] In einer weitere bevorzugten Ausfiihrungsform
der Erfindung erfolgt die Einleitung der Tropfchendi-
spersion in den zylindrischen Behalter von unten nach
oben, wenn die Trépfchen ein geringeres spezifisches
Gewicht aufweisen als die kontinuierliche Phase. In die-
sem Falle erfahren die Trépfchen einen Aufirieb, der
dazu fuhrt, daB in dem die Einleitstelle fur die Tropf-
chendispersion umgebenden Ringraum die Trépfchen-
konzentration verarmt. Entsprechend weist die in dem
Ringraum vorhandene periphere Aufwartsstréomung
eine reduzierte Trépfchenkonzentration auf. Dies ist ins-
besondere dann von Bedeutung, wenn aus Grilnden
der Wirtschaftlichkeit Trépfchendispersionen mit sehr
hohen Trépfchenkonzentrationen von 40 bis 60 Vol-%
eingesetzt werden. Die Eindisung der Flissigkeit
erfolgt dann namlich in eine Trépfchendispersion mit
erheblich reduzierter Trépfchenkonzentration, so daB
das Risiko der Agglomeration von Trépfchen im Bereich
der Eindiisung weiter reduziert wird.

[0011] Entsprechend wird vorzugsweise die Durch-
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strémrichtung durch den zylindrischen Behélter von
oben nach unten gewahlt, wenn die Trépfchen eine gré-
Bere Dichte aufweisen, als die kontinuierliche Phase.
[0012] Die Erfindung wird nachfolgend anhand der
beigefligten Figuren naher erlautert.

Fig. 1 zeigt eine erfindungsgemaRe Vorrichtung zur
kontinuierlichen Vermischung einer Tropf-
chendispersion mit einer Flussigkeit.

zeigt in vergrdBerter Darstellung den Bereich
der Einleitung von Trépfchendispersion und
Flussigkeit mit den dort herrschenden Stro-
mungsverhalinissen.

Fig. 2

[0013] Fig. 1 zeigt prinzipiell einen Behalter 1 in Form
einer zylindrischen Saule mit einem axial angeordneten
Einleitrohr 2 flr die Trépfchendispersion. Die Erzeu-
gung der Tropfchendispersion kann nach an sich
bekannten Verfahren erfolgen. Beispielsweise kann die
Trépfchendispersion durch Eindlsen der die Trépfchen
bildenden Flussigkeit in eine waBrige Gelatinelésung
erzeugt sein. Auf einer Umfangslinie senkrecht zur
Achse 3 des zylindrischen Behélters 1 sind eine Viel-
zahl von Duisen 4, beispielsweise mit einem Durchmes-
ser von 0,4 mm vorgesehen. Die Zahl der Diisen kann
beispielsweise 12 bis 120 betragen. Die Disen werden
aus einem Ringkanal 5 gespeist, in den die Fliissigkeit
durch eine oder mehrere Zuleitungen 6 eingeleitet wird.
Wie dargestellt, weisen die Disen 4 schrag nach oben,
so daB die eingeduste Fllssigkeit eine Richtungskom-
ponente in Durchstrémrichtung des Behélters 1 auf-
weist. Die Querschnittsflache des Einleitrohres 2 flr die
Tropfchendispersion kann 1/12 bis 1/45 der Quer-
schnittsflache des zylindrischen Behalters 1 betragen.
Durch die einstrémende Trépfchendispersion wird der
Behalterinhalt zu einer Umwalzstrémung mit axialer
Vorwartsstrdmung 10 und peripherer Rickwartsstro-
mung 11 angeregt. Je nach Ausdehnung des zylindri-
schen Behélters 1 in axialer Richtung wird die
Umwalzstrémung in einer oder mehreren Ebenen 12
umgelenkt. Zur Gewahrleistung einer méglichst rotati-
onssymmetrischen Strémungsverteilung weist der
Behélter 1 oberhalb der Zeichnung (nicht dargestellt)
einen axialen AuslaB mit konischem Ubergang zum
AuslaBquerschnitt auf Erfindungsgeman soll die durch
die Umlaufstrémung bewirkte Schergeschwindigkeit der
Trépfchendispersion unterhalb von 20/s, bevorzugt
unterhalb 10/s, liegen. Dabei wird zur Abschéatzung der
Schergeschwindigkeit die doppelte Einstrémgeschwin-
digkeit der Trépfchendispersion durch den halben
Behalterradius dividiert. Das Einleitrohr 2 fir die Tropi-
chendispersion ragt mindestens (ber eine Lange, die
dem Radius des Behélters 1 entspricht, in diesen hin-
ein, so daB rlckwartig von der Einleitstelle ein Ring-
raum 7 gebildet wird, in dem die Ruackstromung 11
umgelenkt wird. Wie aus der Zeichnung ersichtlich, sind
die Dusen 4 schrag nach oben gerichtet, so daB in dem
Ringraum 7 eine periphere Vorwartsstrémung 13 ange-
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regt wird. Hierdurch wird einerseits die Rickstrémung
11 in dem Ringraum 7 in eine axiale und eine periphere
Vorwartsstrémung geteilt, so daB ein intensiver Aus-
tausch stattfindet, und andererseits eine zusatzliche Zir-
kulationsstrémung im Ringraum 7 erzeugt, die aufgrund
der langeren Verweilzeit und der Dichteunterschiede
von Trépfchen und kontinuierlicher Phase sowie Ver-
dinnung durch die zugefihrte Flissigkeit eine erheb-
lich reduzierte Trépfchenkonzentration aufweist.

[0014] Fig. 2 zeigt eine vergroBerte Darstellung der
Strémungsverhaltnisse im Bereich des Ringraumes 7,
wobei die strichlierten Linien 21 und 22 die Grenzen
zwischen den Stromungsbereichen mit Vorwartskom-
ponente einerseits und Riickstrdomungskomponente
andererseits angeben.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur kontinuierlichen Vermischung einer
Trépfchendispersion mit einer Flussigkeit durch
Einleiten der Flussigkeit in einen von der Trépfchen-
dispersion durchstrémten Behalter, dadurch
gekennzeichnet, daB die Flissigkeit in Form einer
Vielzahl feiner Fllssigkeitsstrahlen in die Tropf-
chendispersion injiziert wird, so daf die kinetische
Energie der Flussigkeitsstrahlen auf kurze Entfer-
nung von der Injektionsstelle dissipiert und die wei-
tere Vermischung durch eine in dem Behalter
erzeugte Umwalzstromung mit Schergeschwindig-
keiten unterhalb 20/s erfolgt.

2. \Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die Trépfchendispersion axial mit
einer Geschwindigkeit, die 15- bis 100-mal gréBer
ist als die Durchstrdomgeschwindigkeit durch den
Behalter, in diesen ruckstromungsfrei eingeleitet
wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, daB die Flissigkeitsstrahlen einen
Durchmesser von 0,1 bis 0,8 mm aufweisen.

4. \Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, daB die Maximalge-
schwindigkeit der Umwalzstrémung 5- bis 20-mal
groBer ist als die Durchstrémgeschwindigkeit.

5. \Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, daf die Umwalzstrémung
aus einer axialen Strémung in Durchstromrichtung
und einer peripheren Rlckstrdmung besteht.

6. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnet, daB die Injektion der
Flussigkeit in einer Ebene, die in bezug auf die
Durchstrémrichtung etwa in Héhe der Einleitstelle
fur die Trépfchendispersion liegt, mit einer Stro-
mungskomponente in Durchstrémrichtung erfolgt,
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so daB unterhalb der Ebene eine periphere Stro-
mung in Durchstrémrichtung erzeugt wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 6,
dadurch gekennzeichnet, daB3 die Durchstrémrich-
tung nach oben gerichtet wird, wenn die Trépfchen
spezifisch leichter als das Dispergiermedium sind,
bzw. nach unten, wenn die Trépfchen spezifisch
schwerer als das Dispergiermedium sind.

Vorrichtung zur kontinuierlichen Vermischung einer
Flussigkeit mit einer Trépfchendispersion enthal-
tend einen zylindrischen Behalter mit einem zentra-
len EinlaB fur die Trépfchendispersion und einer
Vielzahl von Injektionsdiisen mit geringem Durch-
messer, die in einer Schnittebene der Behalter-
wand senkrecht zur Achse und in
Durchstrémrichtung etwa in Héhe des Einlasses in
den Behalter minden.

Vorrichtung nach Anspruch 8, wobei die Injektions-
disen eine Richtungskomponente in Durchstrém-
richtung aufweisen und der EinlaB als in den
Behalter hineinragendes EinlaBrohr ausgebildet so
dafB der Behalter rlckseitig zur EinlaBstelle einen
das EinlaBrohr umgebenden Ringraum aufweist.

Vorrichtung nach Anspruch 8 oder 9, wobei das
EinlaBrohr eine Querschnittsflache von 1/12 bis
1/45 der Behalterquerschrittsflache aufweist.
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