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STRESZCZENIE

W procesie mokrej granulacji realizowanej w obrotowych bebnach zasadniczy
wplyw na przebieg procesu i wlasciwosci wytworzonego produktu majg zjawiska
i przemiany zachodzace na granicy faz mediow uczestniczacych w ruchu przesy-
powym nawilzonego ztoza materialu. Oddzialywania miedzy poszczegdlnymi
ziarnami materiatu lub pewnymi ich zbiorami s3 zalezne od wilasciwosci po-
szczegblnych mediow, a w szczegdlnosci od skladu ziarnowego granulowanego
surowca.

W niniejszej pracy, w oparciu o wyniki badan wiasnych oraz przedmiotowa
literature, przedstawiono ocen¢ wplywu warunkoéw prowadzenia procesu granulacji
na wilasciwosci czastek produktu wytworzonego z materiatow drobnoziarnistych
o roznych sktadach ziarnowych.

W pierwszej czeSci pracy scharakteryzowano podstawowe wiasciwosci
materialow ziarnistych, a takze sposoby ich okreslania.

W kolejnym rozdziale przedstawiono stan wiedzy w zakresie mechanizmow
powstawania i wzrostu aglomeratow. Omowiono kinetyke formowania zarodkow,
zagadnienia dotyczace wzajemnych relacji ciecz wigzaca-materiat drobnoziarnisty,
a takze przedstawiono modele wzrostu dotyczace zaréwno etapu nukleacji, jak
i dalszego wzrostu granul na drodze koalescencji, Scierania i nawarstwiania.

Rozdzial 4 zawiera opis modelowych materiatow drobnoziarnistych stoso-
wanych podczas badan do$§wiadczalnych, sposob ich przygotowania, a takze
podstawowe wlasciwosci fizyczne. Przedstawiono tu rowniez opis uzytej aparatury
badawczej oraz dobor warunkow nawilzania ztoza w procesie granulacji.

W rozdziale 5 przedstawiono wyniki badan kinetyki wzrostu aglomeratow
w procesie granulacji bebnowej dla r6znych materialdow drobnoziarnistych i r6znych
warunkow procesowych. Omowiono wptyw warunkoéw nawilzania ztoza (wilgotno-
$ci wsadu, intensywnosci nawilzania, wielko$ci kropel cieczy wigzacej) na prze-
bieg procesu i sklad granulometryczny przetwarzanego wsadu. Zaproponowano
mape¢ zakresow granulacji wyrozniajacg trzy roézne obszary przebiegu procesu
w zaleznos$ci od wilgotnosci wsadu i rozmiarow kropel cieczy wiazacej.

Rozdzial 6 jest po§wiecony ocenie porowatosci aglomeratow wytworzonych
w procesie mokrej granulacji materiatdw o r6znym uziarnieniu, przy zmiennych
warunkach nawilzania wsadu. Przedstawiono zaleznos$ci opisujace szybkos¢
zageszczania ziaren w granulach w trakcie procesu w funkcji wilgotnosci wsadu
i $redniego rozmiaru ziaren surowca. Okre$lono naktady energii koniecznej na
jednostkowy przyrost zagegszczenia ziaren w granulach wytworzonych z ma-
terialow o roznym uziarnieniu, w zalezno$ci od wilgotnosci wsadu.

W rozdziale 7 przedstawiono wyniki badan gestosci nasypowej granulatu
wytworzonego z réznych surowcdéw, przy zmiennych warunkach nawilzania.
Przedstawiono analiz¢ zmian gestosci nasypowej granulowanego ztoza w trakcie
procesu uwzgledniajacg zmiany skladu ziarnowego wsadu oraz zageszczanie
ziaren w granulach.



Rozdziat 8 prezentuje badania wytrzymalosci mechanicznej granul. Przed-
stawiono metody badan wytrzymatosciowych, a takze formy niszczenia granul
o r6znych wlasciwosciach fizycznych. W czgSci doswiadczalnej przedstawiono
wyniki badan wytrzymalo$ci na $ciskanie pojedynczych granul w stanie wysu-
szonym, wytworzonych w procesie mokrej granulacji bebnowej, przy roznych
parametrach procesowych. Dokonano analizy wptywu skiadu ziarnowego granu-
lowanego surowca oraz warunkoéw jego nawilzania na warto$ci sit i naprezen
sciskajacych, powodujacych niszczenie granul o okreslonych wymiarach. Przedsta-
wiono rowniez wyniki oceny wytrzymatosci granulatu przy wykorzystaniu testu na
$cieranie.

W rozdziale 9 przedstawiono zagadnienia zwigzane z dynamikg wsadu prze-
sypujacego si¢ w obrotowym bebnie. Na podstawie chwilowych wartosci momentu
obrotowego rejestrowanego na wale granulatora okre$lano zapotrzebowanie mocy
w poszczeg6lnych fazach procesu granulacji, a nastgpnie jednostkowe zuzycie
energii na przetworzenie nawilzonego ztoza w granulat. Okreslono wplyw
$redniego wymiaru ziaren surowca i wilgotno$ci wsadu na naktady energetyczne
odniesione do jednostkowego przyrostu sredniego wymiaru granul.



WYKAZ WAZNIEJSZYCH OZNACZEN
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— stata

— constant

— stata

— constant

— liczby kapilarna

— the capillary number

— rozmiar ziarna materialu proszkowego (surowca), um
— particle size of raw material, pm

— $rednica wewngtrzna bebna, m

— inner diameter of the drum, m

— liczba deformacji

— deformation number

— rozmiar czgstki granulowanego produktu, mm

— particle size of granulated product, mm

— $redni rozmiar zarodkoéw granul po etapie nawilzania, mm
— mean size of granule nuclei after wetting, mm

— $redni rozmiar czgstek granulowanego produktu, mm
— mean particle size of granulated product, mm
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— $redni rozmiar ziaren klasy “i”, pm

— mean particle size of class “i”, um,

— rozmiar kropli cieczy wiazacej, mm

— binder droplet size, mm

— $redni rozmiar kropel cieczy wigzacej, um

— mean binder droplet size, um

— $redni rozmiar ziaren surowca, pm

— mean particle size of raw material, um

— modut sprezystosci (Younga), Pa

— Young’s elastic modulus, Pa

— jednostkowa energia podczas granulacji, J/kg
— unit energy during granulation, J/kg

— wspolczynnik tarcia wewnetrznego

— coefficient of inner friction

— twardo$¢

— hardness

— wysokos$¢ przegrod wzdhuznych w bebnie, m
— height of longitudinal baffles in the drum, m
— intensywno$¢ nawilzania zloza, -

— feed wetting intensity, -



K,  —wspotczynnik sptaszczenia (koncentracji)
— concentration coefficient

K>,  —wspotczynnik asymetrii (sko$nosci)
— asymmetry coefficient

L,  —dhigosc bebna, m
— length of the drum, m

m — masa zloza, kg
— mass of the feed, kg
M —moment na wale granulatora, Nm

— the torque on granulator shaft, Nm
M(t) - chwilowa warto$¢ momentu na wale granulatora, Nm
— instantaneous moment on granulator shaft, Nm
Mg = dg, — $redni rozmiar granul, mm
— mean granule size

my,=ds; — $redni rozmiar ziaren surowca drobnoziarnistego, pm
— mean particle size of raw material, um
m,  — masa nawilzonego wsadu w bebnie, kg
— mass of wetted feed in the drum, kg
m.  —masa cieczy wiazacej, kg
— binder mass, kg
M;  — moment biegu jalowego (na pusty granulator), Nm
— the torque of idle run (at empty granulator), Nm
M,  —moment centralny rzedu k
— central moment of the k-th order
my ~ — moment zerowy rzgdu k
— ordinary moment of the k-th order
m;  — masa suchego wsadu ziarnistego, kg

— mass of dry material in the drum, kg
M,  —jednostkowy moment obrotowy, Nm/kg
— unit torque, Nm/kg

m,  —masa cieczy wiazacej, kg
— binder mass, kg
N — liczba obrotow bebna w czasie granulacji, obr
— drum revolutions number during granulation, rev
N,  —jednostkowe zapotrzebowanie mocy, W
— unit power demand, W
n — predkos¢ obrotowa bebna, 1/s

— rotational speed of the drum, 1/s
ng,  — krytyczna predkos$¢ obrotowa, 1/s
— critical rotational speed, 1/s



N,  —liczba obrotow bebna w czasie nawilzania, obr
— drum revolutions number during wetting, rev

N,  —jednostkowe zapotrzebowanie mocy, W/kg
— unit power demand, W/kg

P — niszczaca sifa Sciskajaca, N
— crushing force, N

Da — ci$nienie powietrza, Pa
— air pressure, Pa

pw  — ci$nienie wody, Pa

— water pressure, Pa
q = 0./0, — stopien rozpadu strugi, -
— liquid dispersion degree, -

Q. - natgzenie przeptywu powietrza, m’/h
— air flow rate, m>/h

qi — udziat masowy frakcji, -
— percent of mass fraction, -

O, - natezZenie przeptywu wody, m’/h
— water flow rate, m’/h

rp — promien bgbna, m
— drum radius, m

S — stopien saturacji wsadu, -
— saturation degree of the feed -

Se — stopien saturacji granul, -

— granule saturation degree, -

Sty — liczba deformacji Stokesa
— Stokes deformation number

Str* — bezwymiarowe naprezenie uplastyczniajace
— dimensionless peak flow stress

St,  — lepkosciowa liczba Stokesa
— viscous Stokes number
Sw  — powierzchnia wiasciwa kropel, m*/m’
— specific surface of the droplets,
S,  — powierzchnia wlasciwa ziaren surowca, m>/m’
— specific surface of the particle of raw material, m’/m’
t — czas granulacji, min
— granulation time, min
t — calkowity czas granulacji, min

— total granulation time, min
tynax — maksymalny czas granulacji, s
— limiting (maximum) granulation time, s
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— czas nawilzania ztoza, min
— feed wetting time, min

— czas penetracji kropli, s

— drop penetration time, s

— czas nasycania porow, s

— time of pore filling, s

— maksymalny czas nasycania osiggnigty w czasie prob, s

— maximum time of pore filling obtained in the experiment, s

— predkos¢ zderzenia czastek, m/s

— velocity of particle collision, m/s

— objetos¢ catkowita zloza, m’

— total volume of the feed, m’

— objetos¢ cieczy wigzacej, m’

— binder volume, m’

— objeto$¢ powietrza w materiale wsadu /poréw/, m’®
— volume of air contained in the bed /pores/, m’

— objetos¢ ziaren ciata statego, m’

— volume of feed particles, m’

— objetos¢é cieczy wigzacej, m’®

— binder volume, , m°

— wilgotnos$¢ ztoza, kg cieczy/kg suchego materiatu
— moisture content of the feed, kg liquid/kg dry material
— udziat masowy frakcji, -

— percent of mass fraction, -

— dynamiczna granica plastycznosci, Pa

— granule plastic yield stress, Pa

— parametry krzywych sktadu ziarnowego granulatu

— parameters of size distribution curves of the granulated product

Z;= 0, ty/tgnax — wWzgledna zdolno$é ssaca

— relative sucking ability

Symbole greckie
Ji] — kat pochylenia powierzchni swobodnej wsadu
— angle of free surface inclination of the feed
£ — $rednia porowatos¢ surowca, -
— mean porosity of raw material, -
& — porowato$¢ wewnetrzna granul, -
— porosity of granules (intra-granular porosity) -
En — porowato$¢ migdzygranulkowa, -
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— intergranular porosity, -
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Pgb
Pn
Pl
Pz
P
Pe
Prg
Phng0

Ps

O;
O50
O;

o/d;

— $rednie zageszczenie ziaren w granulach, -

— mean particle consolidation in the granules, -
— stopien zageszczenia granul, -

— granule consolidation degree, -

— stopien zageszczenia granul otrzymanych po zakonczeniu nawilzania, -

— consolidation degree of the granules obtained after wetting, -
— kat zwilzania

— angle of contact

— lepkos¢ cieczy

— liquid viscosity,

— gesto$¢ materiatu drobnoziarnistego (surowca), kg/m’
— density of fine-grained material, kg/m’

— gesto$é nasypowa granul, kg/m®

— bulk density of granules, kg/m’

— érednia gesto$é nasypowa surowca, kg/m’

— mean bulk density of raw material, kg/m’

— gesto$¢ nasypowa luzno usypanego surowca, kg/m’

— bulk density of loose raw material, kg/m’

— gesto$é nasypowa zageszczonego surowca, kg/m’

— bulk density of condensed raw material, kg/m’

— gesto$¢ wody, kg/m’

— density of water, kg/m’

— gestosé granulek, kg/m’

— density of granules, kg/m’

— gesto$é nasypowa granulowanego wsadu, kg/m®

— bulk density of granulated feed, kg/m’

— gestosé nasypowa wsadu po nawilzaniu, kg/m’

— bulk density of the feed after wetting, kg/m’

— gestosé surowca, kg/m’

— density of raw material, kg/m’

— odchylenie standardowe

— standard deviation

— niszczace napre¢zenie Sciskajace, Pa

— breaking stress, Pa

— wytrzymato$¢ na $ciskanie granul po okresie nawilzaniu, Pa
— compressive strength of granules after wetting period, Pa
— wytrzymato$¢ granul na rozciaganie, Pa

— tensile strength of granules, Pa

— wspolczynnik zmiennos$ci

— coefficient of variation
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[0} — stopien wypetnienia bebna, -

— drum filling degree, -
On — stopien wypelnienia poréw ciecza, -
— ratio of pores filling with liquid, -
v — wzgledny wspotczynnik wypelnienia porow, -
— the relative ratio of pores filling, -
Y, — bezwymiarowy strumien zraszania
— dimensionless spray flux
0] — predkos¢ katowa granulatora, 1/s

— angular velocity of the granulator, 1/s
.  — krytyczna predkos¢ katowa granulatora, 1/s
— critical angular velocity of the granulator, 1/s

12



1. WSTEP

W wielu gateziach gospodarki przetwarza si¢ bardzo duzo réznorodnych
materiatow stalych, majacych na pewnym etapie posta¢ drobnoziarnistg. Ich
indywidualne cechy sprawiaja, Ze procesy wytwarzania badz przerobki takich
materialdow muszg by¢ $cisle dostosowane do wilasciwosci kazdego z nich. Trudno
zatem o szersze uogoélnienia, obejmujgce nawet tylko pewna grupe materiatow badz
procesow. Problem ten dotyczy rowniez procesow aglomeracji materiatow proszko-
wych i pylistych. Mimo wieloletnich i szerokich badan w tym zakresie nie udato si¢
opracowa¢ ogolnych zaleznosci, pozwalajacych przewidzie¢ przebieg procesu
w oparciu o wlasciwosci poszczegolnych mediow, a aglomeracja nadal w znacznej
czesci pozostaje bardziej ,,sztuka” niz nauka.

Granulacja, okreslana rowniez jako aglomeracja, peletyzacja, grudkowanie
jest procesem tgczenia drobnych czastek, takich jak pyly, proszki w wicksze
agregaty (granule) o okreslonej wytrzymatosci mechanicznej, w ktérych nadal
mozna jeszcze wyrozni¢ poczatkowe (wyjsciowe) ziarna materiatu. Aglomeracja
drobnych ziaren ciala statego w wigksze skupiska nastepuje wskutek fizycznych
lub/oraz chemicznych mechanizméw taczenia.

W procesie mokrej granulacji, na czastki podlegajace mieszaniu (w bgbnach
przesypowych, talerzach, ztozu fluidalnym, mikserach szybkotnacych itp.) natryski-
wana jest ciecz wigzaca, ktora laczy ziarna ze sobg za pomocg kombinacji sit
kapilarnych i lepkosciowych. Silniejsze wigzania migdzyziarnowe mogg by¢
utworzone podczas dalszych operacji, takich jak suszenie, spiekanie.

Granulacja jest przykladem projektowania czastek. Uzyskanie pozadanych
wiasciwos$ci produkowanych granul wymaga zaprojektowania zar6wno parametrow
zloza (dobor wilasciwosci materialu drobnoziarnistego 1 cieczy wiazacej), jak
i parametréw procesowych (dobor typu granulatora, parametrow jego pracy,
warunkow nawilzania).

Proces granulacji prowadzi si¢ z wielu réoznych powodow, ktore wynikaja
m.in. z korzystniejszych wlasciwosci granulatu w stosunku do materiatu wyjscio-
wego. Niektore z pozadanych efektow wynikajacych z przetworzenia materiatow
sypkich w granulat to:

— ograniczenie pylenia, co zmniejsza straty materiatowe, ryzyko wdychania

i eksplozji,

— poprawa sypkosci, a takze doktadnosci podawania (ulatwienie kontroli

dozowania);

— zmniejszenie ryzyka zbrylania, tworzenia nawisOw w zbiornikach maga-

zynowych,

— mozliwo$¢ zwigkszenia ggstoSci nasypowej, co zmniejsza koszty maga-

zynowania i transportu,

— zmniejszenie strat ci$nienia przeplywu plynow przez ztoze ziarniste, co

jest korzystne m.in. w wielkich piecach i na hatdach,

— ulatwienie kontroli szybkosci rozpuszczania,
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— zapobieganie segregacji czastek w czasie réznych operacji stosowania

uktadoéw wielosktadnikowych.

Produkty granulacji ze wzgledu na swoja porowatg struktur¢ znajduja czgsto
zastosowanie rowniez tam, gdzie wymagana jest duza powierzchnia kontaktu mie-
dzyfazowego, np. jako katalizatory lub srodki wymagajace szybkiego rozpuszczania.

Granulacja znajduje szerokie zastosowanie w wielu galeziach przemyshy,
wlaczajac przerobke mineratlow, produkty rolne, detergenty, farmaceutyki, srodki
spozywcze, a takze roznego rodzaju substancje chemiczne. W przemysle chemii-
cznym szacuje si¢, ze 60% produktow jest wytwarzana w postaci proszkowej badz
pylistej, a dalsze 20% stosuje dodatki w takiej postaci. Granulacja jest kluczowym
etapem wytwarzania badz przetwarzania produktow w wielu tych gateziach.
Niewlasciwie przeprowadzona granulacja, dajgca produkt o niewlasciwych para-
metrach, moze stwarza¢ znaczne problemy w kolejnych procesach przetwarzania
(zbrylanie, segregacja, niska jako$¢ produktu w czasie tabletkowania), jak rowniez
utrudnia¢ stosowanie produktu koncowego.

Podzial metod i urzadzen stosowanych do powigkszania ziaren oraz przy-
ktady ich wykorzystania zestawiono w tabeli 1.1 [1.1].

Tabela 1.1. Metody powickszania ziaren i ich zastosowanie (zrodto: [1.1])
Table 1.1. Size-Enlargement Methods and Application (Source: Ref. [1.1])

Metoda Typowe wykorzystanie
Granulatory przesypowe
— bebny Nawozy sztuczne, rudy zelaza i metali

— talerze
Miksery i granulatory planetarne
— ciagte miksery szybkotngce

— okresowe miksery szybkotnace
Granulatory fluidalne

— ztoze fluidalne

— ztoze fontannowe

— powlekarki Wurstera

Granulatory wirowkowe
Metody rozpytowe
— suszenie rozpytowe

— granulacja wiezowa
Aglomeracja ci$nieniowa
— wytlaczanie

— prasowanie

— tabletkowanie

— brykietowanie

— peletyzowanie

niezelaznych, chemia rolnicza

Substancje chemiczne, detergenty,
czarna sadza

Farmaceutyki, ceramika

Ciagle: nawozy, sole nieorganiczne,
detergenty

Okresowe: farmaceutyki, chemia rolnicza,
odpady nuklearne

Farmaceutyki, chemia rolnicza

Srodki spozywcze typu instant, detergenty,
ceramika
mocznik, azotan amonowy

Farmaceutyki, katalizatory, organiczne
1 nieorganiczne substancje chemiczne,
tworzywa sztuczne, czesci metalowe,
ceramika, gliny, mineraly, pasze

dla zwierzat
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Jednym z czesto stosowanych sposobow aglomerowania jest bezcisSnieniowa
granulacja aglomeracyjna realizowana w obrotowych bebnach o przesypowym
charakterze ruchu wsadu. Metoda ta jest atrakcyjna ekonomicznie z uwagi na
stosunkowo niskie naklady inwestycyjne i eksploatacyjne. Dla wigkszo$ci materia-
16w przetworzenie postaci proszkowej badz pylistej w granulat wymaga dostarczenia
do granulowanego wsadu odpowiedniej ilosci cieczy zwilzajacej lub wigzacej.
Zasadnicze znaczenie na przebieg procesu granulacji a w konsekwencji na
wlasciwosci otrzymanego produktu majg zjawiska i przemiany zachodzace na
granicy faz mediow uczestniczacych w ruchu przesypowym nawilzonego zloza
materialu. Mechanizmy decydujace o powstawaniu zarodkow i wzroscie aglo-
meratow zaleza od wlasciwosci obu mediéw biorgcych udzial w procesie, a takze od
parametrow konstrukcyjnych urzadzenia i warunkéw prowadzenia procesu. W czasie
ruchu przesypowego nawilzanego zloza drobnoziarnistego wystgpuja wzajemne
oddzialywania ziaren ciala statego, kropel cieczy, a takze powietrza.

Wielkos¢ i rodzaj sit dziatajacych migdzy poszczegdlnymi ziarnami materiatu
lub pewnymi ich zbiorami sg $cisle zalezne od wlasciwosci poszczegolnych mediow,
ich wzajemnego powinowactwa, a w szczegolnosci od skladu ziarnowego surowca
wyjSciowego, ksztaltu jego ziaren, a takze warunkow nawilzania ztoza, w tym
wielkosci kropel cieczy wiazacej. Sily wigzace poszczegdlne ziarna zaré6wno na
etapie zarodkowania, jak i wzrostu aglomeratow sa zalezne od wzajemnego zbliZenia
ziaren w granulce (gestosci ich ulozenia), a to w istotny sposob zalezy od sktadu
ziarnowego granulowanego surowca. Prace badawcze dotyczace tych zagadnien byty
prowadzone w bardzo réznych warunkach, dla réznych mediéw i czgsto w znacznie
ograniczonym zakresie, stad szersze uogodlnienia sg bardzo utrudnione lub wrecz
niemozliwe. Dokladniejsze poznanie tych bardzo ztozonych zaleznosci wymaga
przeprowadzenia wielu kompleksowych badan dla réznych mediow, przy réznym
sktadzie ziarnowym surowca, a takze przy zmiennych warunkach nawilzania ztoza.
Dotychczasowe badania wykazaly, ze w zaleznosci od skladu ziarnowego dany
materiat granuluje si¢ w tych samych warunkach procesowych zupehie odmiennie,
czesto jego granulacja jest bardzo utrudniona, a nawet niemozliwa. Ma to swoje
odbicie rowniez w odniesieniu do wlasciwosci wytrzymatosciowych otrzymanych
czastek produktu. Nalezy sadzi¢, ze decyduje o tym zarowno zawartos¢ grubszych
ziaren w surowcu, jak rowniez szeroko pojety jego sktad granulometryczny, a takze
ksztalt czastek. Przez odpowiednie przygotowanie lub tez dobor surowcéw podda-
wanych granulacji, mozna wigc wplywac na wlasciwosci otrzymanego granulatu.

Literatura

[1.1] J. Litster and B. Ennis, The Science and Engineeting of Granulation Processes,
Kluwer Academic Publishers, 2004.

15



2. WEASCIWOSCI MATERIALOW ZIARNISTYCH

Materialy ziarniste stanowig szeroka grupe¢ materialdow pochodzenia zar6wno
naturalnego, jak i sztucznego o bardzo zlozonych wiasciwosciach fizycznych. Cecha
wspo6lng tych materiatow jest niecigglo$¢ rozlozenia masy skupionej w ziarnach czy
czastkach. Wspomniana zlozono$¢ wlasciwosci jest rezultatem réwnoczesnego wy-
stgpowania sktadnika bedacego ciatem stalym — ziarna, oraz ptynu wypehiajacego
przestrzenie mi¢dzy ziarnami. Ptynem tym z zasady jest powietrze, a udziat wilgoci
(cieczy) w sposob istotny zmienia cechy uktadu. Dyskretnos¢ budowy materiatu
ziarnistego powoduje, ze wszelkie zewnetrzne oddzialywania, jak np. obcigzenia, sa
przekazywane z ziarna na ziarno w postaci sit dzialajacych w punktach kontaktu.
Podobnie deformacje pewnej czeSci objetosci nie beda miaty charakteru cigglego.
Moga wystapi¢ lokalne obroty ziaren, ich przesunigcia i wzajemne poslizgi.
Poprawny opis takich materialow powinien zatem ujmowac ich dyskretny charakter.
Jednak takie podejscie do zagadnienia jak do tej pory nie dalo zadowalajacych
rezultatow, jesli chodzi o okreslenie zdolnosci do ,,plynigcia” takiego uktadu. Z tego
powodu w wielu przypadkach material ziarnisty jest traktowany jako osrodek ciagly.

2.1. Charakterystyka materialow sypkich

Materiaty skfadajace si¢ z czastek ciata stalego o wigkszym lub mniejszym
uziarnieniu tworzg osrodek sypki, ktory mozna nazwac niespoistym osrodkiem
pseudostatym [2.1]. W ogdlnosci zachowanie takich materiatdw mozna opisac,
stosujgc zasady mechaniki ciata stalego przy uwzglgdnieniu parametrow, ktore
charakteryzuja omawiane uktady. Nalezg do nich w pierwszym rzgdzie:

a) wspotczynnik tarcia wewngtrznego,

b) wspotczynnik tarcia zewnetrznego (o $cianke urzadzenia),

c) gestosc, gestos¢ nasypowa i porowatos¢ ztoza,

d) wielkos$¢ i ksztalt ziaren,

e) wilgotnosc¢.

2.1.1. Wspélezynniki tarcia

Materiat ziarnisty, podobnie jak ptyny, moze by¢ traktowany jako uktad
ciggly, mimo ze wystepuja migdzy nimi istotne réznice. W cieczach, ze wzgledu
na pomijalnie matg $ci§liwo$¢, cisnienie dziatajace na element ptaski znajdujacy
si¢ w dowolnym punkcie objetosci cieczy nie zalezy od orientacji tego elementu
w przestrzeni. W przypadku materialu ziarnistego nacisk na powierzchni¢ ptaska
elementu umieszczonego wewnatrz tego materialu jest rozny w zaleznosci od
polozenia tego elementu. Ponadto naprezenia Scinajace wystgpujace w wolno
deformowanym ($cinanym) materiale ziarnistym moga by¢ traktowane jako nie-
zalezne od szybko$ci $cinania, zalezg natomiast od ci$nienia wystgpujacego
wewnatrz materiatu. Podobnie jest z silg tarcia wystgpujaca przy ruchu wzglednym
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ciat statych. Natomiast w cieczach naprg¢zenia $cinajace sa zalezne od szybkosci
$cinania, ale nie zalezg od wartosci cisnienia w cieczy.

Wiele materialow ziarnistych (glownie proszki i pyty), zmienia swoja po-
datno$¢ na ptyniecie po wywarciu na nie nacisku. Nastepuje wtedy tzw. Skonso-
lidowanie materiatu, w wyniku czego zwigksza si¢ wytrzymato$¢ materiatu na
deformacje. Cecha ta nosi nazwe spojnosci. Cechg charakterystyczng materiatow
ziarnistych jest to, ze moga przenosi¢ w stanie spoczynku napr¢zenia $cinajace.
Statyczny kat tarcia wewnetrznego jest dla nich wickszy od zera. Wartos¢ sity
tarcia dla danego materialu sypkiego zalezy od wielko$ci ci$nienia wywieranego
na ten material i ro$nie wraz z jego wzrostem (klasyczne tarcie coulombowskie).

Zalezno$¢ migdzy naprgzeniami normalnymi o (ci$nieniem) powodujacymi
docisk dwoch warstw materiatu ziarnistego i napr¢zeniami stycznymi 7 ma charakter
liniowy, przedstawiony na (rys. 2.1):

TA

Ow

To/

G>

Rys. 2.1. Zalezno$¢ migdzy naprezeniami normalnymi i stycznymi
dla materiatow ziarnistych
Fig. 2.1. Dependence between normal and tangential stresses for grainy materials

Kat nachylenia linii wykresu do poziomu okresla si¢ jako kat tarcia
wewngtrznego 6, a jego tangens jako wspolczynnik tarcia wewnetrznego f,,.

f, =tg0o, (2.1)

Roéwnanie opisujace zalezno$¢ naprezen stycznych od normalnych ma postaé:

T =0 -1g0 +1,=0 -f +7, (2.2)
gdzie: o — warto$¢ naprgzen normalnych do plaszczyzny, na ktorej zachodzi
przesunigcie,

T — naprezenia styczne,

6, — kat tarcia wewngtrznego,

7, — graniczne napre¢zenie $cinajace charakteryzujace wielkosc¢
sit spojnosci.
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Spojnos¢ osrodka sypkiego to maksymalna sita §cinajaca przypadajaca na
jednostke powierzchni przekroju $cinanego (dla o = 0), przy ktorej nie obserwuje
si¢ wewnetrznych przesunie¢ czgstek fadunku ziarnistego.

Materialy charakteryzujace si¢ brakiem spdjnosci (z, = 0) nazywane sa
lekkosypkimi, za$ te, dla ktorych 7,>0, spoistymi.

Istotny wplyw na wilasciwosci materiatu ziarnistego ma réwniez zawarto$¢
wilgoci, ktora wywoluje lub zwigksza spdjnos¢ wskutek oddzialywania sil napiecia
powierzchniowego cieczy zawartej w warstwie materiatu.

Jako parametr charakteryzujacy dany material ziarnisty stosuje si¢ czgsto
rowniez kat naturalnego usypu, rozumiany jako kat nachylenia do poziomu two-
rzacej stozka usypanego swobodnie z danego materiatu.

Materialy spoiste w miar¢ uptywu czasu osiadajg i ich kat naturalnego usypu
maleje w czasie. Niektorzy badacze twierdza, ze po uplywie dostatecznie dhugiego
czasu, gdy zakonczy si¢ proces osiadania, mozna przyjac, ze kat naturalnego usypu
jest rowny katowi tarcia wewnetrznego [2.1].

Tarcie materialu ziarnistego o powierzchni¢ aparatu lub zbiornika charakte-
ryzuje wspolczynnik tarcia zewnetrznego. Warto$¢ tego wspotczynnika w chwili
rozpoczecia ruchu wzglednego jest wieksza niz w czasie jego trwania. Pierwszy
z nich nosi nazwe statycznego wspotczynnika tarcia f, a drugi kinetycznego [2.1]
lub dynamicznego wspotczynnika tarcia f; [2.2]. Stwierdzono, ze f; = (0.7+0.9)f.

2.1.2. Gestos$¢ nasypowa i porowatosé

Gestos$¢ nasypowa materiatu ziarnistego, definiowana jako masa jednostkowe;
objetosci luzno usypanego materialu, decyduje o wielkosci powierzchni niezbednej
do magazynowania, a takze transportu danego materiatu. Ggstos¢ nasypowa p, jest
scisle zwigzana z gestoscia danego materiatu p oraz porowatoscia ztoza ¢, zgodnie
z zalezno$ciami:

pV V-,

_m_ s = p(
P V V p V

%
)=p=1)=pl—e) (23)
lub

| Pu
p

&= (2.4)
gdzie: m — masa ztoza, kg,

& — porowatos¢ zloza, -,

V — objetos¢ catkowita ztoza, m’,

V, — objetos¢ przestrzeni miedzyziarnowych (porow), m’,

V, — objeto$é ziaren ciata statego, m”.

Jezeli ztoze tworza czastki porowate, np. granulki utworzone z ziaren ciata
stalego (rys. 2.2), to calkowita porowato$¢ ztoza jest uzalezniona zaréwno od
objetosci przestrzeni migdzygranulkowych, jak i objgtosci porow w samych
granulkach.
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Rys. 2.2. Schemat uktadu ziarnistego utworzonego przez czastki porowate (zrodto: [2.3])
Fig. 2.2. A schematic diagram of porous grain system (Source: Ref. [2.3])

Porowato$¢ miedzygranulkowa ¢,, 1 porowatos¢ wewnetrzng granulek &,
mozna wyznaczy¢ z zaleznosci:

Eng =, (2.5)
14
£, = f (2.6)

gdzie: V,,,; — objetosé przestrzeni miedzygranulkowych, m’,
V,e — objetos¢ porow w granulkach, n’,
Ve —sumaryczna objetos¢ granulek, m’,
vV — calkowita objeto$é ztoza, m’.
Porowato$¢ ogolna (catkowita) ztoza moze by¢ wyznaczona ze wzoru:

&= VPg + Vng — VPg + Vng — VPg +

& 2.7
14 14 14 V e &7

Uwzgledniajac zalezno$¢ na catkowita mase zloza:

m=p,-V=p, -V,

(2.8)

v, =Py (2.9)
Py
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vV =g V. =g Pry (2.10)

pg g g g
Py
stad:
m
v v, V-7,
ezeg&+emg =egl+emg =g, F+E,, =6, +E,, =
Pe m v v
2.11

Vv, (2.11)

=g, (1- ”V”'g)+emg =6,(1-8,,) €, =6, +€,, €, E g

gdzie p, — gestos¢ granulek, kg/m’.

Porowatosci & 1 &, 53 funkcjami gesto$ci ulozenia czastek w odpowiedniej
objetosci:

&ng — gestosci utozenia granulek w calej objetosci ztoza,

& — gestoSci utozenia ziaren materialu w granulkach.

Porowato$¢ miedzygranulkowa g,, jest funkcja szeroko pojetego skladu
ziarnowego granulatu, zaleznego zaréwno od wilasciwosci surowca, jak i warun-
kow prowadzenia procesu, natomiast porowato§¢ samych granul &, uzalezniona
jest od skladu ziarnowego surowca oraz ggstosci ulozenia ziaren, co rowniez
zalezy od parametrow procesowo-aparaturowych.

Teoretyczne mozliwosci upakowania jednakowej wielkosci ziaren kulistych
w ztozu przedstawiono na rys. 2.3 [2.4].

Porowatos$¢ ztoza €

a b [¢ d e f

0.476 | 0.395 | 0.395 | 0.302 | 0.260 | 0.260

Rys. 2.3. Mozliwe ulozenia jednowymiarowych kul w ztozu (zrodto: [2.4]):
Fig. 2.3. Possible distribution of mono-sized spheres in the feed (Source: Ref. [2.4])
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2.1.3. Opis zbioru ziaren

Rzeczywiste uklady ziarniste to z reguly zbiory czastek o roznych wymia-
rach. Jezeli roznica migdzy wymiarami charakterystycznymi czgstki najwigkszej
1 najmniejszej jest nieduza, to sredni wymiar czastek mozna okresli¢ jako ich
$rednig arytmetyczng lub geometryczng:

Cdy td

min

N 2
d =./d. -d (2.13)

n max

d (2.12)

Jezeli roznica migdzy d, 1 duae jest duza, aby okreslic tzw. $rednice
zastepcza zbioru ziaren, nalezy dokona¢ podzialu probki materiatu na frakcje,
ustalajgc udzialy masowe poszczeg6lnych frakcji rozmiarowych x;. Do obliczania
$rednicy zastgpczej mozna wykorzystaé wzory:

— Shinara
d, = Zn:xi -d, (2.14)
—Leva B
1 v (2.15)
d, d,

w ktorych dj,; jest $rednig arytmetyczng granicznych wymiarow frakeji 7.
Stosuje si¢ rowniez inne $rednice zastgpcze wyznaczane w oparciu o inne
kryteria np.:

— $rednica zastepcza $redniego ziarna z objetosci:

(2.16)

— $rednica Sautera

dg= 2.17)

gdzie: A1 V; oznaczaja odpowiednio powierzchni¢ i objgtos¢ zbioru ziaren.

Sredni wymiar ziarna badz $rednica zastepcza zbioru ziaren roznej wielkosci
nie jest najczesciej wystarczajagcym parametrem do jego pelnego zdefiniowania.
Taki sam $redni wymiar mozna bowiem uzyska¢ dla réznych skladow mie-
szaniny ziaren.

Pemlych informacji o wielkosci ziaren w zbiorze dostarcza tzw. sklad gra-
nulometryczny, ktéry ogdlnie oznacza rozklad czgstosci wystgpowania wyrdznionej
cechy ziaren (liczby, powierzchni, obje¢tosci, masy) w funkcji ich S$rednicy.
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W zaleznosci od przyjetej cechy otrzymuje si¢ rozktad ilosciowo-rozmiarowy,
objetosciowo-rozmiarowy, masowo-rozmiarowy itd.

Do opisu krzywych rozkltadu granulometrycznego wykorzystuje si¢ czgsto
rozklady zmiennej losowej w rachunku prawdopodobienstwa. Dla rozktadow
symetrycznych stosuje si¢ najczes$ciej rozklad normalny (Gaussa) opisany

réwnaniem:
1 1 (d-d)
= . ——. 7 2.18
J@ o--\2x exp[ 2 o’ J (@.18)

Gdy rozklad zbioru czastek nie ma charakteru symetrycznego, mozna do jego
opisu zastosowac¢ funkcj¢ rozkladu logarytmiczno-normalnego:

v [ 1 (lgd-lgd) 2.19
e exp[2 : ] (2.19)

O-lg

Do przedstawienia sktadu granulometrycznego stosuje si¢ najczesciej tzw.
krzywe skumulowanego skladu ziarnowego (dystrybuanty rozkladu), ktore
w przypadku rozktadu normalnego mozna opisa¢ funkcjg postaci:

F(d)=£ a-bﬂ -exp[—; (d‘f) Jdd (2.20)

o}
gdzie: d — $redni wymiar czgstki,
o — odchylenie standardowe.

Catkowanie réwnania (2.20) przeprowadza si¢ numerycznie.
Przykladowe krzywe gestosci rozkladu i rozkladu sumarycznego przedsta-
wia rys. 2.4.
a) b)
A f(d) a Fl@)

(1) 100%

Yo
Yo

iR ! max

Rys. 2.4. Krzywa gestosci rozktadu (a) i rozktadu sumarycznego (b)
Fig. 2.4. Density distribution (a) and cumulative distribution (b)
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Rozktad skumulowany dobrze opisuja rowniez funkcje o znacznie prostszej
postaci jak:
— funkcja Gatesa-Gaudina-Schumanna (GGS):

F(d)= [d] 2.21)
dmax
— funkcja Rosina-Rammlera-Sperlinga (RRS):
F(d)=1- exp(— (j*j J (2.22)
gdzie: d - charakterystyczny wymiar ziarna, dla ktérego warto$¢ funkcji

1
Fd)=1-—=63.2 (2.23)

e

e — podstawa logarytmow naturalnych.

Wykresem funkcji RRS w uktadzie podwdjnie logarytmicznym jest prosta.

Znajomos¢ gestosci rozkladu lub rozktadu sumarycznego pozwala na okreslenie
innych stosowanych $rednic charakteryzujacych zbior czgstek takich jak:

— Srednica czastki najczeSciej wystepujacej w danym zbiorze (mediana) —

d, (rys. 2.5),
— $rednica odpowiadajaca okreslonej wartosci sumy rozktadu, przyktadowo
d5()3 dr?()a d95-
A f(d)
\ .
g
do a g

Rys. 2.5. Mediana (d,) i $redni rozmiar ziarna (d)
Fig. 2.5. Median (d,) and mean particle size (d)

Do opisu sktadu granulometrycznego moze by¢ rowniez stosowana teoria
momentow statystycznych [2.5, 2.6]. Wykorzystywane sg w tym celu momenty
zwyklte (zerowe) oraz momenty centralne. Dla dyskretnej zmiennej losowe],
jakim jest wymiar czastki, moment zerowy rze¢du k jest okre§lony wzorem:

m=d o x, (2.24)
i=1
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Moment zerowy pierwszego rzedu (k= 1) jest warto$cig oczekiwang zmiennej
losowej, czyli $rednim rozmiarem czastek w zbiorze.
Moment centralny rzedu & dla dyskretnej zmiennej losowej okresla zaleznos¢:

M, zznl(ds'ri_mly'xi (2.25)
]

Moment centralny pierwszego rzgdu jest zawsze rowny zero (M;=0),
natomiast rzedu drugiego jest rowny wariancji rozkladu (¢7), a wigc kwadratowi
odchylenia standardowego:

M,=0"= Z(dm —m, )2 - X; (2.26)
i=1

Momenty centralne trzeciego i czwartego rzedu stuzag do obliczenia wspot-
czynnikow:

— splaszczenia (koncentracji)

M
K = —%-3 (2.27)
(a,)
oraz asymetrii (sko$nosci)
M
K, = - (2.28)
(a,)

Wartos¢ wspolczynnika splaszczenia dla rozkladu normalnego wynosi K;= 0.
Krzywe o ostrzejszych wierzchotkach niz normalne (przy tej samej wartosci
oczekiwanej) maja dodatnie wartosci wspolczynnikow splaszczenia, a krzywe
bardziej ptaskie — wartosci ujemne. Dla krzywej rozktadu normalnego wspot-
czynnik asymetrii ma wartos¢ K,= 0. Dla wartosci K, < 0 krzywe odchylone sa
w prawo, a dla K,> 0 w lewo od krzywej rozktadu normalnego. Uktad krzywych
gestosci rozkladu przy roznych wartoSciach wspotczynnikow K; i K, przedsta-
wiono na rys. 2.6.

A f{d) a) A f(d) b) )
K> 0 K:=0 Kz< 0

Rys. 2.6. Uktad krzywych gestosci rozktadu dla réznych warto$ci wspotczynnika
koncentracji K (a) i asymetrii K, (b)
Fig. 2.6. Density distributions curves for different values of the concentration K/ (a)
and asymmetry K2 (b) coefficients
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Zastosowanie teorii momentow pozwala na precyzyjny i w miar¢ prosty opis
sktadéw granulometrycznych réznorodnych materiatow ziarnistych o dowolnych
rozmiarach i rozktadach.

W pracy zastosowano teori¢ momentéw do opisu sktadow ziarnowych za-
rowno surowcow wykorzystywanych do badan granulacji, jak i produktu wytwo-
rZonego w czasie procesu.

2.1.4. Wilgotnos¢ materialu

Zawarto$¢ cieczy (wody) w materiale ziarnistym istotnie wptywa na jego
wlasciwosci 1 zachowanie w czasie trwania okre$lonych procesow (transport,
dozowanie, skladowanie, przetwarzanie itp.) W zaleznosci od zawartej wilgoci
materialy sypkie mozna podzieli¢ na:

— suche — zawierajace tylko wodg krystalizacyjng

— powietrzno-suche — zawierajace wode krystalizacyjng oraz higroskopijng

— wilgotne —zawierajace dodatkowo wodg w stanie wolnym.

W procesie mokrej granulacji obecno$¢ cieczy (najczesciej wody) jest nie-
zbedna dla zaistnienia sit wigzacych migdzy poszczegdlnymi ziarnami, koniecznych
do utworzenia aglomeratow. Zawarto$¢ tej cieczy w materiale drobnoziarnistym
istotnie wptywa na przebieg procesu i w konsekwencji na wiasciwosci wytworzo-
nego granulatu. Produkt koncowy zawiera wigc okreslong ilos¢ cieczy, ktorej dalsza
obecno$¢ jest na ogo6t niepozadana i nalezy ja catkowicie lub czgsciowo usunac.
Odprowadzenie nadmiaru cieczy wymaga stosowania energochtonnego proce-
su suszenia, stad bardzo istotnym zagadnieniem jest optymalizacja ilosci do-
dawanej cieczy.

2.1.5. Zwilzanie i kat zwilzania

Kropla na powierzchni ciata statego (lub ciektego) moze si¢ mniej lub bardziej
rozptywaé, co uzaleznione jest od sit miedzyczasteczkowych ciata statego i cieczy.
Jezeli czasteczki cieczy sa silniej przyciagane przez czasteczki ciala statego,
wowczas ciecz bedzie si¢ bardziej rozptywaé na powierzchni ciata statego
1 moéwimy, ze ciecz zwilza powierzchnie¢ ciala statego. Jezeli natomiast czasteczki
cieczy sa stabo przyciggane przez czasteczki ciala stalego, a wystepuja silne
oddziatywania miedzy czasteczkami cieczy, wowczas ciecz nie zwilza powierzchni
ciala stalego. Miara zwilzalnosci jest kat 3 utworzony przez powierzchni¢ ciata
statego 1 styczna do powierzchni cieczy w punkcie stykajacych sie faz. Kat 9
nazywany katem zwilzania charakteryzuje oddziatywania migdzy ciecza a po-
wierzchnig ciala statego. Rownowage sit powierzchniowych na granicy faz cialo
state-ciecz okresla rownanie Younga [2.7].

Op = Oup T 0,09 (2.29)

gdzie: o, — napigcie powierzchniowe fazy o (ciata statego),
op — napigcie powierzchniowe fazy B (cieczy),
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o —napigcie migdzyfazowe (napigcie powierzchniowe na granicy faz
skondensowanych).

Z réwnania (2.29) mozna wyznaczy¢ kat zwilzania &

cos 9= (op — Cup )/ Cq (2.30)

Gdy kat 9=0, ciecz catkowicie zwilza ciato stale, natomiast gdy kat 9= 180°,

nie wystepuje adhezja i ciecz nie zwilza ciata statego.
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3. MECHANIZMY POWSTAWANIA I WZROSTU
AGLOMERATOW

Zagadnienia dotyczace warunkow powstawania zarodkow, a nastepnie wzrostu
aglomeratow byly tematem wielu prac badawczych. Z uwagi na wielkg rézno-
rodno$¢ stosowanych metod granulacji, wykorzystywanych materiatlow badawczych,
a takze warunkow prowadzenia procesu uzyskane wyniki nie zawsze sa spojne.

W jednej z pierwszych prac, dotyczacych granulacji metoda otaczania Kapur
i Fuerstenau [3.1] analizowali zmian¢ szybkosci wzrostu granulek w czasie trwania
procesu. Otrzymana krzywa, przedstawiona na (rys. 3.1), pozwolita na wydzielenie
trzech zasadniczych etapow powstawania granulek: efapu zarodkowania, gdzie
szybko$¢ przyrostu Srednicy granulek ro$nie, efapu wzrostu kulistej granulki,
w ktorym predkosé ta maleje i w koncu ustala si¢ na pewnej wartosci. Przejscie od
obszaru wzrostu szybkosci do obszaru spadku nie nastgpuje w sposob gwattowny.
Na rysunku wida¢, iz krzywa osigga swoje maksimum, a nast¢pnie zaczyna opadac
w sposob tagodny. Obszar znajdujacy sie w okolicy maksymalnej wartosci autorzy
nazwali etapem przejsciowym.
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Rys. 3.1. Szybko$¢ wzrostu $redniej $rednicy czastek produktu (zrédio: [3.1])
Fig. 3.1. The growth rate of mean particle diameter of the product (Source: Ref. [3.1])
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Powstawanie i wzrost granulek jest ztozonym procesem, na ktory sktada si¢
kombinacja kilku wspotistniejacych mechanizméw. Sastry i Fuerstenau [3.2]
usystematyzowali te mechanizmy 1 potwierdzili w przeprowadzonych badaniach.
Zaproponowane przez nich mechanizmy przedstawiono na rys. 3.2:

a) tworzenie zarodkow:

b) nawarstwianie granulek:
G- gh

¢) koalescencja:

L+ Y -

d) przenoszenie czastek przez Scieranie:

Lt %+ ¥

e) przylaczanie okruchow granulek:

gt R Al

Rys. 3.2. Mechanizmy wzrostu granulek (zrodto: [3.2])
Fig. 3.2. Mechanisms of agglomerate growth (Source: Ref. [3.2])

Na poczatku procesu granulacji przesypowej nawilzonego materiatu, podczas
kilku pierwszych obrotow bebna wystepuja mechanizmy zwane zarodkowaniem
(nukleacjg). Polegaja one na tworzeniu si¢ drobnych zarodkéw granulek z wilgot-
nego materiatlu na skutek istnienia sit przyciggania kapilarnego w zbiorze wilgotnych
czastek. Tak powstate aglomeraty moga si¢ nastepnie ze soba laczy¢ w wyniku wie-
lokrotnych zderzen w przesypujacym si¢ wsadzie. Zjawisko to zwane jest koalescen-
cja 1 przyczynia si¢ do zmniejszenia ogdlnej liczby granulek i nieciaglych zmian ich
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masy. Pewnym przedtuzeniem procesu koalescencji jest kruszenie i przylaczanie
okruchoéw granulek. Nietrwale aglomeraty ulegaja rozbiciu na mniejsze o wickszej
wytrzymatosci, ktore dalej w wyniku zderzen przytaczaja si¢ do wigkszych granulek.
Mechanizm ten powoduje nieciggle zmiany liczby granulek i ich masy. Powoduje
rowniez, ze wigksze granulki rosng szybciej. Innym modelem wzrostu granulek
wskazywanym przez Sastry i1 Fuerstenau jest Scieranie. W czasie zderzen granulek
nastgpuje wymiana pewnych partii materialu przez kontaktujace si¢ powierzchnie.
Mechanizm ten nie prowadzi do zmiany ogdlnej liczby granulek, lecz skutkuje ciggla
zmiang ich masy. Mozna wyrézni€ jeszcze model nawarstwiania, wystepujacy gtow-
nie w procesie cigglym, polegajacy na zbieraniu przez uksztaltowane juz granulki
dodawanego do granulatora materiatu.
Coraz cze¢sciej pojawia si¢ jednak poglad, ze granulacja jest kombinacja tylko
trzech rodzajow mechanizmow, przedstawionych na rys. 3.3 [3.3, 3.4, 3.5, 3.6]:
— nawilzania i nukleacji, gdzie ciecz kontaktuje si¢ z suchym materiatem
i rozprzestrzenia si¢ w ztozu, skutkujac powstaniem zarodkow granulacji,

— zageszczania i koalescencji, gdzie zderzenia migdzy dwoma granulkami,
granulkami i ztozem lub granulkami i $ciankami urzadzenia prowadza do
zageszczania i wzrostu granul,

— Scierania i kruszenia, gdzie w wyniku zderzen dochodzi do wymiany

porcji materialu i rozbijania stabych granulek.

Takie podejscie jest krokiem w kierunku uproszczenia teoretycznego opisu
catego procesu granulacji.

Istotnym etapem granulacji, od ktérego zalezy dalszy przebieg procesu, jest
nawilzanie materiatu proszkowego i wywotana nim nukleacja.

Nawilzanie i nukleacja jest procesem doprowadzania cieczy wiazacej do
kontaktu z suchym proszkiem i rownoczesne rozprowadzanie cieczy wewnatrz
proszku. Ten wazny etap w granulacji jest rzadko identyfikowany i oddzielany
od innych efektow, takich jak koalescencja i Scieranie, stad wiedza o przebiegu
i kontroli procesu nukleacji jest ograniczona. Strefa nukleacji lub strefa nawilzania
definiowana jest jako obszar, gdzie ciecz wigzaca 1 powierzchnia proszku kontaktujg
si¢ i formujg wstepne zarodki [3.7]. Rozklad wielkosci tych wstgpnych zarodkow
zalezy od procesow wystepujacych w strefie nukleacji, chociaz inne procesy majace
miejsce w granulatorze, jak mieszanie mechaniczne, mogg nastgpnie zmienia¢
ten rozktad [3.8].
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a) Nawilzanie i nukleacja

b) Zageszczanie i koalescencja
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Rys. 3.3. Mechanizmy wzrostu granul, nowe podejscie (zrodto: [3.3])
Fig. 3.3. Mechanisms of agglomerate growth, modern approach (Source: Ref. [3.3])

W strefie nukleacji najwazniejsze sg dwa procesy:

— formowanie zarodkow, ktore jest funkcja termodynamiki i kinetyki

nawilzania,

— dyspersja srodka wigzacego (efektywno$¢ mieszania proszku i cieczy),

ktora jest funkcjg zmiennych procesu.

Zagadnienia termodynamiki nawilzania sprowadzaja si¢ do dwoch glownych
probleméw: kata kontaktu miedzy cialem statym i ciecza (kata zwilzania) i stopnia
rozproszenia fazy stalej i cieklej.

Badania granulacji prowadzone dla réznych katow zwilzania ciala statego
cieczg wykazaly, ze zmiany te wptywaja istotnie na charakterystyki granulowanego
produktu.

Aulton i Banks [3.9], badajgc granulacj¢ w zlozu fluidalnym proszkow
o réznych katach zwilzania, stwierdzili, ze jezeli kat zwilzania proszku wzrastat
(zwilzalno$¢ obnizata si¢), to przecigtny wymiar granul obnizal sie.

Badania dotyczace zwilzalno$ci proszkow przeprowadzili réwniez m.in.
Jaiyeoba i Spring [3.10] oraz Gluba et al. [3.11], uzyskujac podobne zaleznosci.
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Do opisu etapu nawilzania i nukleacji mozna zastosowa¢ swobodng energi¢
powierzchniowa [3.8], zgodnie z ktora miara tendencji uktadu ciecz-ciato state
do rozprzestrzeniania si¢ w sobie jest wspolczynnik rozproszenia A, odniesiony
do pracy adhezji i kohezji, wyrazonych zalezno$ciami:

— praca kohezji dla ciala stalego: Wes= 2ysy (3.1
— praca kohezji dla cieczy: We, = 2y (3.2)
— praca adhezji dla granicy faz : W, = ysy +yr — ¥s1 (3.3)

gdzie: y — energia swobodna powierzchni,
indeksy L, S'1 V oznaczajg odpowiednio ciecz, ciato state i faze parows.

Praca kohezji jest pracg wymagang do oddzielenia jednostkowej powierzchni
od granicy faz. Wspolczynnik rozproszenia A jest roznicag mi¢dzy praca adhezji
1 kohezji i wskazuje, czy rozproszenie jest termodynamicznie korzystne.

Mozna wyr6zni¢ trzy rodzaje wzajemnego rozproszenia ciala statego i cieczy:

— ciecz moze rozprasza¢ si¢ w ciele stalym (4Az5) 1 tworzy¢ film

powierzchniowy,

— cialo state moze si¢ rozprasza¢ w cieczy lub do niej przywiera¢ (As;), ale

nie pojawia si¢ formowanie filmu,

— zaréwno ciecz i ciato stale maja wysoka prace kohezji i powierzchnia

miedzyfazowa cialo stale-ciecz bedzie minimalizowana.

Wspolczynnik rozproszenia dla kazdej fazy moze by¢ obliczony, stosujac
rownania [3.12]:

/’LLS = WA — WCL (34)

Ast =Wy = Wes (3.5)

Rozproszenie bedzie pojawiaé si¢ samorzutnie, gdy wspotczynnik rozpro-
szenia jest dodatni.

Rowe [3.13] postawil hipoteze, ze wystepuja dwa sposoby tworzenia zarodkow
zalezne od wartoSci wspotczynnika rozproszenia. Kiedy A5 jest dodatnie, ciecz
wigzaca bedzie si¢ rozpraszac, tworzy¢ film na powierzchni proszku i beda tworzone
mostki cieczowe pomiedzy najbardziej zblizonymi czgstkami, tworzac mocna,
zaggszezong granule. Kiedy Ag; jest dodatnie, wigzania bedg tworzone tylko tam,
gdzie ciecz i proszek zetkng si¢ poczatkowo, poniewaz ciecz nie bedzie si¢
rozprasza¢ lub tworzy¢ filmu. Granule tworzone w tym przypadku maja mato wigzan
i w konsekwencji beda stabe i bardziej porowate.

Badania prowadzone przez Krycer’a i Pope’a [3.14] oraz Zajic’a i Buckton’a
[3.15] potwierdzaja, ze roznice wlasciwosci granul mogg by¢ skorelowane wspol-
czynnikiem rozproszenia.
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3.1. Kinetyka formowania zarodkow

W czasie procesu nawilzania ciecz penetruje do poréw powierzchniowych
proszku, formuje zarodki i migruje na zewnatrz, kiedy zarodki rosng.

Schaefer i Mathiesen [3.16] dla granulacji ze stopu zaproponowali dwa rézne
mechanizmy nukleacji, zalezne od wzglednego rozmiaru kropel cieczy wigzacej
i ziaren materiatu (rys. 3.4).

a) @) o O
=0 e, ® O~ 0 @
O ®g —>» “Op —>
0230 +og® 090
proszek ciecz wigzgca rozproszenie koalescencja
b) O
Ot
ago '+

proszek ciecz wigzaca zanurzenie

Rys. 3.4. Mechanizm formowania zarodkow zalezny od wzglednych wymiarow kropel
i ziaren materialu: a) mechanizm rozpraszania, b) mechanizm zanurzenia (zrodto: [3.16])
Fig. 3.4. The nucleation formation mechanism may depend of the relative sizes of the
droplet to primary particle size. a) Distribution mechanism, b) Immersion mechanism
(Source: Ref. [3.16])

Jezeli kropla jest duza w poréwnaniu do rozmiaréw ziaren, nukleacja bgdzie
zachodzita przez zanurzanie drobnych ziaren w duzych kroplach. Otrzymuje sig¢
wtedy zarodki z wypelionymi porami. Nukleacja przy relatywnie matych kroplach
bedzie zachodzi¢ poprzez rozlozenie kropel na powierzchni ziaren, ktore beda sig
nastgpnie taczy¢. To bedzie sprzyja¢ powstawaniu zarodkow, ktére mogg miec
uwiezione wewnatrz powietrze.

Mechanizmy te zostaly rozszerzone na mokra granulacj¢ w mieszalnikach
szybkotngcych przez Scott’a et al. [3.17].

W przypadku zanurzania (immersion) ciecz wigzaca kontaktuje si¢ jedno-
krotnie z proszkiem, penetruje do porow kapilarnych, dajac wysoko nasycone
cieczg aglomeraty poczatkowe. Kinetyczne modele zarodkowania w wyniku
mechanizmu zanurzania przedstawili Hounslow et al. [3.18].

Brak jest modeli dla przypadku wprowadzania kropel do proszku (imbition), ale
istnieje teoria dla penetracji pojedynczej kropli do porowatego materiatu [3.19].

Stwierdzono, ze czas penetracji cieczy w materiale zalezy zarowno od
termodynamiki nawilzania (reprezentowanej przez napigcie adhezji (y.y cos9),
jak 1 kinetyki nawilzania (Scisle uzaleznionej od lepkosci cieczy i efektywnych
wymiarow poréw w ztozu proszku) [3.20].
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3.2. Rozproszenie cieczy wigzacej

Stopien rozproszenia cieczy wigzacej wptywa na jako$¢ mieszaniny proszek-
ciecz i jest $ciS§le uwarunkowany metoda dostarczania cieczy wigzacej. Mort
i Tardos [3.4] stwierdzili, Ze stopien dyspersji cieczy wigzacej odbija si¢ na skladzie
ziarnowym produktu. Jezeli wszystkie granulki zawierajg taka samg ilo$¢ cieczy
wigzacej, ich wlasciwosci fizyczne powinny by¢ jednakowe i produkt powinien
posiada¢ waski rozklad ziarnowy. Jezeli ciecz wigzaca jest natomiast rozproszona
nierownomiernie, niektore zarodki be¢da bardziej nasycone niz inne i ich wzrost
bedzie preferencyjny. Zostalo to potwierdzone w badaniach eksperymentalnych
przez innych badaczy [3.21+3.23].

W procesie mokrej granulacji stosowane sa najczesciej trzy gtowne sposoby
dostarczania cieczy wigzacej do materialu drobnoziarnistego: wlewanie, rozpylanie
za pomoca dysz i podawanie stopionej substancji. Juz sama metoda dostarczania
cieczy wptywa na koncowe wilasciwosci granul. Wykorzystywane sg trzy zmienne
operacyjne charakteryzujace parametry dostarczania cieczy wigzacej do zloza:
rozktad wielkosci kropel, szybkos¢ dostarczania oraz wielkos¢ strefy natryskiwania.
Badania dotyczace wptywu sposobu dostarczania cieczy wiazacej na skiad ziarnowy
zarodkow 1 w dalszej kolejnosci granul sg rzadko prezentowane w literaturze. Knight
et al. [3.24] dodawali ciecz wigzaca, (PEG1500) do proszkowego weglanu
wapniowego w mikserze szybkotngcym, stosujac trzy rézne sposoby: wlewanie,
rozpylanie i stapianie. Pozostale warunki prowadzenia procesu byly state.
Stwierdzili, ze metoda dodawania cieczy wptywata zarowno na rozklad ziarnowy
poczatkowych zarodkow, jak i na mechanizmy wzrostu poszczegolnych granul.

Podobne badania przeprowadzili Scott et al. [3.17]. Schaefer i Mathiesen
[3.16] stwierdzili podczas granulacji ze stopu, ze wzrost wielkosci kropel cieczy
wigzacej wptywa na wzrost wymiaréw zarodkow i szybkos$¢ wzrostu granul.

Wielu autoréw [3.25+3.29] znalazlto $cistg korelacj¢ pomiedzy wielkoscia
kropel a rozktadem wielkosci zarodkéw w granulatorach ze zlozem fluidalnym.
Waldie [3.29] stwierdzil, Zze jedna kropla dazy do formowania jednej granuli o
wymiarze proporcjonalnym do wymiaru kropli zgodnie z zaleznos$cia:

d,«d’ (3.6)

gdzie: d, — $rednica granulki,
dy — $rednica kropli,
n — wspotczynnik.

Wartos¢ wspotczynnika n dla dwoch przebadanych uktadow proszek—ciecz
byta bardzo zblizona i wyniosta: n =0.80 dla 5% roztworu PVP i laktozy oraz
n=0.85 dla kulek szklanych. Autor stwierdzit, ze zaleznos¢ (3.6) sprawdza si¢
dla szerokiego zakresu wielkosci kropli (od 35 do 3000 pum).

Podobne badania dla laktozy i wody wykonali Schaafsma et al. [3.20],
otrzymujgc wartos¢ n = 0.89.
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Maja miejsce réwniez takie przypadki, kiedy wymiar kropel ma nieznaczny
wplyw na wielko$¢ powstajacych zarodkow. Stwierdzono to na przyktad w mikse-
rach szybkotnacych, gdzie wymiar wytwarzanych granul jest prawie niezalezny od
atomizacji cieczy wigzacej, poniewaz sily tngce podczas intensywnego mieszania
niszcza poczatkowe zlepki i aglomeraty formowane podczas etapu nukleacji.
Wyjatkiem jest tutaj granulacja ze stopu, gdzie lepkos¢ cieczy wiazacej jest bardzo
wysoka [3.30].

Warunki nawilzania zmieniajg si¢ rowniez w zalezno$ci od intensywnosci
dostarczania cieczy wigzacej do materialu proszkowego. Rankell et al. [3.31]
granulowali proszek wodorotlenku aluminium i sacharoz¢ w ztozu fluidalnym przy
zmiennej intensywnos$ci dostarczania wody w zakresie od 10 do 25 Vh. Stwierdzili,
ze poczatkowa szybkos¢ aglomeracji (nukleacji) wzrastata, jezeli szybkos¢ natryski-
wania cieczg rosta. Podobne wyniki uzyskali rowniez inni badacze dla granulacji
w ztozu fluidalnym [3.32, 3.33].

Ogolne wnioski wyptywajace z tych badan sa zgodne co do tego, ze wzrost
szybkos$ci natryskiwania powoduje wzrost sredniego wymiaru granul. Doktadne
stwierdzenie przyczyn tego stanu rzeczy jest jednak trudne, poniewaz zmianom
natezenia natryskiwania towarzyszg zazwyczaj zmiany rozkladu wielkosci kropel
w strudze cieczy.

Dyspersja srodka wiagzacego w materiale ziarnistym uzalezniona jest rowniez od
efektywnosci mieszania proszku i cieczy, ktéra zalezy od rodzaju stosowanego
urzadzenia i parametrow jego pracy.

3.3. Ujecie ilosciowe rozkladu cieczy

Pewnej standaryzacji opisu warunkow istniejagcych w tzw. strefie nukleacji, dla
roznej skali urzadzen przedstawili Tardos et al. [3.6] oraz Watano et al. [3.34].

Zaproponowali oni okreslanie warunkoéw dostarczania cieczy wigzacej
w oparciu o warto$¢ nat¢zenia dostarczania cieczy odniesiong do wielkosci strefy
natryskiwania oraz szybkos$ci przemieszczania si¢ proszku przez stref¢ nawilzania
(nukleaciji).

Woazrost szybkosci przejscia proszku przez strefe nukleacji powoduje zmniejsze-
nie wielko$ci granul, poniewaz wystepuje mniejsze prawdopodobienstwo koales-
cencji kropel i mniejsza jest objetos¢ cieczy wigzacej dostgpna do aglomeracji na
jednostke objetosci proszku [3.31].

Litster et al. [3.35] okreslili iloSciowo warunki nawilzania jako funkcje glow-
nych zmiennych operacyjnych, wprowadzajac bezwymiarowy strumien zraszania
(spray flux) zdefiniowany wzorem:

4
24d,

v, (3.7)

gdzie: V — objetoéciowe natezenie przeptywu cieczy przez dysze,
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dy — $redni wymiar kropli cieczy,
A — predkosé przejécia powierzchni przez strefe zraszania.

Bezwymiarowy strumien zraszania jest miarg pokrycia przez ciecz wigzacg
powierzchni proszku. Wysoka warto$¢ strumienia zraszania wskazuje, ze stru-
mien cieczy wigzacej jest podawany za szybko w porownaniu do strumienia
proszku. Krople bedg naktadac¢ si¢ na siebie na powierzchni proszku i taczyé
w wyniku koalescencji, dajac w rezultacie szerszy rozklad zarodkéw. Niska
warto$¢ strumienia zwilzania oznacza, ze kazda kropla cieczy spada oddzielnie,
a zarodki sg zabierane poza strefe natryskiwania, zanim beda ponownie nawilzo-
ne przez nast¢png krople.

Badania wykazaty, ze dla y, <<l1 (w praktyce do ok. 0.1) zachodzg idealne
warunki nukleacji. Zwigkszenie warto$ci tego parametru powoduje wzrost praw-
dopodobienstwa zachodzenia na siebie upadajacych na powierzchni¢ kropel i ich
koalescencji.

W celu okreslenia jak rozktad strumienia zraszania ciecza wigzacg wptywa na
warunki granulacji w bebnie, Wauters et al. [3.36] zaproponowali wyznaczenie
bezwymiarowego strumienia zraszania dla réznych czesci strumienia cieczy, czyli
rozkfadu strumienia zraszania. W tym celu powierzchni¢ kontaktu cieczy z prosz-
kiem podzielili na sekcje (odpowiadajace pojedynczej kolumnie kuwet), zilustro-
wane na rys. 3.5. Kolumny te sg rownolegle do toru ruchu proszku przechodzacego
przez strefe natryskiwania ciecza. Bezwymiarowy strumien zraszania jest pojedyn-
czg liczba, ktora charakteryzuje caty strumien. Majac pomierzone wartosci tego stru-
mienia w calej strudze, wyznaczano rozktad bezwymiarowego strumienia zraszania.

Lo, -1 -2
Strumien cieczy (gs m ) Glebokosé strumienia (cm)

6.93 H500-600
5.67 E 400-500
441 \m300-400

3.156
' ) 0.63 @ 100-200
063 441 V 819 1197 1575 1953 00-100

Szerokos$¢ strumienia (cm)

Rys. 3.5. Wykres rozktadu strumienia cieczy wiazacej w g na s i m”. Dysza: TP500017,
ci$nienie 5 bar (nat¢zenie przeptywu 90 ml/min), wysoko$¢ potozenia dyszy: 13.5 cm.
Strzatka wskazuje kierunek, w ktorym proszek bedzie poruszac si¢ w bebnie (zrodho: [3.36])
Fig. 3.5. Contour plot of the binder flux distribution in grams of binder per second per
square meter. Nozzle: TP500017, pressure:5 bars (flow rate: 90 ml/min), nozzle hight:
13.5 cm. The arrow indicates the direction in which the powder in the drum would move
(Source: Ref. [3.36])
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Dla kazdej kolumny i bezwymiarowy strumien zraszania obliczano wg wzoru:
_
l//a,i 2 Ai dd

gdzie V, wyliczano przez sumowanie natezen przeptywu cieczy wigzacej

(3.8)

zebranej we wszystkich kuwetach jednej kolumny, A, obliczano poprzez mnozenie

predkosci $cianki bebna przez szerokos¢ kolumny, ktéra odpowiada szerokosci
otworow w kuwetach.

Przykladowe rozktady strumienia zraszania w funkcji potozenia w strefie
zwilzania przedstawiono na rys. 3.6.

1.2 T T
[ e—e 2 bar #1
b G0 2 bar#2
1.0 | m-u 3.5 bar #1 7
[ o-C 3.5 bar #2
¢ -0 5bar#l
0.8 - <& < 5 bar#2 7
% 08
B.‘ L

Szerokos$¢ strumienia (cm)

Rys. 3.6. Bezwymiarowy strumien zraszania, jako funkcja polozenia w strefie zwilzania.
Dysza TP500017, wysokos$¢ umieszczenia dyszy: 13.5 cm, cisnienie podane w legendzie
(zrodto: [3.36])

Fig. 3.6. Dimensionless spray flux as a function of position within the spraying zone.
Nozzle used TP500017, nozzle high 13.5 cm, pressure as denoted in the legend
(Source: Ref. [3.36])

Na podstawie uzyskanych zaleznosci stwierdzono, ze przy stalej wysokosci
umieszczenia dyszy nad materiatem proszkowym wzrost cisnienia podawania
strumienia cieczy powoduje wzrost maksymalnej wartosci bezwymiarowego
strumienia zraszania, ale prowadzi do bardziej rownomiernego rozktadu cieczy,
poniewaz zwigksza si¢ rOwniez szeroko$¢ obszaru zwilzania. Stwierdzono tez, ze
na rozklad strumienia zraszania ma roéwniez wplyw wysoko§¢ umieszczenia
dyszy nad ztozem.

Zaproponowany parametr y, moze by¢ uzywany jako jeden z wyznacznikow
pomocnych przy sterowaniu procesem nukleacii.
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Litster et al. [3.35, 3.37] zaproponowali trzy rézne typy (modele) nukleacji:
sterowany przez krople, sterowany przez mechaniczng dyspersje i typ posredni.

W modelu sterowanym przez krople wielkoscia, ktéra determinuje nukleacje,
jest wielko$¢ kropli. Krople cieczy wigzacej penetrujg do porow ztoza proszku
prawie natychmiast i rozklad zarodkéw odzwierciedla rozktad wielkosci kropel.
W tym modelu jedna kropla dazy do formowania jednej granuli, jezeli spelnione sg
dwa warunki:

1. przejscie proszku przez strefe zraszania musi by¢ wystarczajaco szybkie,
aby krople, ktore uderzaja w powierzchnig¢ proszku, nie naktadaty si¢ na siebie
(niskie ),

2. kropla musi wnikna¢ catkowicie do proszku, zanim mieszanie zloza nie
doprowadzi do jej kontaktu z inng czg§ciowo zaabsorbowana kropla na powierzchni
ztoza (szybki czas penetracji kropli).

W modelu dyspersji mechanicznej nukleacja i dyspersja cieczy pojawiaja si¢
podczas mechanicznego mieszania wsadu, a wigc metoda dostarczania cieczy
(wielkos¢ kropli, wysoko$¢ umieszczenia dyszy itp.) ma minimalny wptyw na
wlasciwosci zarodkow.

W modelu posrednim zaréwno dynamika penetracji kropli, jak i wielko$¢ sit
tngcych sg znaczne 1 w zwigzku z tym proces jest bardzo trudny do kontroli.

Opierajac si¢ na tej idei, Hapgood et al. [3.38] zaproponowali wstgpna
wersj¢ mapy regionéw nukleacji przedstawiong na rys. 3.7.

10 taczenie Region
dyspersiji
Bez zmiany sktadu mechanicznej
1.0
Ip A
Posredni
te
O. 1 wezszy sktad ziarnowy
Sterowany zarodkow
przez
krople
Zbrylanie
0.01 0.1 1.0 10

Rys. 3.7. Proponowana mapa obszarow nukleacji
Dla idealnej nukleacji w obszarze sterowanym przez krople musi by¢ (a) niska wartos¢ ¥,

1 (b) niska warto$¢ t, W obszarze dyspersji mechanicznej jeden lub oba warunki

nie wystgpuja, a dobra dyspersja cieczy wymaga dobrego mechanicznego mieszania

(zrodto: [3.38])
Fig. 3.7. Proposed nucleation regime map
For ideal nucleation in the drop-controlled regime, must have (a) low ¥, and (b) low T,,.

In the mechanical dispersion regime, one or both of these conditions are not met, and

good binder dispersion requires good mechanical mixing (Source: Ref. [3.38])
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Na osi pionowej odtozono wartos$¢ (7, = /1), gdzie t, oznacza czas penetracji
kropli, a #. czas cyrkulacji, a na osi poziomej bezwymiarowy strumien zraszania
¥,. Czas cyrkulacji ¢. jest przedzialem czasu miedzy wyjsciem a wejSciem porcji
proszku do strefy zraszania i jest funkcja modelu przeptywu zloza i zawartosci
materialu w granulatorze.

Czas penetracji kropli #, dla danego ukladu moze zosta¢ zmierzony bezpo-
$rednio albo wyznaczony na podstawie wlasciwosci materialow, korzystajac
z zaleznosci:

V2/3
£, =135-¢ “ (3.9
& Rpore 7/LV COSHd

gdzie: V, — objgtos¢ kropli,
¢ (d) — porowato$¢ ztoza proszku,
R,ore — promien porow,

u  —lepkosé cieczy,
yLy — napigcie powierzchniowe cieczy,
6, — dynamiczny kat zwilzania cieczy w kapilarach ciala statego.

Dalszy wzrost granul w trakcie procesu nastepuje na skutek zderzania si¢
i zlepiania czastek w czasie ruchu zloza w granulatorze. Polaczenie si¢ dwoch
duzych granul jest okreslane jako koalescencja, natomiast przyklejanie drobnego
materiatu do powierzchni duzych, istniejagcych wezesniej granul, jako nawarstwianie.
Rozréznienie tych dwoch procesow jest zalezne od granicznej wielko$ci ziaren
uznawanych juz za granulat.

Procesy wzrostu mogg zaczynac si¢ juz w momencie, gdy ciecz wigzaca jest
dodawana do proszku, a wigc jednoczesnie z procesem nawilzania i nukleacji
1 mogg trwa¢ nadal po zakonczeniu dodawania cieczy.

Zderzenie migdzy dwoma granulami moze skutkowac trwalg lub nietrwala
koalescencja. Zalezy to od wielu czynnikow obejmujacych wiasciwosci mecha-
niczne granul oraz dostepnos$¢ (dyspozycyjnosé) cieczy wiazacej na powierzchni
granul lub w jej poblizu. Podczas dalszego procesu (mieszania, przesypywania itp.)
granule stopniowo zageszczajg si¢, co zwigksza saturacje ich porow cieczg, a takze
zmienia ich wlasciwosci mechaniczne.

W literaturze opisano wiele modeli teoretycznych stuzacych do przewidy-
wania, czy dwie zderzajace si¢ czastki potacza si¢ ze soba [3.39+3.48].

Modele te zawieraja bardzo duzo réznych zatozen dotyczacych wiasciwosci
mechanicznych czastek, jak rowniez charakterystyki granulowanego zloza.

Do modelowania koalescencji przyjmowane sa dwa, zasadniczo rézne podejscia
[3.49]. Pierwsza grupa modeli przyjmuje, Ze granule majg swobode ruchu oraz ze
istotne sg ich wlasciwosci sprezyste. Koalescencja zachodzi tylko wtedy, gdy energia
kinetyczna zderzenia jest catkowicie rozproszona; w przeciwnym przypadku granule
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beda od siebie odskakiwaé. Zaklada si¢ ponadto, ze jezeli poczatkowe zderzenie
skutkuje koalescencja, to zadne z nastgpnych zderzen nie bedzie w stanie ponownie
rozdzieli¢ granulek.

Druga grupa modeli przyjmuje, ze efekty sprezyste sa pomijalne podczas
wstepnego zderzenia, poniewaz granule sg zwykle z natury plastyczne i fizycznie
ograniczone przez otaczajace je czastki. Jednak wszystkie zderzajgce si¢ granule s
w kontakcie przez skonczony, ograniczony czas, podczas ktorego moga si¢ tworzy¢
mi¢dzy nimi wigzania. Trwala koalescencja wystapi tylko wtedy, jezeli te wigzania
sa wystarczajaco mocne aby oprze¢ si¢ rozlaczeniu podczas kolejnych zderzen lub
w wyniku sit tngcych. Wytrzymatos¢ wiazania jest uzalezniona od takich czynnikow
jak poczatkowa wielkos¢ deformacji plastycznej i czasu, w ktorym dwie czastki byly
w kontakcie.

W rzeczywistosci w wielu uktadach podczas procesu ich granulacji bgdzie
miata miejsce kombinacja czynnikow z obu tych grup [3.49].

Warunki wzrostu granul zalezg migdzy innymi od zdolno$ci do deformacji
zderzajacych si¢ granul oraz od obecnosci cieczy na lub w poblizu powierzchni
granul.

Wyréznia si¢ dwa rodzaje zderzen czastek: takie, podczas ktoérych nie zachodzi
zadna lub bardzo mala deformacja granul i takie, gdzie pojawia si¢ znaczna trwata
deformacja plastyczna.

Ennis et al. [3.40] modelowali przypadek zderzenia dwoch nieodksztatcalnych
kul, z ktoérych kazda byla otoczona cienka lepka warstewka.

Stwierdzili, ze dla takiego modelu, zderzenia beda skutkowaé koalescencja
wtedy, gdy lepkosciowa liczba Stokesa (S?,) bedzie mniejsza od pewnej wartosci

krytycznej (St,*):

st =P (3.10)
I

St = (1+1)1n(i) (3.11)
e h,

gdzie: » — $redni harmoniczny promien dwoch kul (1/7 = 1/r,+ 1/r),
0 — gestosc granul,
u — polowa wzglednej predkosci zderzenia,
U —lepkosc cieczy,
e — wspoélczynnik restytucii,
h — grubo$¢ warstewki cieczy,
h, — charakterystyczna wysokos$¢ nierbwno$ci powierzchni.

St, jest stosunkiem energii kinetycznej do energii rozproszenia lepko$cio-
wego. Podczas granulacji okresowej, wartos¢ St, wzrasta wraz ze wzrostem
wymiaréow granul. Wraz z postgpem procesu wyrdzniono trzy kolejne etapy
granulacji. W etapie bezinercyjnym, gdy St, << St,*, wszystkie zderzenia koncza
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si¢ koalescencja bez wzglgdu na wymiar zderzajacych si¢ granul. W dalszym
okresie, gdy wymiary granul wzrastaja, pojawia si¢ etap inercyjny (St, ~St,*),
w ktorym prawdopodobienstwo koalescencji zalezy od wielkosci zderzajacych
si¢ granul. W koncu uktad wchodzi w etap powlekania (coating) (St, >> St,*),
w ktorym zadne zderzenie migdzy granulkami nie konczy si¢ koalescencjg. Te
trzy etapy zostaty zaobserwowane w czasie badan w réznych granulatorach [3.40].

Model Ennisa et al. [3.40] jest pierwszym modelem uwzgledniajagcym
oddzialywania dynamiczne, takie jak dyssypacja lepkosciowa. Jest on jednak stuszny
tylko dla nieodksztatcalnych, mokrych na powierzchni granul, kiedy sity lepkosci sa
duzo wigksze niz kapilarne. W ukladach, gdzie moga wystapi¢ duze odksztatcenia
podczas zderzenia granul, dyssypacja energii zderzenia podczas plastycznej
deformacji pomaga koalescencji, a jednoczesnie deformacja ta tworzy powierzchnig
kontaktu, ktéra pomaga utrzymywac granulki razem.

Opracowano wiele modeli do przewidywania warunkow koalescencji
odksztalcalnych granulek. Ouchijama i Tanaka [3.50, 3.51] badali koalescencje
suchych powierzchniowo, odksztatcalnych granul w granulatorze bebnowym.
Zalozyli, ze sily $ciskajace dzialajace na kazda par¢ granul s3 niezalezne od ich
rozmiarow, natomiast sily styczne dazace do separacji czastek sa proporcjonalne do
objetosci granul bedacych w kontakcie. Przy tych zatozeniach okreslili prawdo-
podobienstwo koalescencji dwoch granul o wymiarach D; i D, w przeliczeniu na
charakterystyczny wymiar graniczny D*:

D*=4,(K"” 6,)° (3.12)

gdzie: A;1a - stale, niezalezne od wielkosci granul dla danego systemu
K — miara odksztafcalno$ci granuli,
oy — wytrzymalo$¢ na rozcigganie zlacza utworzonego miedzy
granulami.

Kristensen et al. [3.52] uproscili rownanie (3.12), przyjmujac, ze wytrzymatosé
potaczen miedzy granulami jest rowna wytrzymalosci granul na rozcigganie. Dla
matych deformacji plastycznych granulek kulistych otrzymali:

3
lcr

3 (D*)Z/a (3-13)

O-CV =
gdzie: A; — stala,
I, — odksztalcenie krytyczne, odniesione do $rednicy granuli D (I, = [./D),
wystepujace przy krytycznych napr¢zeniach niszczacych o,

Rownanie (3.13) wskazuje na korelacje migdzy zalezno$ciag naprgzenie-
odksztalcenie a szybko$cig wzrostu granul, ktora jest proporcjonalna do charakte-
rystycznego wymiaru granicznego D* Wynika z niego, ze granule bedg latwiej
ulega¢ koalescencji, gdy charakteryzujg si¢ niskim napr¢zeniem krytycznym i duzym
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odksztalceniem krytycznym. Podczas procesu granulacji zwigkszajace sie¢
zageszczenie granul zwicksza ich wytrzymato$¢, co zmniejsza ich sklonno$¢ do
koalescencji. Zaggszczanie powoduje jednak wyciskanie cieczy na powierzchnig
granul, co zwicksza ich powierzchniowa odksztatcalnos¢ wystarczajaca do poko-
nania wptywu wzrostu wytrzymatosci granul.

Model koalescencji odksztatcalnych granul przedstawili Liu et al. [3.48].
Zatozyli oni, ze granule charakteryzujg si¢ dwoma parametrami niezaleznymi od
szybkosci odksztatcania: modutem sprezystosci podhuznej () i granica plastycznosci
(Yy). Rozpatrzyli oni dwa przypadki: mokre na powierzchni granulki (rys. 3.8)
oraz suche powierzchniowo granule, gdzie ciecz jest wyciskana na powierzchnig
wskutek zderzenia.

Rozpatrywano zderzenie migdzy mokrymi powierzchniami dwoch granul
z predkoscia wzgledng 2 u,. Przyjeto, ze grubo$¢ warstewki cieczy jest wigksza
niz powierzchniowe nieréwnosci granul. Stwierdzono, ze granule polacza si¢
wskutek koalescencji wtedy, gdy energia kinetyczna zderzenia jest w calosci
rozpraszana przez straty lepkosciowe w powierzchniowej warstewce cieczy oraz
wskutek plastycznej deformacji granul. Przyjeto dwie mozliwosci wystapienia
koalescencji, okreslone jako typ I i typ II. Koalescencja I typu wystapi wtedy,
gdy potaczenie granul jest wynikiem Ilepkosciowego rozproszenia energii
w powierzchniowej warstewce cieczy zanim zetkng si¢ powierzchnie granul. Typ
II ma miejsce wtedy, gdy granule sa zdolne do utrzymania si¢ w potaczeniu
podczas zderzenia ich powierzchni i odbicia.

Do scharakteryzowania warunkow koalescencji przyjeto dwie liczby: liczbg
lepkosciowa Stokesa St, (3.10) i1 liczbe deformacji Stokesa St;, okreslona
zalezno$cia:

At

) 3.14
2D%Y, G-19

St =

gdzie: D i it — odpowiednio $rednia harmoniczna $rednica i masa granul,
uy — potowa wzglednej predkosci granulek przed zderzeniem.

Liczba deformacji Stokesa St,.rjest stosunkiem energii kinetycznej zderzenia do
energii odksztatcenia plastycznego w granuli. Podobng liczb¢ deformacji Stokesa
wprowadzili Irfan-Khan i Tardos [3.54] do prognozowania maksymalnych wymia-
row granul, ktore mogg przetrwaé w polu sit tnagcych.
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Rys. 3.8. Model uzyty do prognozowania koalescencji:
a) Stadium zblizenia; b) stadium deformacji; c) stadium wstepnej separacji;
d) stadium koncowej separacji (zrodto: [3.48])
Fig. 3.8. Model used to predict coalescence
a) Approach stage; b) deformation stage; c) initial separation stage;
d) final separation stage (Source: Ref. [3.48])



Opracowane przez Liu et al. [3.48] kryteria koalescencji dla mokrych
powierzchniowo, odksztalcalnych granul przedstawiono na rys. 3.9.
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Rys. 3.9. Wptyw wzrostu poczatkowej predkosci zderzenia, granicy plastycznosci
i lepkosci cieczy na warunki koalescencji (zrodto: [3.48])
Fig. 3.9. Effect of increasing initial impact velocity, yield stress, and liquid viscosity
on coalescence behaviour (Source: Ref. [3.48])

Dla granul mokrych na powierzchni model przewiduje, ze przy niskim St;.,
prawdopodobienstwo koalescencji zalezy tylko od krytycznej liczby Stokesa
St,*, zdefiniowanej w modelu Ennisa et al. [3.40]. W tym obszarze wszystkie
zderzenia s w pelni sprezyste. Gdy St,.r wzrasta, obszar koalescencji wystepuje
dla szerszego obszaru St,, poniewaz wystgpuja wtedy trwate deformacje granul,
ktoére pomagaja koalescencji, rozpraszajgc pewna ilos¢ energii zderzenia i tworzac
ptaska powierzchni¢ pomiedzy dwoma granulami.

Na rys. 3.10. przedstawiono opracowane przez Liu et al. [3.48] kryteria
koalescencji dla przypadku, gdy granule sa poczatkowo suche powierzchniowo.
Zatozono, ze warstewka cieczy o statej grubosci 4, lub zmiennych grubosciach 67
jest wyciskana ze strefy kontaktu w wyniku deformacji podczas zderzenia.

Przy niskich wartosciach St,.; nie zachodza trwate odksztalcenia plastyczne
i ciecz wigzaca nie jest wyciskana na powierzchni¢ granul, aby zapobiega¢ ich
odbijaniu. Powyzej krytycznej wartosci St,.r prawdopodobienstwo koalescencji
staje si¢ funkcja St, 1 St podobnie jak dla przypadku mokrej powierzchni.

Model ten, mimo wprowadzenia pewnych rozszerzen w stosunku do modelu
Ennisa, zawiera nadal wiele uproszczen. Zostaly pomini¢te w nim sity kapilarne,
nie uwzglednia si¢ dodatkowych wigzan z powodu wzajemnego blokowania si¢
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granul,
granul j

a sam model ograniczony jest do przypadkow, gdzie obszar deformacji

est niewielki.
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Rys. 3.10. Zaleznos¢ St, od St,., przedstawiajaca model prognoz koalescencji granul

suchych na powierzchni (zrodto: [3.48])

Fig. 3.10. St, vs. St,,r showing model predictions for coalescence of surface dry granules

(Source: Ref. [3.48])

3.4. Warunki wzrostu granul

Zmiany rozkladu ziarnowego granul podczas granulacji sg efektem wielu
zjawisk, ktore w zaleznosci od warunkéw procesowych mogg nastgpowac
rownolegle lub jedno po drugim. Na wykresach prezentujacych zmiany przecigtnej
$rednicy granul w funkcji czasu wyrdzniono szereg charakterystycznych zakresow

[3.55+3
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nukleacja, podczas ktorej tworza si¢ zarodki aglomeratow w czasie
dodawania cieczy wiazacej,

zakres indukcji, podczas ktorego zarodki aglomeratow sg umacniane, ale
nie rosng znaczaco,

wzrost koalescencyjny (region przejsciowy), kiedy granule sa dostatecznie
odksztatcalne, aby polaczy¢ si¢ bez obecnosci cieczy na powierzchni lub,
gdy aglomeraty zagescily si¢ dostatecznie i ciecz zostala wycisnicta na
powierzchnig,

region wzrostu kul, w ktorym wzrost granul zachodzi wolno wskutek
kombinacji mechanizméw kruszenia, Scierania, nawarstwiania, przemiesz-
czania lub koalescencji,

niszczenie i Scieranie, ktore moze nastgpowac¢ w ukladach, gdzie granule
sa suche powierzchniowo i stabe.



Granice miedzy tymi regionami nie zawsze s3 wyrazne i sg zalezne od wielu
czynnikow zwigzanych z wlasciwosciami materiatdw bioracych udzial w procesie
i charakterystyka urzadzen [3.58+3.63].

Iveson i Litster [3.56] zaproponowali dwie szerokie kategorie warunkow
wzrostu granul, ktére zaobserwowano zar6wno w granulatorach bebnowych, jak
i mieszalnikach szybkotnacych [3.55, 3.64]:

— systemy stabilnego wzrostu (steady growth), w ktoérych wymiary granul
wzrastaja liniowo z czasem albo przez mechanizm kruszenia i nawarstwia-
nia, albo poprzez koalescencje odksztatcalnych granul, ktore podczas
zderzenia tworza duza powierzchni¢ kontaktu,

— systemy wzrostu indukcyjnego (induction growth), w ktérych po utworzeniu
zarodkow wystepuje pewien okres zwtoki, podczas ktéorego zachodzi
niewielki wzrost. Jezeli granule zaggszcza si¢ dostatecznie, aby wycisnacé
ciecz na powierzchnie¢, zaczynaja one nastgpnie gwattownie rosnac, dopoki
nie zostanie osiggni¢ty pewien wymiar krytyczny.

To, ktory typ wzrostu wystapi w konkretnym ukladzie, zalezy od odksztat-
calnos$ci granul i szybkosci ich zageszczania. Stabe, odksztalcalne granule tworza
podczas zderzenia duze powierzchnie kontaktu, na ktérych moze pojawic¢ sie¢
ciecz wycisni¢ta z wngtrza. Jezeli potgczenie to jest wystarczajgco silne, aby
oprze¢ si¢ sitom rozdzielajagcym w granulatorze, to taka para granul utworzy
nowg wicksza granulg. Takie zachowania prowadza do systematycznego wzrostu
wymiarow granul (stabilny wzrost) i wystepuja gtdéwnie w systemach z duzymi
czastkami o waskim rozkfadzie i cieczach wigzacych o niskim napigciu
powierzchniowym i niskiej lepkosci [3.59, 3.60, 3.64]. Mocne, nieodksztatcalne
1 wolno zaggszczajace si¢ granule nie ulegajg w czasie zderzenia wystarczajacej
deformacji, aby utworzy¢ silne pofaczenie. Zderzajace si¢ granule ulegaja poza
tym rozbijaniu, co powoduje, ze wystepuje tu okres niewielkiego wzrostu granul
lub jego braku (okres indukcji), okreslany tez jako region zarodkow [3.58] lub
okres zageszczania [3.65]. Dlugos$¢ trwania okresu indukcji maleje ze wzrostem
zawartosci cieczy wiazacej.

Jezeli granule zaggszcza si¢ dostatecznie, to na ich powierzchnie moze zostaé
wycisnieta ciecz, ktora umozliwi powstanie silnych wigzan miedzy granulami bez
koniecznosci ich duzego odksztatcenia. To wywoluje gwattowny wzrost granul az do
pewnej granicznej wielkosci. Ten rodzaj zachowan wystepuje czesto w uktadach
z drobnymi czastkami i lepkimi cieczami wigzacymi [3.58, 3.64+3.66]. Graficzng
ilustracj¢ zaproponowanych systemow wzrostu przedstawia rys. 3.11.

45



Warunki wzrostu
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Rys. 3.11. Ustalone i indukcyjne zachowania wzrostu i efekt kontrolny deformacji
granul (zrodto: [3.56])
Fig. 3.11. Steady and induction growth behavior and the controlling effect
of granule deformability (Source: Ref. [3.56])

Iveson i Litster [3.56] zatozyli, ze typ warunkow wzrostu, ktérego do-
$wiadcza dany uklad, zalezy tylko dwoch glownych parametrow: maksymalnej
saturacji porow ciecza oraz wielkosci odksztalcenia granul podczas zderzenia.
Maksymalng saturacj¢ poréw granul cieczg okreslili jako:

wp (1-¢_.
max — p?( lTll[l) (3. 15)
p 1 gmin
gdzie: w — stosunek masy cieczy do masy ciala statego,
ps  — gestosc czastek ciata statego,
P — gestosé cieczy,

&min — Minimalna porowato$¢, jaka osigga uklad dla poszczegdélnych
warunkow operacyjnych.
Wielkos¢ deformacji podczas zderzenia granul zostata scharakteryzowana przez
liczb¢ deformacji:

De="2"¢ (3.16)

gdzie: U, — predkosc¢ zderzen reprezentatywna dla granulatora, ujmujaca
intensywnos$¢ procesu,
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pe — gestos¢ granul,
Y, — dynamiczna granica plastycznosci.

Wartosci p, 1 Y, powinny by¢ mierzone przy minimalnej porowato$ci &
osigganej przez granule w granulatorze.

Liczba deformacji De jest miarg stosunku energii kinetycznej zderzenia do
energii plastycznej absorbowanej na jednostke odksztalcenia. Uwzglednia ona
zarOwno intensywno$¢ procesu mieszania, jak i reologi¢ granul oraz okresla
wielkos¢ odksztalcen podczas typowych zderzen.

“suchy” '} “okruchy” i szlam/
latwo ! .0 iprzewilzona
ptyngcy : @ T wa ‘masa
proszek Wzrostnag’ry

i ustalony i wzrost

Vﬁi?tfyt tylko @ @

deformacji [.* nukleacja -
De=p,U Y, )
@8 9§

0 o 100%
maksymalna saturacja porow

Smax=WPs(1-€min)/ PiEmin

Rys. 3.12. Mapa mechanizmow wzrostu przedstawiajaca wplyw szybkosci zageszczania
granul i zawarto$ci cieczy na warunki granulacji (zrodto: [3.56])

Fig. 3. 12. Proposed growth regime map showing the effect of granule consolidation rate
and liquid content on granulation behavior (Source: Ref. [3.56])

Typy mechanizméw wzrostu granul jako funkcje s, 1 De przedstawia
rys. 3.12. w postaci jako§ciowej mapy obszaré6w wzrostu.

Przy bardzo matej zawartosci cieczy (niskie s,,,,) czastki albo pozostaja jako
suchy, sypki proszek, albo bgda formowac zarodki wskutek oddziatywan van der
Waalsa, ale juz dalej nie rosna.

Przy nieznacznie wigkszej zawartosci cieczy albo begda tworzy¢ si¢ zarodki,
ktore dalej nie rosng, albo, jezeli system jest szczegélnie staby (wysokie De),
bedzie tworzyt si¢ niezgranulowany luzny uktad — okruchy (crumb) [3.60].

Przy $rednim poziomie zawarto$ci cieczy, jezeli granule sa odksztalcalne
i szybko si¢ zaggszczaja ($rednia wartos¢ De), to beda one rosty w sposob
ustabilizowany. Jezeli sg stabo odksztalcalne i stabo si¢ zageszczajg (niskie De),
to uktad wykazuje zachowania indukcyjne.

47



Przy wysokiej zawartosci cieczy (Su.—1) zard6wno szybko, jak i wolno
zageszczajace si¢ systemy beda wzrasta¢ gwaltownie.

Przy bardzo wysokiej zawarto$ci cieczy (sn.>1) bedzie tworzy¢ si¢ szlam
lub przewilzona masa.

Oczekiwany przez tych autorow wplyw réznych czynnikow, takich jak
intensywno$¢ mieszania, lepkos¢ i napigcie powierzchniowe cieczy, wielko$é
ziaren materiatu i zawarto$¢ cieczy wiazacej, na polozenie danego uktadu na
mapie warunkow granulacji przedstawiono na rys. 3.13.
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Rys. 3.13. Wplyw réznych zmiennych na potozenie uktadu na mapie warunkow
granulacji (zrodto: [3.56])
Fig. 3.13. Effect of different variables on a formulation’s position on the granulation
regime map (Source: Ref. [3.56])

Przeprowadzono wstepna weryfikacje zaproponowanej mapy obszarow, wyko-
rzystujac wyniki uzyskane podczas granulacji bebnowej kulek szklanych z woda
i roztworami gliceryny. Pomimo ze mapa wyjasnia jakosciowo obserwowany wpltyw
réznych parametrow, wymaga jednak eksperymentalnej weryfikacji z réznymi
materiatami i przy roznych warunkach granulacji w celu ilosciowej lokalizacji granic
réznych obszarow. W tej postaci jej zastosowanie jest wigc ograniczone tylko do
narzedzia opisowego.

Proby ilosciowego okreslenia granic oraz oceny poprawno$ci mapy obszarow
wzrostu granul zaproponowanej przez Ivesona i Litstera [3.56] dokonali Iveson
et al. [3.67]. Na podstawie rozwazan teoretycznych oraz w oparciu o wyniki badan
dostepnych w literaturze autorzy ci stwierdzili, ze niektoére granice proponowanej
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mapy obszarow sa albo stabo zdefiniowane, albo sg funkcjami jeszcze innych
parametréw, oprocz De 1 8,,4,.
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01 p*ynaCy :.......................: ........................
1" proszek 77
: ustalony wzrost
“’.‘ zwigkszenie szybkosci wzrostu
wzrost 3
liczby - f(St,)
deformacji tylko X
= 2 K nukleacja ..
De=pgUcYq . ] s L
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Rys. 3.14. Proponowana zmodyfikowana mapa obszaréw. Granice nukleacja-
stabilny wzrost oraz stabilny wzrost-indukcyjny wzrost sg funkcja St, a nie ma wyraznego
obszaru gwaltownego wzrostu (zrédto: [3.67])
Fig. 3.14. Proposed modified regime map. The nucleation-to-steady growth
boundary and steady growth-to-induction growth boundaries are functions of S¢, and there
is no distinct rapid growth regime (Source: Ref. [3.67])

W celu utrzymania spojnosci terminologii w literaturze granulacji autorzy
[3.67] zaproponowali zastgpienie liczby deformacji De, zdefiniowanej przez Ivesona
i Litstera [3.56], zmodyfikowang postacig liczby deformacji Stokesa, zdefiniowane;j
przez Tardosa et al. [3.6]:
pU.

27 (3.17)

g

Sty =

Rozwazania te doprowadzity do opracowania zmodyfikowanej mapy obszarow
wzrostu przedstawionej na rys. 3.14.

Zmodyfikowana mapa okresla potozenie kilku granic obszaréw wzrostu
granul. Obszary ,,okruchow” (crumb) 1 przewilzonej masy/szlamu (slurry) wystepuja
dla wartosci Sts>0.1, przy czym obszar szlamu rozciaga si¢ dla Spax >100%.
Warto$¢ smax, przy ktorej zaczyna si¢ stabilny wzrost, zmniejsza si¢ ze wzrostem
Stger., co zostato stwierdzone doswiadczalnie [3.68].

Granice obszaréw nukleacja-stabilny wzrost i stabilny wzrost-indukcja zaleza
rowniez od innych czynnikow, z ktorych najwazniejsza jest lepkos¢ srodka
wigzacego, charakteryzowana przez St,. Autorzy doszli do wniosku, ze petna mapa
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obszar6w wzrostu bedzie wymagata co najmniej trzech wymiaréw. Mapa w pro-
ponowanej obecnie postaci przedstawia dwuwymiarowy wycinek obszaru wielu
parametrow, w ktorym wszystko z wyjatkiem St;.r 1 Smax jest uznawane jako state.

Stwierdzono rowniez, ze btednie zostal zdefiniowany obszar gwalttownego
wzrostu i w zwigzku z tym zostat on z mapy usuniety.

Weryfikacja doswiadczalna wykazata, ze do zaproponowanej mapy obszaréw
wzrostu dobrze pasuja wyniki uzyskane w procesie granulacji bebnowe;.

Mapa w tej postaci moze by¢ wygodnym narz¢dziem do poréwnywania
zachowan wzrostu tylko w przypadku granulacji r6znych proszkow, przy uzyciu
cieczy wiagzacych o podobnej lepkos$ci i w tym samym urzadzeniu granulujgcym.

Kolejnym mechanizmem, ktéry moze odgrywac istotng role w procesie
granulacji, jest $cieranie i niszczenie, gtéwnie w odniesieniu do wilgotnych granul.
Proces ten moze wptywaé na koncowy skiad ziarmowy granulatu, szczegdlnie
w urzadzeniach, gdzie wystgpuja znaczne sily niszczace, np. granulatorach mie-
szalnikowych i mikserach szybkotngcych.

W badaniach granulacji przesypowej zakladano, ze mechanizmy wzrostu moga
zawiera¢ S$cieranie lub niszczenie slabych granul (kruszenie i nawarstwianie,
przenoszenie przez $cieranie) [3.69].

Niszczenie jest jednak bardziej prawdopodobne w urzadzeniach o duzej
intensywno$ci mieszania i dlatego wigkszo$¢ prac dotyczy tego typu urzadzen.

Wykazano, ze wzrost intensywno$ci mieszania (wzrost predkosci mieszadta)
powoduje obnizenie koncowego $redniego rozmiaru granulek [3.70+3.72].

Najwigcej badan dotyczacych tego zagadnienia przeprowadzono w mikserach
szybkotnacych. Vonk et al. [3.73], Ramaker et al. [3.74] i Pearson et al. [3.75] do
obserwacji niszczenia mokrych granul uzyli cieczy barwigcych lub granul znaczni-
kowych i stwierdzili, ze wigcksze granulki mialy wigksze prawdopodobienstwo
zniszczenia niz granulki mniejsze.

Tardos et al. [3.6] i Kenningley et al. [3.76] podjeli proby okreslenia warunkow
niszczenia mokrych aglomeratéw. Tardos et al. [3.6] przyjeli, ze granule bedg sig
odksztatca¢ i tamacd, jezeli w obszarze Scinania istnieje dostatecznie duza energia
kinetyczna. Do opisu warunkow odksztalcania i niszczenia granul wprowadzili
bezwymiarowa liczb¢ deformacji Stokesa, ktéra okresla stosunek zewnetrznej
energii kinetycznej do wewngtrznej energii przeciwstawiajacej si¢ deformacji:

2
Sty = M (3.18)
T2V e(7)
gdzie: m, = V,p,— masa granuli,

Uy —wzgledna predkosc granuli,

V, —objetosc¢ czastki,

P» — gestosé czastki,

7(y)— naprezenie charakterystyczne w granuli.
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Badajac odksztalcenia i niszczenie granul w wyniku $cinania w granulatorze ze
ztozem fluidalnym Tardos et al. [3.6] oraz Irfan-Khan i Tardos, [3.54] stwierdzili,
ze najpierw granule wydluzaja si¢, a nast¢pnie niszcza przy liczbie deformacji
Stokesa réwnej ok 0.2.

Kenningley et al. [3.76] opracowali zalezno$¢ na niszczenie lub przetrwanie
granul w mikserze szybkotngcym, przez poroéwnanie energii kinetycznej zderzenia
z energig absorbowang przy plastycznej deformacji granul.

Wielko$¢ odksztatcenia g, okreslono jako:

3

£ 2 1 g pud,,
"540 (1-¢)*  u

(3.19)

gdzie: d;; — $rednia Sautera dla ziaren tworzacych granule,
& —porowato$¢ granul,
p — gestosé granul,
u — predkos¢ zderzenia,
u — lepkosc¢ cieczy.

Zwigkszenie wymiarow ziaren lub obnizenie lepkosci cieczy powoduje wzrost
wielkosci deformacji podczas zderzenia. Powyzej krytycznej wartosci g, (przyjetej
jako 0.10) granule beda niszczone. Zaleznos$¢ okreslona rownaniem (3.19) wykazuje
dobra zgodnos¢ z wynikami eksperymentalnymi uzyskanymi przez tych autorow.

3.5. Podsumowanie

Biorac pod uwage liczne prace dotyczace tematyki nukleacji 1 wzrostu granul
w procesie granulacji materialow proszkowych, mozna stwierdzi¢, ze wiedza
o mechanizmach wplywajacych na zarodkowanie 1 wzrost granul, a takze wplywie
zmiennych procesowych na te mechanizmy jest juz bardzo duza. Opracowano liczne
modele dotyczace zar6wno poczatkowego etapu procesu (nukleacji), jak i warunkow
dalszego wzrostu aglomeratow, pozwalajace na prognozowanie wymiarow
powstajacych granul, a takze wplywu zmian parametréw prowadzenia procesu lub
zmian wlasciwosci ztoza na warunki wzrostu granul.

Jednak wykorzystanie tych modeli do przewidywania lub kontroli procesu
granulacji w przemysle jest jak dotad bardzo ograniczone, czego powodem jest brak
wiedzy o zmiennych parametrach wykorzystanych w tych modelach, takich
jak wilasciwosci dynamiczno-mechaniczne uktadéw granul polaczonych ciecza
(np. wspotczynnik restytucji, granica plastycznosci, modut sprezystosci, krytyczne
odksztalcenie itp.). Istnieje wigc potrzeba rozwoju standardowych technik ekspe-
rymentalnych mierzenia tych wielkosci.

Niezbedny jest rowniez rozw6j modeli przeznaczonych do prognozowania
wlasciwosci mechanicznych granul przy réznych szybkosciach odksztatcania
bazujacych na wilasciwosciach uktadu, takich jak: rozklad ziarnowy materiatu,
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napigcie powierzchniowe i lepkosc¢ cieczy, porowatos¢ granul itp. To zadanie jest
bardzo trudne, poniewaz trzy podstawowe sily: kapilarne i lepkosciowe w fazie
ciektej i sity tarcia w kontaktach migdzyziarnowych sa ze soba wzajemnie
powiazane w skomplikowany sposob.

Innym problemem przy stosowaniu teoretycznych modeli koalescencji jest to,
ze nieznane sg doktadne czgstosci i predkosci zderzen, ktorych doswiadczajg granule
w typowych granulatorach. Modele koalescencji przewiduja tylko, czy na skutek
kolizji przy danej energii zajdzie koalescencja lub nie. Szybko$¢ wzrostu granul
bedzie zalezata od czestosci takich kolizji. Problem ten ma szczegdlne znaczenie
podczas powigkszania skali lub porownywania réznych urzadzen granulujacych.
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4. MATERIALY, APARATURA I METODYKA BADAN
GRANULACIJI

Do badan procesu mokrej granulacji bgbnowej, ktorych wyniki prezentuje
niniejsza praca, jako modelowe materialy drobnoziarniste zastosowano maczke
dolomitowa, o roznych rozkladach granulometrycznych. Pewne dodatkowe badania
wykonano rowniez dla innych materialow pochodzenia mineralnego. Wykorzystano
rozne handlowe frakcje rozmiarowe maczki dolomitowej pochodzace z Kopalni
Surowcow Mineralnych "PIOTROWICE". Poszczegolne frakcje oznaczone odpo-
wiednio symbolami P10, P15, P20, P60, P100, P200, P250, zawieraly ziarna
o rozmiarach: <10 pm, <15 pm, <20 um <60 pm, <100 um, <200 um. <250 pm.
W czgéci prezentowanych badan stosowano rowniez inne materiaty, ktorych
wlasciwosci zamieszczone sg w rozdziatach omawiajgcych wyniki badan dla tych
surowcow. Dla kazdego materialu wyznaczono podstawowe wilasciwosci fizyczne.
Sktady ziarnowe kazdej frakcji wymiarowej okreslono za pomocg laserowego
analizatora wielkos$ci ziaren ,,Analysette 22” firmy FRITSCH. Badania skfadu
granulometrycznego przeprowadzono zaré6wno dla suchych probek, jak i wodnych
zawiesin danego materiatu.

Przykladowe histogramy usrednionych skladéw masowo-rozmiarowych dla
dwoéch wyjsciowych frakcji maczki dolomitowej przedstawiono na rys. 4.1a, b.

Wyniki badan skladu ziarnowego wykazaly, ze poszczegodlne frakcje roz-
miarowe roznig si¢ od siebie wszystkimi parametrami (momentami statystycznymi)
charakteryzujacymi skiad granulometryczny materiatu ziarnistego, co uniemozliwia
okre$lenie wptywu ktoregokolwiek z nich na przebieg procesu granulacji, a takze na
wiasciwosci otrzymanego produktu. W zwigzku z tym, bazujgc na sktadach ziarno-
wych frakcji wyjsciowych, sporzagdzano mieszanki tych frakcji o $cisle ustalonych
sktadach (parametrach skfadu ziarnowego). Przeprowadzono obliczenia numeryczne,
w wyniku ktorych uzyskano udzialy masowe poszczegdlnych frakcji w mie-
szankach, konieczne dla uzyskania zatozonych parametréw skltadu ziarnowego.

Podczas obliczen zatozono stato$¢ dwoch parametrow sktadu ziarnowego
mieszanek:

— wspolczynnika zmiennos$ci o /ds,

— wspotczynnika skosnosci K,
dla réznych, ustalonych wartosci §redniego rozmiaru ziarna d;.
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Rys. 4.1a, b. Histogramy sktadow ziarnowych dwoch frakcji maczki dolomitowej
Fig. 4.1a, b. Histograms of size distributions of two fractions of dolomite flour

Z uzyskanych wynikoéw obliczen wybrano te, ktére w najwyzszym stopniu
spetiaty przyjete zalozenia. Przez odpowiednia kompozycje frakcji wyjsciowych
maczki uzyskano mieszanki o statej warto$ci parametru o/d, i dwoch wartos-
ciach K; 1 K,, przy réznych, ustalonych wartosciach sredniego rozmiaru ziaren
Mmim= d 5

Zestawienie parametrow skladu dla poszczegolnych mieszanek, oznaczonych
symbolami M1 do M12, stanowiacych surowce wykorzystywane do badan procesu
granulacji przedstawiono w tabeli 4.1.
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Tabela 4.1. Parametry sktadu ziarnowego surowcow uzytych w procesie granulacji
Table 4.1. Size distributions parameters of raw materials for granulation process

Parametr Oznaczenie surowca
sktadu Ml M2 M3 M4 M5 M6
o/d, 1.07 1.07 1.07 1.07 1.07 1.07
E 9.6
K, 2.3 2.3 2.3 2.3 2.3 2.3
dy. [um] 10.6 15.8 20.0 24.9 28.0 34.9
Parametr Oznaczenie surowca
sktadu M7 M8 M9 M10 Ml1 MI2
o/d, 1.07 1.07 1.07 1.07 1.07 1.07
E 6.3
K, 2.0 2.0 2.0 2.0 2.0 2.0
dy. [um] 10.6 15.8 20.0 24.9 28.0 34.9

Na rys. 4.2 1 4.3 przedstawiono poréwnanie krzywych sumarycznego sktadu
objetosciowo-rozmiarowego poszczegdlnych mieszanek maczki dolomitowe;.
Tak dobrane skfady granulometryczne surowcoéw przeznaczonych do badan

umozliwiaja ocen¢ wptywu ich $redniego rozmiaru ziaren d; na przebieg procesu
granulacji.

1.0
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] Z
M2 f ffﬁ
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Rys. 4.2. Poréwnanie sktadéw ziarnowych maczki dolomitowej, dla K,=2.30
Fig. 4.2. Comparison of particle size distribution of dolomite flour, for K,=2.30

Dla kazdego z materiatdbw okre§lono ggstos¢ i ggstos¢ nasypowa, a na ich

podstawie wyliczono porowato$¢. W odniesieniu do gestosci nasypowej wyznaczano
kazdorazowo dwie warto$ci: dla proszku luzno usypanego — p,; oraz zageszczonego
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do minimalnej objetosci na wytrzasarce — p,., a na ich podstawie obliczano $rednig
gesto$§¢ nasypowa — p,, wyznaczang jako $rednia arytmetyczna z tych dwoch
wartosci.
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Rys. 4.3. Poréwnanie sktadow ziarnowych maczki dolomitowej, dla K,=2.00
Fig. 4.3. Comparison of particle size distribution of dolomite flour, for K,=2.00

Zalezno$¢ s$redniej gestosci nasypowej danego materialu od Sredniego
rozmiaru jego czastek d; przedstawiono na rys. 4.4. Por6wnano na nim gestosci
nasypowe surowcOw uzyskanych przy réznych wspotczynnikach skos$nosci
K;=2.0i1K,=2.3.

1600
‘,,';‘ y= 780017 .
ks R®=0.95. —
o
1200 /
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800
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Rys. 4.4. Porownanie ggstosci nasypowej maczki dolomitowej dla réznych

wspotezynnikow K,
Fig. 4.4. Comparison of bulk density of dolomite flour for different coefficients K,
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Na podstawie ggstoSci materiatu p oraz ggstosci nasypowych p, obliczano
porowatos¢ danego surowca, korzystajac ze wzoru:

g=1-Pn 4.1)
Jo,

Na rys. 4.5 przedstawiono porowatosci $rednie poszczegdlnych materiatow
(wyliczone dla $redniej gestosci nasypowej), dla okreslonej wartosci sredniego
rozmiaru ziarna d,, i dwoch wartosci wspotczynnika skosnosci K.

Z przedstawionych rysunkow wynika, ze gesto$¢ utozenia ziaren w tak
przygotowanych surowcach wyraznie wzrasta wraz ze wzrostem $redniego wymiaru
czastek w materiale. Przy ustalonej warto$ci wspotczynnika zmiennosci skladu
ziarnowego o/d; =1.07 wzrost Sredniego wymiaru ziaren pociagga za sobg rozsze-
rzenie szerokosci rozkladu ziarnowego (odchylenia standardowego o), co daje
mozliwos$¢ lepszego dopasowania si¢ czastek w zlozu, a przez to wplywa na
wzrost gegstosci nasypowej materialu i obnizenie porowatosci. Z przedstawionych
rysunkow wynika, ze gegsto$¢ utozenia ziaren w ztozu zalezy rowniez od wartosci
wspolczynnika skosnosci K.

0.7
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Rys. 4.5. Poréwnanie $redniej porowatosci maczki dolomitowej dla roznych
wspotezynnikoéw skosnosci K
Fig. 4.5. Comparison of mean porosity of dolomite flour for different coefficients K,

Dla materiatow o tym samym $rednim rozmiarze ziaren, wigksze zageszcze-
nie czastek (wigksza gesto$¢ nasypowa i mniejsza porowatos¢ ztoza) uzyskano
dla wigkszej warto$ci wspotczynnika skosnosci.

Wazrost warto$ci wspolczynnika K, oznacza przesunigcie krzywej sktadu
ziarnowego w lewa strong, w kierunku mniejszych ziaren, czyli wzrost udzialu
ziaren drobniejszych. Z badan wynika wigc, ze ziarna w surowcu z wigkszym
udziatem frakcji drobnych maja mozliwos¢ lepszego wzajemnego dopasowania
i uzyskania mniej porowatej struktury wewngtrznej.
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Wiasciwosci fizyczne poszczegélnych mieszanek stanowigcych surowce
badane w procesie mokrej granulacji bebnowej zestawiono w tabeli 4.2.

Tabela 4.2. Wlasciwosci fizyczne materiatow
Table 4.2. Physical properties of materials

Ozn. |my,=d;| pu Doz D p < Twardo$¢
mater. [ m kgm’ | kg/m’ kg/m’ kg/m’ _ wg Mohsa
MI 10.6 856.2 1451.2 1153.7 0.584
M2 15.8 950.0 1542.2 1246.1 0.551
M3 20.0 982.0 1573.7 1277.9 0.539
M4 24.9 987.0 1597.0 1292.0 0.534
M5 28.0 1110.0 | 1590.3 1350.2 0.513
M6 349 1136.0 | 1726.0 1431.0 0.484
M7 | 106 | 8425 12355 | 1039.0 | 2780 [ 0.629 3.5+4
M8 15.8 909.4 1360.6 1135.0 0.595
M9 20.0 925.7 1394.3 1160.0 0.586
MI0 24.9 977.3 1536.7 1257.0 0.551
Ml 28.0 989.6 1554.8 1272.2 0.546
MIi2 349 1031.0 | 1585.0 1308.0 0.533

Zasadnicze badania procesu mokrej granulacji bebnowej wykonano na
stanowisku, ktorego schemat przedstawiono na rys. 4.6.

12

Rys. 4.6. Schemat stanowiska badawczego do granulacji bebnowe;j
1. granulator bebnowy, 2. dysze pneumatyczne, 3. silnik, 4. falownik, 5. statyw,
6 a, b. rotametry, 7. zbiornik na wodg, 8. sprezarka, 9. obrotomierz, 10. sensor momentu,
11. miernik momentu, 12. komputer
Fig. 4.6. Experimental set-up for drum granulation
1. drum granulator, 2. pneumatic nozzles, 3. engine, 4. inverter, 5. tripod,
6 a, b. rotameters, 7. water tank, 8. compressor, 9. tachometer, 10. sensor,
11. torque meter, 12. komputer
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Podstawowym elementem aparatury doswiadczalnej byt poziomy, stalowy
beben (1) o $rednicy wewngtrznej D,= 0.5 m i dtugosci L,= 0.4 m zaopatrzony
w przegrody wzdluzne o wysokosci 4,= 0.005 m, zapobiegajace §lizganiu si¢
ztoza po wewnetrznej ciance aparatu.

Proces granulacji prowadzono w sposob okresowy przy statej predkosci obro-
towej rownej n = 0.33 s™' i statym objetosciowym stopniu wypeknienia bebna @ =0.1,
okre$lanym dla $redniej gestosci nasypowej danego materiatu drobnoziarnistego.

Proces granulacji podzielono na dwa nastepujace po sobie etapy:

1) etap granulacji podczas nawilzania, nazywany dalej etapem nawilzania,

2) etap granulacji po zakonczeniu nawilzania, nazywany dalej etapem

granulacji.

W czasie etapu nawilzania na przesypujace si¢ w bebnie zloze natryskiwano
ciecz wiazaca, ktora byla woda destylowana, za pomoca uktadu dwoch dysz
pneumatycznych (2), lub zamiennie zraszacza kroplowego, podajacego ciecz
rownomiernie wzdtuz catego bebna w postaci kropel o rozmiarach 3+4 mm. Dla
zapewnienia stalego cis$nienia hydrostatycznego ciecz wigzaca podawano ze
zbiornika (7) umieszczonego na wysoko$ci 2.5 m od osi bebna, utrzymujac staty
poziom lustra cieczy.

Stosowano statg warto$¢ objetosciowego natgzenia przeptywu cieczy rowna
0,=12-107 m’/h, ustalang za pomoca rotametru (6a).

Zmiang rozmiaréw kropel cieczy wigzacej uzyskiwano stosujgc rozne natezenia
przeplywu powietrza przez pneumatyczne dysze rozpytowe w zakresie Q,= 1.0 do
3.0 m’/h, ustalane za pomoca rotametru (6b). Zestawienie parametréw pracy dysz
rozpytowych stosowanych w badaniach granulacji przedstawiono w tabeli 4.3.

Tabela 4.3. Parametry pracy dysz rozpytowych
Table 4.3. Working parameters of pneumatic nozzles

nat¢zenie przepltywu wody,

* -3
0. [m*/h] 12 *10
natgzenie przeptywu powietrza,
0, [m*/h] 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0
ci$nienie powietrza, p, [Pa] 3*10°
cisnienie wody, p,, [Pa] 2.5%10"
stopien Py strugh 10,0120 | 0.0080 | 0.0060 | 0.0048 | 0.0040

Rozklady objetosciowo-rozmiarowe kropel dla okreslonych wartosci stopnia
rozpadu strugi g = 0,/0, 1 przy ustalonym cis$nieniu zasilania mierzono za pomoca
laserowego analizatora DANTEC. Punkty pomiarowe znajdowaty si¢ w plaszczyznie
prostopadtej do osi dyszy i odleglej o 100 mm od wylotu strugi z dyszy. Odleglos¢ ta
byla rowna odleglosci dyszy od gornej powierzchni swobodnej wsadu w granu-
latorze podczas nawilzania.
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Pomiary dokonywano w dwoch prostopadtych kierunkach, wzdhuz promienia
rozproszonej strugi cieczy, w punktach oddalonych od siebie o 6 =2.5 mm,
poczynajac od osi dyszy, zgodnie ze schematem przedstawionym na rys. 4.7.

dysza

$mwww\*
&,L | 5
S
| Rn

Rys. 4.7. Uktad punktéw pomiarowych
Fig. 4.7. System of measuring points

Na podstawie pomierzonych rozktadow czastkowych oraz odpowiadajacych im
czastkowym powierzchniom zraszanym obliczano usrednione rozklady rozmiarowe
kropel w calej strudze.

Powierzchni¢ kotowa dla pierwszego (centralnego) punktu pomiarowego
(i = 1) wyznaczano z zaleznosci:

Fi=n*R’ = n*(5/2)° 4.2)
a kolejne pier§cieniowe powierzchnie zraszane dla (i = 2 do n) z zaleznosci:
Fy= (R} = R./) (.3)
gdzie R;=(2i —1)*0/2— pron?jeﬁ powierzchni zraszanej dla i-tego punktu
pomiarowego.

Udzialy poszczegélnych powierzchni czastkowych w catej powierzchni
zraszanej obliczano z zaleznosci:

U = ‘i (4.4)
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Usrednione rozklady objetosciowo-rozmiarowe kropel dla poszczegdlnych
stopni rozproszenia strugi ¢ przedstawiono na rys. 4.8.

100
9
9 80
60
* q=0.0120
= q=0.0080
40 _ |
4 q=0.0060
¢ q=0.0048
20 A o q=0.0040
0 <
300 400
dx[pm]

Rys. 4.8. Usrednione rozktady rozmiaréw kropel cieczy wiazacej
Fig. 4.8. Averaging size distributions of binder droplets

W oparciu o usrednione rozklady obliczano srednie rozmiary kropel, ktore
dla poszczegdlnych stopni rozproszenia strugi zestawiono w tabeli 4.4.

Tabela 4.4. Srednie rozmiary kropel w strudze
Table 4.4. Mean droplets size in the stream

stopien rozproszenia strugi, g 0.0120 | 0.0080 | 0.0060 | 0.0048 | 0.0040
$redni rozmiar kropel, d,, [mm] | 0.236 | 0.212 | 0.194 | 0.154 | 0.144

Po zakonczeniu nawilzania rozpoczynat si¢ drugi etap procesu, etap granulacji,
ktory kazdorazowo trwal do momentu, gdy mokre na powierzchni granule zaczynaty
oblepia¢ wewnetrzng Scianke bgbna, co zaktocato przebieg procesu.

W trakcie etapu granulacji pobierano z bebna reprezentatywne probki wsadu,
na podstawie ktorych okre§lano wlasciwosci granulatu otrzymanego w danej
chwili procesu. Stosowano do tego specjalny pobierak, umozliwiajacy pobranie
probki rownomiernie z calej dlugosci bebna, zawsze o tej samej objetosci. Dla
utrzymania stalej, zalozonej objetosci wsadu w bebnie w czasie etapu granulacji
nawilzaniu poddawano kazdorazowo wsad o objetosci zwickszonej o pigé objgtosci
probek, ktore pobierano z bebna po zakonczeniu etapu nawilzania. Jedna z tych
probek stuzyla do okreslenia wiasciwosci wsadu po nawilzaniu, natomiast nastgpne
dodawano kolejno do begbna w miejsce probki pobranej po okreslonym czasie
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etapu granulacji. Umozliwialo to utrzymywanie stalego stopnia wypehienia
begbna podczas catego procesu granulacji. Pobrane probki rozdzielano w stanie
mokrym na frakcje za pomocg zestawu sit, wazono, a nastgpnie suszono w
temperaturze 90°C przez 24 godz. Na podstawie bilansu masy przed i po suszeniu
okreslano wilgotno$¢ kazdej frakcji rozmiarowej granulatu. Masy frakcji po
wysuszeniu postuzyty natomiast do wyznaczenia parametréw rozktadu masowo-
rozmiarowego.

Roéwnolegle pobierano rowniez niezalezne probki do badan gestosci nasypowej
wsadu. Probki te po ustaleniu ich objetosci w cylindrze miarowym oraz ich masy
byly zawracane do procesu.

Przez caly czas trwania procesu granulacji (od rozpoczgcia nawilzania)
mierzono za pomocg sensora (10) i miernika (11) oraz rejestrowano w komputerze
(12) (rys. 4.6) chwilowe wartosci momentu obrotowego na wale granulatora
w odstgpach czasowych rownych 1s. Przed kazda proba mierzono moment biegu
jatowego dla pustego aparatu.

Dla kazdego badanego surowca drobnoziarnistego, jak rowniez przyjetych
warunkow nawilzania przeprowadzano badania wstepne, na podstawie ktorych
dobierano zakresy zmian wilgotnosci wsadu, przy ktorych uzyskiwano prawidtowy
przebieg procesu granulacji.

Zawarto$¢ cieczy wigzacej w granulowanym wsadzie okre$lano za pomoca
dwoch parametrow:
1. wilgotnosci $redniej:

M (4.5)

gdzie: m. — masa cieczy wigzacej, kg,
m; — masa suchego wsadu drobnoziarnistego, kg;

2. stopnia saturacji wsadu:

S =< (4.6)

gdzie: V, —objetos¢ dodanej cieczy wiazacej, m’,
V, —sumaryczna objgto$¢ przestrzeni miedzyziarnowych /porow/
w materiale wsadu, m’.

Dla materialow uzytych do badan, zakresy zmian wilgotnosci okazaly si¢
dos¢ waskie, a szerokos¢ tych zmian malata ze wzrostem $redniego rozmiaru
ziaren surowca. Na rys. 4.9 przedstawiono przyktadowo wilgotnosci ztoza stosowane
podczas granulacji materiatdéw M1+M6, a na rys. 4.10 odpowiadajace im zakresy
stopnia saturacji wyznaczone dla porowatosci materiatow w stanie luzno usypanym,
zageszczonym 1 dla wartosci $rednie;.
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Rys. 4.9. Zakresy wilgotnosci wsadu dla surowcow MI1+M6
Fig. 4.9. Ranges of feed humidity for raw materials M1+M6
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Rys. 4.10. Zakresy stopnia saturacji dla surowcoéw MI1+M6
Fig. 4.10. Ranges of saturation degree for raw materials M1+M6

Z prezentowanych rysunkéw wynika, ze ze wzrostem S$redniego rozmiaru
ziaren surowca wymagana masa cieczy zwilzajacej na 1 kg wsadu (wilgotnosé
wsadu) zmniejsza si¢ oraz zaweza si¢ zakres zmian, natomiast ro$nie wymagany
stopien saturacji wsadu S.
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5. KINETYKA WZROSTU AGLOMERATOW W PROCESIE
MOKREJ GRANULACJI BEBNOWEJ

5.1. Wplyw ilosci dostarczonej cieczy wiazacej

Drobnoziarnisty wsad po zakonczeniu etapu nawilzania zawiera juz pewien
udziat zgranulowanych czastek (zarodkow) o réznych rozmiarach, zalezny od
wlasciwosci materialu (sktadu ziarnowego) i ilosci (masy lub objetosci) dodanej
cieczy zwilzajacej, okreslanej za pomoca wilgotnosci sredniej wsadu (w = m./my),
lub stopnia saturacji wsadu (S = V,/V,). Nawilzony wsad stanowi punkt wyjscia
dla dalszego etapu procesu — etapu granulacji, w ktérym szybko$¢ zachodzacych
zmian rowniez zalezy od wlasciwosci nawilzonego ztoza, a takze jego dynamiki.

Dla poszczegdlnych materiatow ziarnistych uzytych do badan wzrost ilosci
dodanej cieczy zwilzajacej (w dobranym zakresie), prowadzit do przyspieszenia
procesu powstawania i wzrostu aglomeratow, a w szczeg6olnosci obnizenia dtugosci
okresu granulacji, w ktorym zaczynaja przewaza¢ procesy narastania aglomeratow
i rozpoczyna si¢ stopniowy wzrost ich wymiarow [5.1].

Na rys. 5.1 przedstawiono przykladowo pordéwnanie krzywych sumarycznego
skladu ziarnowego wsadu dla réznych czaséw granulacji ¢ [min] dla jednego
z materialow (MY5), przy ustalonej wilgotnosci ztoza w= 0.135.

NaS/aa
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/ ——t=4
M5 ——1=8
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Rys. 5.1. Zmiana sktadu ziarnowego produktu w czasie granulacji (zrédto: [5.1])
Fig. 5.1. Change of particle size composition of the product during granulation
(Source: Ref. [5.1])

W poczatkowym okresie granulacji, ktoérego dlugos¢ zalezna jest od ilosci
dodanej cieczy wigzacej (wody), nie zachodzg istotne zmiany sktadu ziarnowego
granulatu. W okresie tym zauwaza si¢ okresowe tworzenie, ale takze niszczenie
mato jeszcze wytrzymatych mechanicznie aglomeratow. Posta¢ granulek zachowuja
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tylko te agregaty, w ktorych utworzyly si¢ najsilniejsze wigzania migdzyziarnowe
(kapilarne, mostkowe). Dopiero po pewnym czasie rozpoczyna si¢ znaczacy wzrost
rozmiarow granulek, poczatkowo gléwnie wskutek przylaczania najdrobniejszych
frakcji wsadu, a nastgpnie w stosunkowo krotkim okresie przyrost rozmiarow
staje si¢ bardzo szybki w wyniku laczenia si¢ ze soba wczesniej utworzonych
aglomeratow (koalescencji).

Jako parametry charakteryzujace sktad ziarnowy wytworzonego w procesie
produktu przyjeto: $redni rozmiar czastek granulatu (moment zwykty pierwszego
rzedu) m;, = d,,, oraz wspotczynnik zmiennosci o,/d,,,, opisujacy rozrzut rozmiar6w
granul w stosunku do wartosci $redniej. Na rys. 5.2 przedstawiono przyktadowo
zmiany tych wielko$ci w czasie procesu granulacji po nawilzaniu, dla wybranego
surowca i ustalonej wilgotnosci wsadu.

1.4

Gyl dgm

dgm [ mm]

M5, S=0.383
w=0.145 0.2

t[ min]

Rys. 5.2. Zmiana d,,, i o,/d,,, w czasie granulacji (zrodto: [5.1])
Fig. 5.2. Change of d,,, and o,/d,,, during granulation (Source: Ref. [5.1])

Analogiczny charakter tych zmian otrzymano dla wszystkich badanych
materialow (MI+M6) w pozostatych probach. Ogodlng prawidlowoscia, jaka
zauwazono, jest obnizenie warto§ci wspotczynnika zmiennosci o,/d,, W trakcie
granulacji, wraz ze wzrostem Sredniego rozmiaru ziaren produktu d,,,. Oznacza
to, ze wraz ze wzrostem wielko$ci aglomeratow nastepuje w czasie granulacji
ujednorodnienie sktadu ziarnowego produktu.

Parametrem, ktory w procesie mokrej granulacji odgrywa zasadnicza rolg,
decydujac o przebiegu procesu, a nawet o mozliwosci przetworzenia danego
surowca w granulat, jest ilo§¢ dodanej cieczy wigzacej. Wzrost wilgotno$ci wsadu
(w dobranym dla kazdego z materiatéw zakresie) prowadzi do wzrostu szybkosci
przebiegu procesu i najczesciej do powstania produktu o wigkszych rozmiarach
czastek. Na rys. 5.3 przedstawiono przykltadowo zmiany $redniego rozmiaru czgstek
ztoza w czasie granulacji po nawilzaniu, dla réznych warto$ci wilgotnosci wsadu,
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okre$lonej wilgotno$cig $rednig w oraz $rednim stopniem saturacji S, a na rys. 5.4
szybko$¢ przyrostu $redniego rozmiaru granul na jeden obrot bebna granulatora.
W kazdym przypadku wzrost stopnia saturacji cieczy we wsadzie (lub wilgotnosci
sredniej wsadu) powoduje wzrost szybkosci przyrostu sredniego rozmiaru granul,
a takze moze powodowaé zmiang charakteru tej zaleznosci, co moze by¢ wynikiem
zmiany mechanizmoéw wzrostu aglomeratow.
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Rys. 5.3. Wpltyw wilgotnosci wsadu na wzrost sredniej $rednicy czastek produktu
(zrodto: [5.2])
Fig. 5.3. The effect of feed moisture content on the increment of mean particle
diameter of the product (Source: Ref. [5.2])
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Rys. 5.4. Szybko$¢ zmian §redniej $rednicy ziaren produktu (zrodto: [5.2])
Fig. 5.4. The growth rate of mean particle diameter of the product (Source: Ref. [5.2])
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Charakter otrzymanych krzywych szybko$ci wzrostu aglomeratow nie jest
jednakowy 1 w znacznej czgéci przypadkow rozni si¢ od tego, jaki w procesie
granulacji taconitu otrzymali Sastry i Fuerstenau [3.1], ktorzy dla okresu wzrostu
granul wyroznili trzy obszary przedstawione na rys. 3.1.

Wptyw ilosci dodanej cieczy wigzacej (wyrazonej stopniem saturacji wsadu)
na sktad ziarnowy granulatu wytworzonego z maczki dolomitowej o réznych
skladach ziarnowych, przedstawili rowniez Gluba et al. [5.3]. W badaniach
zastosowano siedem sktadow ziarnowych tego surowca, oznaczonych symbolami
DI+D7, o wlasciwosciach zestawionych w tabeli 5.1.

Tabela 5.1. Wlasciwosci fizyczne surowcow
Table 5.1. Physical properties of raw materials

sugzvrvléa [kg;;nﬁ plkg/m’]| & (-] [ﬁrlg] Mo K| Ko
DI 916 0.666 | 614 | 264 | 201 | 128
D2 994 0.637 | 137 | 2747 | 510 | 2.20
D3 1153 2741 | 0579 | 1447 | 1888 | 343 | 1.60
D4 1181 0.569 | 22.06 | 3668 | 1.80 | 1.6
D5 1207 0.560 | 3437 | 11862 | 290 | 1.60
D6 1243 0.547 | 53.08 | 29062 | 247 | 1.59
D7 1287 0530 | 5749 | 24370 | 121 | 1.17

Proces granulacji prowadzono w laboratoryjnym granulatorze bgbnowym
o $rednicy 0.4 m i dlugosci 0.24 m, przy statej predkosci obrotowej bgbna rowne;j
0.4 1/s i statym masowym wypekieniu bgbna materialem rownym 2 kg. Ciecz
wigzaca (wode destylowana) podawano na przesypujace si¢ ztoze za pomoca
dyszy pneumatycznej przy ustalonych parametrach pracy:

— natezeniu przeplywu wody Q,,= 6¥10° m’/h,

— natezeniu przeplywu powietrza Q,= 3.5 m’/h.

W kazdej probie catkowity czas granulacji mierzony od rozpoczecia nawilzania
wynosit .= 6 min.

Sklady ziarnowe zarowno surowcow drobnoziarnistych, jak i otrzymanego
granulatu opisano za pomocg momentow statystycznych. Przyktadowy charakter
zmian parametrow skladu ziarnowego produktu otrzymanego podczas granulacji
jednego z tych surowcow (D1) przedstawiono na rys. 5.5.
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Rys. 5.5. Zalezno$¢ sktadu ziarnowego produktu od stopnia saturacji wsadu (zrédto: [5.3])
Fig. 5.5. Dependence of particle size distribution of the product on saturation degree
of the raw material (Source: Ref. [5.3])

Podobny charakter zmian dla pozostatych surowcow, o innych sktadach
ziarnowych stosowanych w procesie granulacji zauwazono jednak tylko w odnie-
sieniu do $redniego rozmiaru czastek granulatu (m;,). Na rys. 5.6 przedstawiono
wplyw stopnia saturacji wsadu na warto$¢ $redniego rozmiaru czastek produktu

(myy), dla wszystkich surowcow stosowanych w badaniach.
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Rys. 5.6. Zalezno§¢ $redniego rozmiaru czastek granulatu (m,,) od stopnia saturacji

Fig. 5.6. Dependence of granule mean size (m,,) on saturation degree of the raw material
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Wptyw skfadu ziarnowego surowca opisanego momentami statystycznymi
oraz stopnia saturacji wsadu na $redni rozmiar ziarna otrzymanego granulatu
opisano rownaniem:

my, = C mlm(),87 sz(),S Mzm-(),37 S 0,7 (51)
gdzie: C — stala
m g, m;, — moment zwykty 1 rzedu odpowiednio dla granulatu i surowca,
K5, — wspolczynnik asymetrii krzywej sktadu ziarnowego surowca,
M,,, — moment centralny 2 rzedu krzywej sktadu ziarnowego surowca.

Badania wielu autorow dotyczace granulacji r6znych materialow i wykonane
w rdznych urzadzeniach potwierdzaja, ze szybkos¢ wzrostu granul ro$nie bardzo
wyraznie wraz ze zwigkszeniem ilosci (masy, objetosci) dodanej cieczy wiazacej
[5.4+5.8].

Wplyw zawartosci cieczy wigzace] w zlozu na wzrost $redniego rozmiaru
granul w czasie procesu granulacji bebnowej piasku kwarcowego [5.4] przedsta-
wiono na rys. 5.7, a podczas granulacji mieszanki siarczanu sodu i celulozy
w procesie okresowej granulacji w mikserze szybkotngcym ,,.Lodige” [5.9],
narys. 5.8.
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o 5 ] ] 20 25 (Minutes)
o 00 200 3¢0 W00 500 600 700

Czas granulagji (obr)

Rys. 5.7. Zmiany wzrostu granul w zalezno$ci od zawartosci cieczy dla drobnego piasku
(zrodto: [5.4])
Fig. 5.7. Variation of granule growth with moisture content for the fine sand
(Source: Ref. [5.4])
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Rys. 5.8. Zmiany $redniej $rednicy masowej granul dla roznych ilodci cieczy wiazacej
(m = 3.9 mPa s dla wszystkich eksperymentdéw). Rozne regiony granulacji zostaty
okreslone jako: A, nukleacja; B, zaggszczanie; C, koalescencja; D, kruszenie
1 nawarstwianie; E, rownowaga mig¢dzy koalescencja i kruszeniem; F, kruszenie
(zrodto: [5.9])

Fig. 5.8. Evaluation of the mass mean granule diameter for different amounts of binder
(m =3.9 mPa s for all experiments). The various granulation regimes can be identified as:
A, nucleation; B, compaction; C, coalescence; D, crushing and layering; E, equilibrium
between coalescence and breakage; F, breakage (Source: Ref: [5.9])

Wazrost zawartosci cieczy w ztozu wplywa na powstanie zarodkow, a nastgpnie
granul o wigkszej zawartosci cieczy (wigkszej saturacji porow). Granule takie sa
bardziej odksztalcalne, a poza tym wigcej cieczy moze znajdowac si¢ na ich
powierzchni, co wspomaga wzrost poprzez koalescencje.

Ritala et al. [5.10], badajac granulacje¢ dwusiarczanu wapnia w mikserze
szybkotngcym, przy uzyciu réznych cieczy wigzacych, stwierdzit, ze krytycznym
czynnikiem decydujgcym o wzroscie aglomeratow jest w kazdym przypadku
saturacja cieczy w przestrzeniach migdzyziarnowych (porach). Uzyskang przez
niego zaleznos¢ przedstawia rys. 5.9.
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Rys. 5.9. Sredni wymiar granul w funkcji saturacji poréw dla dwusiarczanu wapnia
z réznymi cieczami wigzagcymi w 25 1 mikserze szybkotnacym (zrdédto: [5.10])
Fig. 5.9. Mean granule size vs. pore saturation for calcium hydrogen phosphate with
a range of different binders in a 25-1 high shear mixer (Source: Ref. [5.10])

Zagadnieniami wptywu ilosci i wlasciwosci dodanej cieczy zwilzajacej na
mechanizmy wzrostu aglomeratow i wlasciwosci otrzymanego granulatu zajmowato
si¢ wielu autorow, m in: Kapur i Fuerstenau [5.11], Sastry i Fuerstenau [5.12],
Gluba et al. [5.13], Horvath et al. [5.14+5.16], Iveson i Litster [5.17]. Badania te
prowadzone dla réznych ukladoéw ciato state-ciecz zwilzajaca potwierdzity
zasadniczy wptyw ilosci 1 wilasciwosci dodanej cieczy na kinetyke wzrostu
aglomeratow i ich wlasciwosci fizyko-mechaniczne.

Badania granulacji mgczki dolomitowej o réznym uziarnieniu (M1+M5), przy
roéznej zawartoSci cieczy wigzacej (roznym stopniu saturacji wsadu S) [5.18]
wykazaly, ze szybko$¢ wzrostu aglomeratow (szybko$¢ przyrostu s$redniego
rozmiaru granul) jest $cisle zalezna od zawartoSci cieczy w przestrzeniach migdzy-
ziarnowych granulek (saturacji granul S,). Przyrost saturacji cieczy w granulach w
trakcie procesu granulacji jest zwigzany ze stopniowym zmniejszaniem si¢
przestrzeni mig¢dzyziarnowych wskutek zageszczania ziaren w aglomeratach.
Stwierdzono, ze szybko$¢ przyrostu saturacji cieczy w granulach jest dla danego
surowca proporcjonalna do iloSci cieczy wigzacej dodanej na etapie nawilzania
(saturacji granulowanego ztoza §). Porownanie zmian przyrostu saturacji cieczy
w granulach dla roznych wartosci stopnia saturacji wsadu S w relacji do przyrostu
$redniego wymiaru granul przedstawiono przykladowo na rys. 5.10a, b.
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Rys. 5.10a, b. Poroéwnanie zmian saturacji cieczy w granulkach (a) z przyrostem
$redniego rozmiaru granul (b), w czasie procesu granulacji (zrodto: [5.18])
Fig. 5.10a, b. Comparison of the change of liquid saturation in the granules (a) with the
growth of mean granule size (b) during granulation process (Source: Ref. [5.18])

Zmiany saturacji cieczy w granulkach w trakcie procesu granulacji
bgbnowej opisano réwnaniem postaci:

S,=A4 - " (5.2)
gdzie 4 — stala.
Warto$¢ wspolczynnika B uzalezniono od stopnia saturacji wsadu S oraz
sredniego rozmiaru ziarna surowca, wyrazonego momentem m;,, Otrzymujac
roéwnanie:

B=107.8"%.m " (5.3)

Otrzymane rownanie dowodzi, ze wzrost iloSci dodanej cieczy wigzacej
(wzrost saturacji cieczy we wsadzie S) wplywa bardzo mocno na szybkos¢
przyrostu saturacji cieczy w granulkach. Mniejszy i odwrotnie proporcjonalny
wplyw wykazuje wielko$¢ ziaren surowca wyrazona ich $rednim wymiarem
Mmim = dx~
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Poréwnujac przebieg krzywych przyrostu saturacji w granulkach ze
wzrostem ich $redniego rozmiaru, stwierdzono istnienie dwoch granicznych
pozioméw saturacji cieczy w granulach (oznaczonych symbolami Sp; 1 Sgr)
warunkujacych poczatek narastania (S,;) oraz poczatek szybszego wzrostu granul
(Sgn). Prosta S, = S, przecina krzywe S, = f{?) (rys. 5.10a) w punktach, ktorych
odcigte wyznaczajg czas trwania procesu niezbedny do rozpoczgcia wzrostu aglo-
meratow. Po przekroczeniu tej granicznej warto$ci nast¢puje systematyczny,
poczatkowo niezbyt szybki przyrost rozmiaré6w aglomeratow, a jednocze$nie
wskutek zaggszczania ziaren nastgpuje wzrost stopnia saturacji cieczy w granulach
Se. Po osiagnieciu drugiej granicznej wartosci stopnia saturacji cieczy w granulkach
Senr rozpoczyna si¢ szybszy wzrost rozmiar6w aglomeratow. Prosta S, = Sy
w punktach przecigcia z krzywymi S,=f(t) wyznacza dla poszczegdlnych
wartosci S czas trwania procesu granulacji, od ktérego zaczyna si¢ intensywny
wzrost aglomeratow. Stwierdzono, ze wartosci Sy, 1 Sy 53 zalezne od $redniego
wymiaru ziaren surowca. Zalezno$¢ t¢ przedstawiono na rys. 5.11.

Z rys. 5.11 wynika, ze wartos$ci obu granicznych poziomdéw saturacji cieczy
w granulkach rosng ze wzrostem $redniego rozmiaru ziaren granulowanego
materiatu.
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Rys. 5.11. Zalezno$¢ warto$ci Sg; 1 S, 0d $redniego rozmiaru ziaren surowca
(zrodto: [5.18])
Fig. 5.11. Dependence of the values ng and SgH on mean particle size of the raw material
(Source: Ref. [5.18])

5.2. Wplyw warunkow nawilzania
Istotne znaczenie dla przebiegu calego procesu granulacji majg warunki

dostarczania cieczy wigzacej do granulowanego zloza. W pierwszym etapie gra-
nulacji — etapie nawilzania, nast¢gpuje formowanie si¢ zarodkoéw granul (nukleacja),
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a takze moze juz nastgpowac ich wzrost poprzez przylaczanie kolejnych ziaren
surowca badz innych zarodkow. Warunki dostarczenia cieczy wigzacej w znaczacy
sposob wplywaja na przebieg nukleacji w granulowanym ztozu i w konsekwencji
decyduja o wiasciwosciach wytworzonego granulatu. Istotny wptyw wykazuje tu
zaréwno szybkos¢ podawania cieczy (intensywno$¢ nawilzania), jak rowniez stopien
rozpadu strugi cieczy (wielko$¢ kropel).

Badania granulacji na etapie nawilzania przeprowadzone dla maczki dolo-
mitowej o skladach ziarnowych (D/+D7), przedstawionych w tabeli 5.1, wykazaty
znaczacy wpltyw warunkoéw nawilzania na wlasciwosci wsadu otrzymanego po
okresie nawilzania [5.3, 5.19].

Granulacj¢ prowadzono przy statej wilgotnosci $redniej ztoza w rownej 0.14 kg
wody/kg proszku, zmieniano natomiast obje¢tosciowe natgzenie cieczy wigzacej
podawanej za pomoca dyszy pneumatycznej w zakresie 3+7 dm’/h.

Zmienne warunki dostarczania cieczy do ztoza okreslano za pomoca inten-
sywnosci nawilzania wyznaczanej wg zaleznosci:
m

[, =——— 5.4
TN, (5.4)

gdzie: m.— masa wody dodanej do ztoza ziarnistego, kg,
m; — masa wsadu drobnoziarnistego w bebnie, kg,
N, — liczba obrotow, jaka beben granulatora wykonal w czasie nawilzania.

Na rys. 5.12 przedstawiono przyktadowo (dla surowca D) poréwnanie krzy-
wych sumarycznego sktadu ziarnowego wsadu otrzymanego po zakonczeniu
nawilzania, przy roznych wartosciach intensywnosci nawilzania.
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Rys. 5.12. Poroéwnanie sktadéw ziarnowych wsadu otrzymanego po nawilzaniu,
przy réznych wartosciach intensywnos$ci nawilzania (zrédto: [5.19])
Fig. 5.12. A comparison of particle size composition of the granulated product obtained
at different values of wetting intensity (Source: Ref. [5.19])
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Wzrost intensywnosci nawilzania (szybsze podawanie cieczy) wplywa na
powstanie granulatu o wigkszych ziarnach (wigkszych rozmiarach maksymal-
nych dgna, Wigkszym Srednim wymiarze granul d, = m,,), a takze szerszym
skladzie ziarnowym charakteryzowanym parametrem o® = M. He- Uzyskane zaleznosci
przedstawiono na rys. 5.13 do 5.15.
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Rys. 5.13. Wplyw intensywnosci nawilzania na maksymalng $rednic¢ granulatu
(zrodto: [5.19])
Fig. 5.13. The effect of wetting intensity on the maximum diameter of granules
(Source: Ref. [5.19])
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Rys. 5.14. Wplyw intensywnosci nawilzania na warto$¢ m;, (zrodto: [5.19])
Fig. 5.14. The effect of wetting intensity on the value of m,, (Source: Ref. [5.19])
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Rys. 5.15. Wplyw intensywnosci nawilzania na warto$¢ Mo, (zrodto: [5.19])
Fig. 5.15. The effect of wetting intensity on the value of M,, (Source: Ref. [5.19])

Wpltyw sktadu ziarnowego surowca, opisanego parametrami m;,, i M5, oraz
intensywno$ci nawilzania zloza na $redni rozmiar czastek i szerokos¢ skladu
ziarnowego granulatu powstajacego na etapie dostarczania cieczy wigzacej
opisano réwnaniami:

m, =A4-m

g 1m

1.45 062 , 1.24
v

'MZm w (55)

M
gdzie: 4 1 B — stale.

:B-m 1.43 M -0.67 ¥ 2.85 (56)

2g 1m 2m w

Otrzymane zalezno$ci potwierdzajg istotny wplyw szybko$ci podawania cieczy
wigzacej (intensywno$ci nawilzania) na skiad ziarnowy otrzymanego granulatu.
Wazrost intensywnosci nawilzania oznacza, ze ciecz jest dostarczona do granu-
lowanego ztoza w krotszym czasie. W warunkach stosowanych w czasie badan
wzrost natezenia przeptywu cieczy przez dysze Q,, przy stalej warto$ci nat¢zenia
przeptywu powietrza O, powoduje mniejszy rozpad strugi, a jednoczesnie skrocenie
czasu dostarczania cieczy zwilzajacej do zloza. Wzrost intensywnos$ci nawilzania
oznacza wigc, ze ztoze nawilzane jest w krotszym czasie wigkszymi kroplami, co jak
wykazuja wyniki badan, stwarza korzystniejsze warunki dla powstawania i wzrostu
aglomeratow. Intensywno$¢ nawilzania ujmuje lacznie oba parametry zwigzane
z warunkami nawilZania (czas dostarczania cieczy i wielko$¢ kropel), co nie pozwala
okresli¢ wptywu kazdego z nich niezaleznie na warunki granulacji ztoza.

W celu okreslenia wplywu rozmiaréw kropel cieczy wigzacej przeprowa-
dzono badania przy ustalonych wartosciach pozostatych parametrow nawilzania
[5.20, 5.21].

80



Do badan granulacji zastosowano maczke dolomitowa o ustalonych skiadach
ziarnowych (M7+M11), zestawionych w tabelach 4.1, 4.2.

Proces granulacji prowadzono w sposob okresowy w granulatorze begbnowym
o $rednicy 0.5 m. i dlugosci 0.4 m przy predkosci obrotowej aparatu 0.33 s™ i statym
objetosciowym stopniu wypetienia bebna ¢ =0.1. Objetos¢ wsadu wyznaczano
kazdorazowo w oparciu o $rednig gestos¢ nasypowa danego materialu. Na prze-
sypujace si¢ w bebnie zloze podawano ciecz wigzacg (wode destylowang) przy
stalym objetosciowym natezeniu przeplywu Q,=12-10° m’/h. Wielkos¢ kropel
cieczy zwilzajacej zmieniano, stosujgac rozne nate¢zenia przeptywu powietrza przez
pneumatyczne dysze rozpylowe w zakresie Q,= 1.0+3.0 m’/h oraz wykorzystujac
zraszacz podajacy ciecz rownomiernie na catej dlugosci begbna w postaci kropel
o wymiarach ok. 3.5 mm.

Rozktad wielkosci kropel cieczy podawanej przez dysze okre$lono przy
uzyciu laserowego analizatora DANTEC. Poréwnanie $rednich rozktadéw kropel
w strumieniu dla okreSlonych warto$ci stopnia rozproszenia strumienia cieczy
q = 0,/0, przedstawiono na rys. 4.8, natomiast zmian¢ Sredniego rozmiaru kropel
dy, oraz wspolczynnika zmiennosci rozktadu o7d,, na rys. 5.16.
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Rys. 5.16. Zalezno$¢ $redniego rozmiaru kropel dj,, 1 wspotczynnika o7dj,, od stopnia
rozproszenia strugi cieczy g (zrodto: [5.21])
Fig. 5.16. Dependence of mean droplet size d, and coefficient o/d;,, on the liquid
dispersion ¢ (Source: Ref. [5.21])

Dla wszystkich sktadéw ziarnowych surowca stosowano jednakowy stopien

saturacji wsadu S =0.293, ktéry wyliczano w oparciu o $rednie gestosci nasypowe
(Srednie porowatosci g,) poszczegolnych materiatow z zaleznoSci:
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v m,-— m,-— —
§=le— Pe _ Pe _Mc P (5.7)
Vp I/nv - I/zs m‘ — m‘ ms L _i
Pus P Pus P
Po przeksztatceniach:
S=yw.P . Pn (5.8)
Pe P~ Pus
lub
S—wl"En P (5.9)
gﬂ‘l pC

gdzie: m.— masa cieczy zwilzajacej, kg,
m; — masa surowca, kg,
V. — objetosé cieczy zwilzajacej, m’,
V, — objetos¢ porow w surowcu, m’,
V,s— objeto$é nasypowa surowca, nw’,
V.,— objeto$é ziaren surowca, m’,
w — wilgotno$¢ wsadu, kg cieczy/kg surowca,
Pus— $rednia gestosé nasypowa surowca, kg/m’,
p — gestosé surowcea, kg/m’,
Pe — gestosé cieczy, kg/m’.

Dobrana w czasie badan wstgpnych warto$¢ stopnia saturacji S = 0.293
zapewniata prawidlowy przebieg procesu granulacji dla wszystkich badanych
sktadow ziarnowych surowca.

Stwierdzono istotny wptyw stopnia rozproszenia strumienia cieczy wiazacej,
a takze sktadu ziarnowego surowca na wlasciwosci ztoza otrzymanego po okresie
nawilzania.

Na rys. 5.17 1 5.18 przedstawiono przykladowo poréwnanie krzywych
sumarycznego skladu ziarnowego wsadu po okresie nawilzania (czas granulacji
t=0), dla dwoch skladow ziarnowych surowca, przy réznych wartosciach stopnia
rozproszenia strumienia cieczy g, podawanej za pomocg dysz pneumatycznych oraz
dla nawilzania kroplowego.

Z ukladu krzywych skladu prezentowanych na rysunkach wynika, ze wielkos§¢
kropel cieczy stosowanych podczas nawilzania istotnie wplywa na sklad ziarnowy
wsadu uzyskanego po zakonczeniu tego etapu. Nawilzanie zloza wigkszymi
kroplami stwarza lepsze warunki nukleacji czastek, co przeklada si¢ na wielkos¢
powstajacych zarodkéw i ich udziat w ogdlnej masie wsadu. Wicksze krople cieczy
wigzacej maja wicksze szanse utworzenia migdzy ziarnami surowca silniejszych
wigzan, ktére sa w stanie oprze¢ si¢ sitom destrukcyjnym oddziatujacym w
przesypujacym si¢ wsadzie, powodujacym niszczenie utworzonych wigzan.
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Rys. 5.17. Porownanie sktadéw ziarnowych wsadu po okresie nawilzania (zrédto: [5.21])
Fig. 5.17. Comparison of particle size distributions of the feed after wetting

(Sourc

e: Ref. [5.21])
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Rys. 5.18. Porownanie sktadéw ziarnowych wsadu po okresie nawilzania (zrédto: [5.21])
Fig. 5.18. Comparison of particle size distributions of the feed after wetting
(source: ref. [5.21])

Nawilzony wsad o okreslonej strukturze stanowit kazdorazowo materiat
wyjsciowy do nastgpnego etapu — granulacji wlasciwej. Granulacje w tym etapie
prowadzono do momentu, gdy wsad zaczynal intensywnie przywiera¢ do
wewngtrznej powierzchni bebna, uniemozliwiajac dalsze prowadzenie procesu.
Czas osiggni¢cia tego stanu, uznawany jako koncowy czas granulacji, roznit si¢
znacznie dla poszczegodlnych surowcow, a takze zalezat od wielkosci kropel

cieczy wiazacej.
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Na rys. 5.19 przedstawiono przyktadowo zmiane $redniego rozmiaru granul
dgn W czasie drugiego etapu procesu granulacji, dla jednego z surowcow (MS),
przy réznych rozmiarach kropel cieczy stosowanych w czasie nawilzania, a na
rys. 520 i1 5.21 pordéwnanie zmian d,, W czasie granulacji dla materialdw
o roznych skfadach ziarnowych, przy ustalonej wielkosci $redniego rozmiaru
kropel podawanych przez dysze pneumatyczne (dj,,= 0.212 mm) i dla nawilzania
kroplowego.
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Rys. 5.19. Zmiana $redniego rozmiaru czastek granulowanego produktu d,,, w czasie
(zrodto: [5.21])
Fig. 5.19. Change of the mean diameter of the granulated product d,, in time
(Source: Ref. [5.21])
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Rys. 5.20. Zmiana $redniego rozmiaru czastek produktu w czasie (zrodto: [5.21])
Fig. 5.20. Change of the mean diameter of the product in time (Source: Ref. [5.21])
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Rys. 5.21. Zmiana $redniego rozmiaru czastek produktu w czasie (zrodto: [5.21])
Fig. 5.21. Change of the mean diameter of the product in time (Source: Ref. [5.21])

Uzyskane wyniki wskazuja na istotny wptyw wielkosci kropel cieczy wiazacej,
a takze wielkosci ziaren surowca na przebieg procesu granulacji i rozmiary
wytworzonych granulek. Wplyw rozmiarow kropel cieczy i ziaren surowca jest
szczegolnie widoczny w odniesieniu do catkowitego czasu granulacji (koncowego
czasu granulacji). Porownujac przebiegi krzywych na rys. 5.20 i 5.21, mozna
zauwazy¢, ze wplyw skladu ziarnowego surowca jest zdecydowanie wickszy i nieco
odmienny w przypadku nawilzania za pomocg dysz rozpylowych niz przy
nawilzaniu kroplowym. Czas konieczny do osiggnigcia stanu pelnego nasycenia
porow wewnetrznych w granulkach i pojawienia si¢ cieczy na ich powierzchni jest
przy nawilzaniu kroplowym zdecydowanie krotszy i zblizony dla wszystkich
badanych surowcow. Wzrost sredniego rozmiaru czgstek produktu w trakcie etapu
granulacji po nawilzaniu jest w tym przypadku nieznaczny.

W przypadku nawilzania za pomoca dysz rozpylowych czas konieczny do
osiggnigcia stanu nasycenia granulek rézni si¢ dla badanych surowcow i ro$nie
wraz ze wzrostem $redniego rozmiaru ziaren.

Wplyw sredniego rozmiaru ziaren surowca d; oraz kropel cieczy wiazacej
dim na koncowy czas granulacji przedstawiono na rys. 5.22.
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Rys. 5.22. Wptyw wielkos$ci kropel cieczy na koncowy czas granulacji ¢ (zrédto: [5.21])
Fig. 5.22. The effect of wetting droplet size on granulation time ¢ (Source: Ref. [5.21])

Wptyw sredniego rozmiaru kropel cieczy wiazacej podawanej przez dysze
rozpylowe dj, oraz sredniego rozmiaru ziaren surowca d; na koncowy czas
granulacji opisano rGwnaniem:

t=A-d, > -d"® (5.10)

N

przy wspotczynniku korelacji R = 0.93.

Stata 4 w réwnaniu (5.10) ujmuje inne wiasciwosci obu mediow biorgcych
udziat w procesie granulacji, a takze specyfike zastosowanej aparatury badawcze;.

Zalezno$¢ (5.10) nie opisuje wynikow uzyskanych przy nawilzaniu duzymi
kroplami (ok. 3.5 mm) o jednakowej wielkosci (nawilzaniu kroplowym) przedsta-
wionych na rys. 5.21. W tym przypadku wpltyw wymiaréw ziaren surowca na
koncowy czas granulacji okazal si¢ nieznaczny, a poza tym niejednoznaczny.
Nawilzanie ztoza kroplami o rozmiarach znacznie wigkszych niz ziarna surowca
wywoluje odmienny niz przy matych kroplach mechanizm tworzenia zarodkow
i ich dalszego wzrostu. Duza kropla cieczy, padajac na drobnoziarniste ztoze, tworzy
W jej otoczeniu obszar o wysokiej saturacji cieczy i poczatkowo niewielkim
zaggszezeniu ziaren. W dalszym okresie tak powstate zarodki zageszczaja si¢ i rosng
na skutek przylaczania kolejnych ziaren materialu Po zakonczeniu nawilzania ztoze
zawiera stosunkowo malg liczb¢ duzych zarodkéw i niewielki udziat jeszcze
niezgranulowanego proszku. W dalszym etapie procesu zmiany wielkosci granul sa
juz nieznaczne, natomiast w do$¢ krotkim czasie granule osiagaja graniczny stan
zageszczenia, przy ktorym na ich powierzchni pojawia si¢ woda.
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W przypadku nawilZzania ztoza za pomocg pneumatycznych dysz rozpylowych,
rozmiary kropel cieczy wigzacej i ziaren surowca drobnoziarnistego uzytego do
badan sa tego samego rzgdu. Mechanizmy Iaczenia ziaren materiatu przez padajace
krople cieczy sa w tym przypadku odmienne niz przy nawilzaniu kroplowym. Mate
krople podawane przez dysze przylaczaja i utrzymuja ziarna proszku wskutek
istnienia sit kapilarnych i1 napigcia powierzchniowego w niewielkich obszarach
materialu w otoczeniu padajacej kropli cieczy. Wielkos$¢ tego obszaru, ktory moze
by¢ zarodkiem przysztej granuli, zalezy od wielkosci kropli cieczy.

Poniewaz oddziatywania migdzy ziarnami materiatu stalego a kroplami cieczy
zachodza na granicy faz mediow biorgcych udziat w procesie, istotne znaczenie
moze mie¢ rozwini¢cie powierzchni obu mediow.

Dla materiatéw o réznym uziarnieniu, nawilzanych kroplami o réznych
rozmiarach, podawanymi przez dysze rozpylowe ich wzajemne relacje rozmiarowe
mozna opisa¢ wykorzystujac powierzchnie wiasciwe obu mediow.

Jako parametr charakteryzujacy rozwinigcie powierzchni kontaktu ciecz
zwilzajaca-ciato stale, przyjeto iloraz powierzchni wlasciwej kropel w strudze do
powierzchni wiasciwej ziaren danego surowca & = S,1/S,...[5.22, 5.23]

Powierzchni¢ wlasciwg kropel oraz ziaren surowca obliczano na podstawie
ich rozktadow objetosciowo-rozmiarowych pomierzonych za pomoca laserowych
analizatorow Dantec i Fritsch. Zaktadajac, ze ziarna proszku i krople cieczy sa
kulami o réznych $rednicach, powierzchni¢ czastek i-tej frakcji rozmiarowej
mozna wyznaczy¢ z zaleznos$ci:

F = ﬂdl.z ‘N, (5.11)
a ich obje¢tosé:
md’
V,=—"-n, (5.12)
6
Calkowita powierzchnia ziaren (kropel) w zbiorze:
- 2
F=Y(nd -n) (5.13)
i=1
a ich catkowita objetosc:
3
5 nd,
V=>(——"-n)=1 (5.14)
T
Objetosciowy udziat i-tej frakcji w catej objetosci wynosi:
ﬂ'd 3 3
V. o e
w=ri=—06 6 (5.15)
Sy
6 i

i=1
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stad liczba ziaren w i-tej frakcji wynosi:
6u.
= (5.16)

Powierzchnia wlasciwa (o jednostkowej objetosci) czastek wynosi:

o 2w n) > (-
i=1 _i=1

SW:—:. =
V 1 1

Uwzgledniajac zaleznos¢ (5.17), iloraz powierzchni wiasciwej kropel w strudze
do powierzchni wlasciwej ziaren danego surowca & = §,,,/S,,. opisuje zaleznos¢:

)

6u,
. Z”: 6u, 5.17)
i=1 di .

. 6u,
S ZTk
&= ka — 1;1 61;1{ (5.18)
iZ=1: diz

gdzie n — liczba frakcji rozmiarowych, na ktore podzielono zbior ziaren/kropel.

Zaleznos$¢ powierzchni wlasciwej ziaren materiatu S, 1 kropel cieczy S, od
$rednich rozmiaréw ziaren/kropel przedstawiono na rys. 5.23.
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Rys. 5.23. Zalezno$¢ powierzchni wlasciwej od §redniego rozmiaru ziaren/kropel
Fig. 5.23. Dependence of specific surface on mean size of grains/droplets

Stwierdzono, ze stopien rozwini¢cia powierzchni kontaktu ziaren surowca
i kropel cieczy zwilzajacej okre§lony parametrem & dobrze opisuje szybkosé
zmian zachodzacych w granulowanym zlozu zaréwno na etapie tworzenia, jak
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i wzrostu aglomeratow. Swiadczy to o istotnym wplywie powierzchni kontaktu
mediow na mechanizmy powstawania i wzrostu aglomeratow zachodzace
w czasie ruchu przesypowego nawilzonego ztoza w bebnie granulatora. Wplyw
ten istnieje juz na etapie nawilzania ztoza, zarowno w odniesieniu do szybkosci
tworzenia i wzrostu zarodkéw, jak i ich struktury wewnetrznej, decydujacej
o wytrzymato$ci mechanicznej granulek.

Wazrost wartosci & skutkuje obnizeniem szybko$ci wzrostu $redniego rozmiaru
zarodkow granulek w okresie dozowania cieczy zwilzajacej (etapie nawilzania).
Na rys. 5.24 przedstawiono zalezno$¢ szybkosci przyrostu Sredniego rozmiaru
zarodkow granul na etapie nawilzania zloza Ad,, w funkcji parametru &.

Zalezno$¢ szybkosci przyrostu sredniego rozmiaru zarodkdéw w czasie na-
wilzania ztoza od rozwinigcia powierzchni obu medidow wyrazonego parametrem &
przyblizono réwnaniem:

Ad
—tg‘)m =3.E-05.&"% (5.19)

n

0.02

Adgom / t, [ mm/s ]
o
2
4]

0.01 *
N

04\
¢
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E=S./Sw:

Rys. 5.24. Szybkos¢ wzrostu zarodkow granulek w okresie nawilzania (zrédto: [5.23])
Fig. 5.24. The rate of granule nuclei increase during wetting period (Source: Ref. [5.23])

Duzy wplyw rozwinigcia powierzchni kontaktu mediéw obserwuje si¢ rowniez
po zakonczeniu etapu nawilzania, w czasie etapu granulacji. W tym okresie
nawilzone zloze, o okreslonej strukturze wytworzonej w czasie nawilzania, ulega
systematycznym przemianom w wyniku zlozonych mechanizmow narastania, ale
rowniez mechanizmow destrukcyjnych zachodzacych w czasie ruchu przesypowego
w bebnie. Z uwagi na przewage mechanizméw narastania rezultatem tych przemian
jest wzrost rozmiaréw powstajacych aglomeratow jak i systematyczne zaggszczanie
ich struktury wewnetrznej. Badania wykazaty, ze szybko$¢ przyrostu rozmiarow
granul w tym etapie rowniez zalezy od rozwini¢cia powierzchni kontaktu ciecz-ciato
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state, okre$lonego wspotczynnikiem & [5.23]. Szybko$¢ przyrostu $redniego
rozmiaru czastek zloza w okresie granulacji po nawilzaniu wyraznie maleje ze
wzrostem warto$ci &. Zalezno$¢ powyzsza przedstawiono na rys. 5.25 i przyblizono
rownaniem (5.20).

d —d
Zgm  gOm =2E-0.7-&% (5.20)
t
— 002
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E \ a
< 0.015
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<

0.01 \
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Rys. 5.25. Szybko$¢ wzrostu $redniego rozmiaru granulek w okresie granulacji
(zrodto: [5.23])
Fig. 5.25. The rate of granule mean size increase during granulation period
(Source: Ref. [5.23])

Wptyw wielkosci kropel cieczy wiazacej na rozmiary powstajacych granul
stwierdzili rowniez inni autorzy.

Schaafsma et al. [5.24], badajac wptyw wielko$ci kropel cieczy wiazacej
(di) na poczatkowe rozmiary aglomeratéw (d,), otrzymanych ze sproszkowanej
laktozy, uzyskali proporcjonalno$¢ miedzy wymiarami kropel i granul postaci:

di ~ (dy)"* (5.21)

Krople o wymiarach 0,35+4 mm podawano za pomocg szklanej kapilary,
za$ krople mniejsze od 0,2 mm przez piezoelektryczng dysze¢. Ztoze umieszczone
na szalce Petriego nawilzano kroplami podawanymi z wysoko$ci mniejszej niz
10 cm. Szalke Petriego wstrzasano delikatnie rgcznie przez pewien czas, aby
zapewni¢ dobry kontakt czastek materiatu i utworzonych aglomeratow. Otrzymane
wyniki badan zilustrowano na rys. 5.26.
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Rys. 5.26. Zalezno$¢ wielko$ci aglomeratu od wielkosci kropel (zrodto: [5.24])
Fig. 5.26. The agglomerate diameter in relation to the droplet diameter (Source: [5.24])

Otrzymana zaleznos$¢ jest zblizona do wynikoéw otrzymanych przez Waldie’ego
[5.25], ktory w procesie granulacji fluidalnej otrzymat proporcjonalno$¢ miedzy
$rednicg kropli a $rednicg aglomeratow wytworzonych z laktozy, nawilzanej 5%

roztworem PVP, postaci:

dk

- (dg)OAS

(5.22)

Rowniez Schaefer i Worts [5.26] badajac proces granulacji fluidalnej farma-
ceutykow z uzyciem roznych cieczy wigzacych, otrzymali liniowe zalezno$ci miedzy
wymiarami kropel a wymiarami granul powstajacych w poczatkowym stadium

procesu.

Czestosc masowa (mm-1)

EF—=lwy, {d~167 um)

& — &y, (@100 um)
G-—Oy, (d 780 um)

1.2

srednica (mm)

Rys. 5.27. Rozktad zarodkow jako funkcja $rednicy kropel (zrodto: [5.27])
Fig. 5.27. Nuclei distributions as function of drop diameter (Source: Ref. [5.27])
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Wildeboer et al. [5.27], badajac zjawisko zarodkowania (nukleacji) w procesie
mokrej granulacji, stwierdzili, ze wielko$¢ zarodkoéw powstajacych podczas nawil-
zania zalezy od rozmiarow kropel cieczy. Uzyskang zalezno$¢ przedstawia rys. 5.27.

Badania granulacji w ztozu fluidalnym z zastosowaniem roznych roztworéw
wodnych jako cieczy wigzacych potwierdzity rowniez, ze nawilzanie wigkszymi
kroplami skutkuje powstawaniem aglomeratow o wigkszych rozmiarach [5.28+5.30].

Nieco inne zaleznosci dotyczace wptywu wielkosci kropel cieczy wigzacej na
rozmiary aglomeratéw otrzymali Seo et al. [5.31] podczas granulacji ze stopu
w ztozu fluidalnym. Granulacji poddawano laktozg, do ktérej dodawano stopiony,
rozpylony glikol polietylenowy (PEG 3000) lub ester polietylenowy (Gelucire 50/13)
o sredniej wielkosci kropel 40, 60 i 80 pm. Stosowano roézne temperatury produktu:
ponizej zakresu topnienia, posrodku zakresu topnienia i powyzej zakresu topnienia
dla obu stopow. Otrzymane wyniki, przedstawione na rys. 5.28, okazaly si¢ nie do
konca jednoznaczne.
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Rys. 5.28. Wplyw rozmiarow kropel i temperatury powietrza na wejsciu na rozmiary
aglomeratow. (a) PEG 3000. Temperatura wejSciowa powietrza: 50°C (4): 65°C (m);
85°C(A). (b) Gelucire 50/13. Temperatura wejsciowa powietrza: 45°C (0); 65°C (A).
Przyblizona temperatura produktu: 5°C ponizej zakresu topnienia (¢); posrodku zakresu
topnienia (m), (0); 5°C powyzej zakresu topnienia (A ), (A) (zrodto: [5.31])

Fig. 5.28. Effects of droplet size and inlet air temperature on the agglomerate size.
(a) PEG 3000. Inlet air temperature: 50°C (¢): 65°C (m); 85°C(A). (b) Gelucire 50/13.
Inlet air temperature: 45°C (0); 65°C (A). Approximate produkt temperature:
5°C below the melting range (¢); in the middle of the melting range (m), (0);
5°C above the melting range (A), (A) (Source: Ref. [5.31])
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Dobér warunkéw nawilzania dla danego uktadu drobnoziarniste ciato state-
ciecz wiazaca, a takze dla okreslonego urzadzenia granulujacego wymaga prze-
prowadzenia mniej lub bardziej szerokich badan wstepnych.

W wigkszosci przypadkow prawidlowy rezultat, tzn. zadowalajace zgranulo-
wanie wsadu, mozna uzyska¢ w pewnym zakresie zmian wilgotno$ci materiatu, od
pewnej warto$ci minimalnej (W,,;,,) do wilgotno$ci maksymalnej (). Granice tego
zakresu nie sg oczywiscie bardzo ostre i mogg mie¢ pewien zakres tolerancji.
Te warto$ci graniczne, jak i wyznaczana przez nie szeroko$¢ zakresu zmian sg $cisle
zwigzane z wlasciwosciami zarowno granulowanego proszku, jak i cieczy wiazacej.
Przy wilgotno$ciach ztoza ponizej wartosci wy,;,;, rOwnomiernie nawilzone ztoze nie
przeksztatca si¢ w granulat, pozostajac przez dhugi czas po okresie nawilzania
w postaci tzw okruchow (crumb). Nieliczne zarodki, ktére powstaja w okresie
nawilzania, ulegaja zniszczeniu pod dzialaniem sit destrukcyjnych w czasie ruchu
przesypowego w czasie dalszej granulacji. Natomiast przy wilgotnosciach wsadu
powyzej wartosci w,,,,, bezposrednio po nawilzaniu lub kréotko po nim nawilzone
zloze przeksztatca si¢ w szlam lub bloto (slurry). Powyzsze warunki zilustrowano na
rys. 5.29.

W -
] -
Wmin Wmax
n_awilzony pros_zek nawilzony proszek
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Rys. 5.29. Warunki nawilzania granulowanego ztoza
Fig. 5.29. Wetting conditions of the granulated feed

Podczas badan warunkow nawilzania maczki dolomitowej o szerokim skltadzie
ziarnowym (d < 350 pum), granulowanej w aparacie bg¢bnowym stwierdzono, ze
istotny wptyw na zakres zmian wilgotnosci gwarantujacy wilasciwy przebieg gra-
nulacji ma stopien rozpadu strumienia cieczy wigzacej, 1 zwigzana z nim wielko$¢
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dostarczanych kropel [5.32, 5.33]. Wzrost wielkosci kropel cieczy wigzacej prowadzi
do przesuniecia zakresu zmian wilgotnosci w kierunku mniejszych wartosci.
Zmianie ulega rowniez szerokosc¢ tego zakresu (rys. 5.29).

Podstawowe wlasciwosci fizyczne zastosowanego w badaniach materiatu proszko-
wego o ziarnach <350 um (D350) zestawiono w tabeli 5.2.

Tabela 5.2. Wlasciwosci fizyczne maczki dolomitowej D350
Table 5.2. Physical properties of dolomite flour D350

$redni rozmiar ziarna d; [um] 479
gesto$¢ nasypowa luzno usypanego proszku p,, [kg/m’] 937.3
gesto$¢ nasypowa zageszczonego proszku p,. [kg/m’] 1285.3
$rednia gestosé nasypowa p, [kg/m’] 1111.3
$rednia porowato$¢ € [—] 0.568
gesto$¢ materiatu p [kg/m’] 2572.3
kat naturalnego usypu 8 [°] 44

Proces granulacji prowadzono przy parametrach opisanych w metodyce badan
(rozdz. 4). Na przesypujace si¢ w bebnie ztoze podawano ciecz wigzacg za pomoca
dwoch pneumatycznych dysz rozpylowych pracujacych przy zmiennych para-
metrach zasilania, zestawionych w tabeli 4.3.

Poréwnanie usrednionych rozkladéw wielkosci kropel i sktadu granulo-
metrycznego materiatu badawczego przedstawiono na rys. 5.30.

100

ol £ -
Ry
w . o]
NI
L s

0 100 200 300 400
dx,d [pm]

Q[%]

Rys. 5.30. Rozktady wielkosci kropel cieczy i ziaren surowca (zrodto: [5.33])
Fig. 5.30. Size distributions of liquid droplets and raw material (Source: Ref. 5.33)

Wynika z niego, ze zakres rozmiarowy ziaren surowca i kropel cieczy jest
bardzo podobny, ale materiat proszkowy posiada znacznie wigksze udziaty ziaren
drobnych, stad jego rozmiar $redni jest duzo mmiejszy od wartosci $redniego
rozmiaru kropel.
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Dla poszczegolnych stopni rozproszenia strugi cieczy wigzacej (rozktadow
objetosciowo-rozmiarowych kropel) wyznaczono zakresy zmian wilgotno$ci wsadu,
przy ktorych proces granulacji przebiegat bez zaktocen i prowadzit do wytworzenia
aglomeratow.

W oparciu o uzyskane warto$ci sporzadzono mape¢ obszaréw granulacji dla
badanego ukladu ciecz-materiat proszkowy w zaleznosci od wilgotnosci wsadu
i rozmiarow kropel cieczy wigzacej, przedstawiong na rys. 5.31.
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Rys. 5.31. Wplyw warunkéw nawilZania na zachowanie wsadu podczas granulacji
(zrodto: [5.32])
Fig. 5.31. Effect of wetting conditions on feed behaviour during granulation
(Source: Ref. 5.32)

Wyodrgbniono na nigj trzy obszary o odmiennych warunkach granulacji wsadu
po okresie nawilzenia:

— obszar granulacji (Srodkowy),

— obszar, w ktorym nie zachodzi granulacja — (okruchow),

— obszar przewilzenia wsadu (szlamu).

W obszarze granulacji przyrost zarowno wilgotnosci wsadu, wyrazonej ilora-
Zem W/ Wi, jak rowniez Sredniego rozmiaru kropel, wyrazonego ilorazem di,/dim min,
prowadzi do zwigkszenia szybkosci wzrostu aglomeratéw. Punkty zaznaczone
w tym obszarze wykresu odpowiadajg parametrom nawilzania stosowanym podczas
pomyslnie zakonczonych préob granulacji.

W okresie nawilzania krople podawane przez dysze i padajace na przesypu-
jace si¢ zloze proszku moga wywolaé rézny efekt w zaleznosci od ich wielkosci,
a takze momentu ich dostarczania w cyklu nawilzania. Prawdopodobne mozliwosci
zachowania si¢ kropli cieczy wigzacej dostarczanej do ztoza przedstawia schemat
zamieszczony na rys. 5.32.

95



]

)
kropla opuszcza

/ dysze \

wysycha w locie osigga zloze materiatu

zanim osiggnie ztoze / \

dk<d dg>d
" . otacza kilka ziaren,
rozptywa sig tworzy zarodek

na ziarnie

taczy sie
z nastepng
kroplg
/ wysycha, zanim zderzy

.« sie z innym ziarnem
mokra zderza sie z inng
czgstkg i tworzy
mostek cieczowy

/T

Sity wigzan > Sit destr.

Sity wigzan < Sit destr. przytacza kolejne
. czgstki, granulcja przez
potaczenie nawarstwianie i/lub
rozpada sie koalescencje

Rys. 5.32. Mozliwe zachowanie kropli podczas dostarczania cieczy do ztoza
Fig. 5.32. Possible droplet behavior during binder supplying to the bed

To, ktory z tych wariantow wystapi w konkretnym przypadku, zalezy od wielu
czynnikow zwigzanych z wlasciwosciami surowcow bioragcych udzial w procesie,
a takze parametrami procesowo-aparaturowymi.

Badania granulacji bebnowej surowca D350 wykazaty istotny wptyw stoso-
wanych parametrow nawilzania zaréwno na etapie dostarczania cieczy wiazace;j,
jak i podczas dalszego etapu procesu granulacji.

Na rys. 5.33. przedstawiono przykladowo sklady ziarnowe wsadu otrzymanego
bezposrednio po okresie nawilzania (¢=0), dla réznych rozmiaréw kropel cieczy
wigzacej 1 ustalonej wilgotnosci zloza, a na rys. 5.34 dla roéznych wilgotnosci
1 ustalonych rozmiarow kropel.
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Rys. 5.33. Wplyw wielkosci kropel cieczy wiazacej na sktad ziarnowy wsadu
po nawilzaniu (zrédto: [5.32])
Fig. 5.33. The effect of binder droplets size on particle size distribution of the feed after
wetting (Source: Ref. [5.32])
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Rys. 5.34. Wplyw wilgotnosci wsadu na sktad ziarnowy wsadu po nawilzaniu
(zrodto: [5.32])
Fig. 5.34. The effect of moisture content on particle size distribution of the feed after
wetting (Source: Ref. [5.32])
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Rys. 5.35. Wplyw wilgotnosci ztoza w na szybkos$¢ przyrostu rozmiarow zarodkow
w czasie nawilzania (zrodto: [5.33])
Fig. 5.35.The effect of feed moisture content w on the rate of nuclei size growth during
the wetting (Source: Ref. [5.33])
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Rys. 5.36. Wplyw rozmiarow kropel cieczy na szybko$¢ przyrostu rozmiaréw zarodkow
w okresie nawilzania (zrodto: [5.33])
Fig. 5.36. The effect of liquid droplet size on the rate of nuclei size growth during the
wetting (Source: Ref. [5.33])

Porownanie szybkosci przyrostu sredniego rozmiaru zarodkow (na jeden obrot
bebna) w okresie nawilzania przedstawiono na rys. 5.35 1 5.36.

Z przedstawionych wykresow wynika, Ze szybko$¢ przyrostu S$redniego
rozmiaru zarodkow ro$nie zarowno ze wzrostem wilgotnosci wsadu, jak i wzrostem
wielkosci kropel cieczy wigzacej (w badanych zakresach zmiennosci).

Szybkos¢ przyrostu Sredniego rozmiaru zarodkéw w okresie nawilzania opisano
funkcja potegowa dwoch zmiennych, uzyskujac rownanie:

98



22

d 32 d
o =1.3-102-( Wj | (5.23)
w,

min

n km _min

Warunki dostarczania cieczy wigzacej do ztoza przektadajg si¢ rowniez na
dalszy przebieg procesu granulacji i w konsekwencji na wtasciwosci produktu.

Po zakonczeniu nawilzania proces granulacji byl kontynuowany, do momentu
rozpoczgcia intensywnego przywierania wsadu do $cianek bgbna, uniemozliwia-
jacego dalsze prowadzenie procesu. Czas trwania tego etapu granulacji zalezat od
ilosci dodanej cieczy wigzacej oraz rozmiaréw kropel i wynosit od kilku do
kilkudziesigciu minut.

Zmiany skladu ziarnowego ztoza w czasie etapu granulacji, przy okreSlonych
warunkach nawilzania przedstawiono przyktadowo na rys. 5.37.
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Rys. 5.37. Poréwnanie krzywych sktadu ziarnowego wsadu w etapie granulacji
Fig. 5.37. Comparison of feed size distribution during granulation stage

Przy wartoéciach parametréw nawilzania bliskich gornej granicy zakresu
ustalonego dla obszaru granulacji (np. w=0.135, d;,=0.236 mm) proces
przebiegal bardzo szybko. Juz po kilku minutach granulowany wsad uzyskiwat
stan, przy ktorym zgodnie z zatozeniami konczono proces.

Wydluzenie wymaganego czasu granulacji ma migjsce zarowno przy obnizaniu
ilosci (masy) dostarczonej cieczy wigzacej, jak 1 nawilzaniu zloza mniejszymi
kroplami.
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W etapie granulacji zachodza w zlozu ciggle przemiany prowadzace zaréwno
do wzrostu, jak i niszczenia powstajacych aglomeratow. W zaleznosci od wiasci-
wosci zloza zdeterminowanych w okresie nawilzania moze w pewnych okresach
procesu wystepowac przewaga okreslonych mechanizmoéw tworzenia lub destrukcji,
co rzutuje na 0golng szybko$¢ procesu przetwarzania drobnoziarnistego surowca
w granulat.

Przykladowe zmiany szybko$ci przyrostu $redniego wymiaru granul w trakcie
etapu granulacji przy roznych warunkach nawilzania zloza przedstawiono na
rys. 5.38.

Dla ,,obszaru granulacji” bezposrednio po zakonczeniu nawilzania nastepuje
zawsze szybki przyrost rozmiardw granul, a nastgpnie obserwuje si¢ przez pewien
czas przyrost znacznie wolniejszy, a niekiedy nawet przewage mechanizmoéw
destrukcyjnych prowadzacych do obnizenia wymiardw.
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Rys. 5.38. Szybkos¢ przyrostu §redniego rozmiaru granul
Fig. 5.38. The increase rate of mean granule size

W tym pierwszym okresie wzrost granul zachodzi najczg$ciej wskutek
przylaczania przez utworzone zarodki nawilzonych, ale jeszcze niepotaczonych
czastek surowca, ktorych ilo§¢ stopniowo si¢ obniza, az do wyczerpania.

Bardzo wyrazny wzrost szybko$ci przyrostu $redniego rozmiaru granul
obserwuje si¢ kazdorazowo pod koniec procesu, kiedy nastgpuje gwattowny
wzrost granul w wyniku koalescencji mokrych na powierzchni granul.

Wptyw badanych parametrow nawilzania na zmiany $redniego rozmiaru
granul w czasie etapu granulacji przedstawiono przyktadowo na rys. 5.39 1 5.40.
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Rys. 5.39. Wplyw wilgotnosci ztoza na zmiany $redniego rozmiaru granul
podczas etapu granulacji (zrodto: [5.33])
Fig. 5.39. The effect of feed moisture content on changes in the mean granule size
during granulation (Source: Ref. [5.33])
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Rys. 5.40. Wplyw wielkosci kropel cieczy wiazacej na zmiany $redniego rozmiaru granul
podczas etapu granulacji (zrodto: [5.33])
Fig. 5.40. The effect of liquid binder droplet size on changes in the mean granule size
during granulation (Source: Ref. 5.33])
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Przyrost $redniego rozmiaru granul w czasie etapu granulacji opisano funkcja
wykladniczg postaci:
d, =d, -exp(k-t) (5.24)
gdzie: k — wspotczynnik szybkosci wzrostu rozmiar6w granul,
¢t — czas granulacji po nawilzaniu, min.

Wartosci wspolczynnika k£ otrzymane dla poszczegdlnych wartosci sredniego
wymiaru kropel dj,, 1 wilgotnosci ztoza w przedstawiono na rys. 5.41.

Do opisu matematycznego tej zaleznoSci zastosowano funkcj¢ potegowa
dwoch zmiennych (WWuin 1 dion/djon_min) Otrzymujac rownanie:
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Przy wspolczynniku korelacji R = 0.93.
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Rys. 5.41. Wplyw warunkow nawilzania (wilgotnosci wsadu 1 wielkosci kropel cieczy
wigzacej) na wartos¢ wspotczynnika szybkosci wzrostu $redniego wymiaru granul
podczas etapu granulacji (zrodto: [5.33])

Fig. 5.41. The effect of wetting conditions (feed moisture content and binder droplets
size) on the value of rate coefficient of mean granule size increment during granulation
stage (Source: Ref. 5.33])

Wartosci wykladnikoéw poteg w rown. (5.25) §wiadcza o bardzo duzym wpty-
wie obu parametroéw zwigzanych z warunkami nawilzania zloza na kinetyke¢ wzrostu
aglomeratow w procesie granulacji bgbnowej. Szczegdlnie wysoki wplyw wykazuje
przyrost ilosci dodanej cieczy wigzacej (wilgotnosci wsadu). Ustalony w badaniach
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wstepnych wymagany zakres zmian wilgotnosci wsadu byt do$¢ waski, stad sto-
sunkowo niewielkie przyrosty ilosci dodanej cieczy wiazacej wptywaly na zmiang
warunkow wzrostu aglomeratow od powolnego nawarstwiania na bardzo szybki
wzrost poprzez koalescencje.

W literaturze prezentowane sg rowniez badania wplywu innych wilasciwosci
cieczy wigzacej na warunki wzrostu aglomeratow, takich jak napigcie powierzchnio-
we cieczy wigzacej, lepkosc¢ cieczy, kat zwilzania.

Capes 1 Danckwerts [5.34] podczas granulacji bebnowej piasku stwierdzili, ze
granule pojawiaja si¢ tylko wtedy, gdy stosunek napigcia powierzchniowego cieczy
wigzacej do wymiaréw ziaren materiatu (y,,/d,) jest wigkszy niz 0.46 mN/(m pm).
Przy mniejszych warto$ciach tego ilorazu tworzy si¢ wilgotna masa (crumb), ktora
ciggle si¢ rozpada nie tworzac trwatych granul (rys. 5.42). Uwzgledniajac, ze ww.
parametr jest proporcjonalny do naprezen rozciggajacych granul okreslonych przez
Rumpfa [5.35], mozna stwierdzi¢, ze do uformowania granuli i jej przetrwania
wymagana jest pewna minimalna wytrzymatos$¢ wigzan.
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Rys. 5.42. Napigcie powierzchniowe cieczy wigzacej w funkcji $rednicy czastek
dla granulacji bebnowej piasku z roztworem woda-etanol przedstawiajgcy systemy,
ktore granuluja si¢ zadowalajaco oraz niezadowalajaco (zrodto: [5.34]).
Fig. 5.42. Binder surface tension vs. particle diameter for drum granulation of sands with
water—ethanol solutions showing systems that did and did not granulate satisfactorily
(Source: Ref. [5.34]).

Obnizenie napigcia powierzchniowego cieczy powoduje powstawanie granul
stabszych i bardziej odksztatcalnych, co powinno utatwia¢ ich koalescencje, a przez
to zwigksza¢ szybko$¢ wzrostu granul. Obnizenie napigcia powierzchniowego bedzie
jednak réwniez powodowa¢ zmniejszenie wytrzymalto$ci wigzan tworzonych migdzy
zderzajgcymi si¢ granulami. Wplyw napiecia powierzchniowego na szybkos¢
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wzrostu granul nie jest zatem jednoznaczny, ale mozna zauwazy¢ tendencjg, ze
maksymalny wymiar rownowagowy granul bedzie malat wraz ze spadkiem wartosci
napiecia powierzchniowego cieczy wigzace;.

Badania wptywu zmian napigcia powierzchniowego cieczy na efekty
granulacji w mikserze szybkotnacym prowadzili Ritala et al. [5.36]. Badania te
nie wykazaty znaczacych réznic w szybkosci wzrostu granul, natomiast znaczne
roznice w zapotrzebowaniu mocy urzadzenia.

Wigkszy wptyw na proces granulacji stwierdzono w odniesieniu do lepkosci
cieczy wiazacej, ktora determinuje trzy gtdéwne parametry procesu: rozproszenie
cieczy, zaggszczanie ziaren i wzrost aglomeratow.

Wazrost lepkosci cieczy hamuje rozbicie 1 dyspersje cieczy. Stad lepkie
ciecze tworza czgsto duze zarodki poczatkowe [5.37], a takze dluzej moze trwac
ich rownomierne rozprowadzenie w proszku, co moze opdzni¢ rozpoczecie
rownomiernego wzrostu [5.38].

Kenningley et al. [5.39] badali wptyw lepkosci cieczy wiazacej oraz wielkosci
czastek materialu na warunki granulacji w mikserze szybkotnagcym. Stwierdzili, ze
do utworzenia granul wymagana jest pewna minimalna lepko$¢ cieczy wigzacej,
ktéra rosnie wraz ze wzrostem wymiarow ziaren materiatu, od 1 mPa s dla ziaren
o wymiarach 8§ um do 1 Pa s dla ziaren 230 um. Autorzy zaproponowali prosty
model do przewidywania krytycznego stosunku lepkosci do wymiarow ziaren przez
porownanie energii kinetycznej zderzenia i energii absorbowanej podczas pla-
stycznej deformacji granul, przyjmujac maksymalne odksztalcenie, powyzej ktorego
granule bgda niszczone.

Zwigkszenie lepkosci cieczy obniza szybko$¢ zageszczania oraz zwicksza
wytrzymato$¢ granul. Obniza to saturacje porow i obszar kontaktu tworzonego
podczas zderzenia, co hamuje wzrost granul. Jednak gdy lepka ciecz osiggnie
powierzchnig, jest to bardziej efektywne dla dyssypacji energii kinetycznej zderzenia
i stad sprzyja koalescencji. Ciecze o malej lepkosci moga wigc wywolywac szybszy
wzrost poczatkowy, ale gdy lepka ciecz zostanie juz wycisnigta na powierzchnig,
bedzie powodowac szybszy i duzej trwajacy wzrost [5.40]. Jezeli lepkos¢ cieczy jest
za duza, wtedy moze to przeciwdziala¢ wycisnigciu cieczy na powierzchnig.
Stwierdzono, ze w granulowanych systemach moze wystapi¢ pewne optimum
lepkosci cieczy wigzacej w odniesieniu do wzrostu granul [5.41, 5.42].

W czasie badan granulacji bebnowej kulek szklanych o wymiarach 40+92 um,
przy uzyciu oleju silikonowego, Simons et al. [5.42] stwierdzili, Ze poczatkowa
rownowagowa wielkos¢ zarodkéw byla maksymalna przy lepkosci 100 cSt
(100*10° m?/s). Przy wyzszych i nizszych lepkosciach otrzymywano mniejsze
zarodki.

Knight i Seville [5.43] podczas granulacji kulek szklanych o wymiarach
90-180 um uzyskali najwigksza poczatkowa szybkos¢ wzrostu przy lepkosci
100 mPa s. Zaréwno dla wyzszych, jak i nizszych lepko$ci otrzymywali mniejsze
szybkosci wzrostu.
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Iveson i Litster [5.44] podczas granulacji kulek szklanych z wodg i roztworem
gliceryny w aparacie bebnowym potwierdzili, ze lepkos¢ cieczy wigzacej oddziatuje
na warunki wzrostu granul. Zgodnie z opracowang przez nich mapa regionow
wzrostu zwigkszenie lepkosci cieczy przesuwa warunki od ,,stabilnego wzrostu” do
,»wzrostu indukcyjnego”.

Adetayo et al. [5.45] podczas granulacji bebnowej roznych nawozow
sztucznych, przy nawilzaniu roztworami o lepkosciach od 3.4 do 8.5 mPa s rowniez
uzyskali korelacjg pomigdzy szybkoscia wzrostu granul i lepkoscia cieczy wigzace;.

Ennis et al. [5.46] podczas badan granulacji w ztozu fluidalnym stwierdzili,
ze zwigkszenie lepkosci cieczy wiazacej od 0.036 do 0.17 Pa s powodowato
zwickszenie koncowych wymiaréw granul, chociaz poczatkowa szybkos$¢ ich
wzrostu byla taka sama.

Jedng z istotnych wlasciwosci ukladu materiat ziarnisty-ciecz wigzaca, ktora
wplywa m.in. na penetracj¢ cieczy w materiale drobnoziarnistym i w konsekwencji
moze decydowa¢ o wlasciwosciach produktu granulacji, jest zwilzalno$¢ ziaren
materiatu. Miara zwilzalno$ci ciala stalego przez ciecz jest kat zwilzania 6, ktérego
wyznaczanie oparte jest najczesciej na metodach filtracyjnych [2.7]. Badania
wplywu warunkow zwilzania wybranych materiatéw proszkowych na parametry
skladu ziarnowego granulatu wytworzonego w procesie mokrej granulacji bebnowe;j
przeprowadzili Gluba et al. [3.11].

Do badan uzyto szesciu materialow proszkowych, ktorych podstawowe wiasci-
wosci fizyczne zestawiono w tabeli 5.3.

Wszystkie materiaty granulowano w tych samych warunkach, przy trzech
warto$ciach wilgotnosci wsadu rownych 0.1, 0.15 1 0.18 kg wody/kg proszku.

W celu poréwnania warunkow zwilzania poszczegolnych proszkoéw okreslano tzw.
zdolno$¢ ssgcg materiatu. Pomiary przeprowadzono na aparaturze przedstawionej
schematycznie na rys. 5.43.

Tabela 5.3. Wlasciwosci fizyczne badanych proszkow
Table 5.3. Physical properties of tested powders

Materiat Gestosé Ggestos¢ | Porowato$¢ | Sredni rozmiar

p [kg/m’] | nasypowa e[-] ziaren
p, [kg/m’] d,*10° [m]

Talk 2370 741 0.687 5.70
Talk-+kreda 2445 673 0.722 3.75
Talk-+kaolin 2425 622 0.746 4.05
Kaolin 2520 511 0.797 2.40
Kaolin+kreda 2500 539 0.785 2.11
Kreda 2480 596 0.760 1.82

Zmiany objetosci wody zassanej w czasie przez probke danego materiatu
proszkowego o masie 10 g, umieszczong w lejku 1 (krzywe zasysania) przedstawia
rys. 5.44.
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1 — lejek z dnem porowatym
funnel with porous bottom

2 — cylinder pomiarowy ze skala
scaled measuring tube

3 — zbiornik cieczy
storage tank

4 — zawor
valve

Rys. 5.43. Schemat aparatury do pomiaréw zdolnosci ssacej proszkow (zrodto: [3.11])
Fig. 5.43. Scheme of the apparatus for measuring the sucking ability of powders
(Source: Ref. [3.11])

Na podstawie maksymalnej objgtosci zassanej cieczy uzyskanej ekspery-
mentalnie ¥, 1 objetosci porow w probce danego materiatu ¥, okreSlono stopien
wypetnienia porow (stopien saturacji) ¢, wg wzoru:

0.=V./V, (5. 26)

Obliczone wartosci ¢, zestawiono w legendzie na rys. 5.44.
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Rys. 5.44. Krzywe zasysania wody przez proszki (zrodto: [3.11])
Fig. 5.44. Curves of water sucking by powders (Source: Ref. [3.11])
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Otrzymane charakterystyki zasysania cieczy odniesiono do parametréow skladu
ziarnowego produktu otrzymanego z poszczegdlnych materialtdow w  procesie
granulacji bebnowej. Kazdy material nawilzano kroplowo w czasie jego ruchu
przesypowego w bebnie, przez czas zalezny od przyjetej wilgotnosci. Analizowano
sktad ziarnowy wsadu otrzymanego po zakonczeniu nawilZzania, stosujgc do jego
opisu momenty statystyczne zwykle i centralne rzgdu 1+4, opisane zalezno$ciami
2.24+2.28.

W celu powiazania zdolnos$ci ssacej poszczegolnych proszkow z warunkami
nawilzania stosowanymi podczas ich granulacji wprowadzono wzgledny wspot-
czynnik wypehienia porow:

v =50, (5.27)

gdzie S — stopien wypelienia porow ciecza podczas granulacji (odniesiony do
porowatosci suchego proszku).
Parametry opisujace sktad ziarnowy granulatu (momenty) uzalezniono od
ilorazu w/Z,, wykorzystujac funkcje potegowa postaci:

Y=a(y/Z)" (5.28)

gdzie: Y; — parametr krzywej skladu ziarnowego granulatu,
a, b —wspotczynniki,
Zy = @ t/tmar — Wzgledna zdolnos¢ ssaca,
t; — czas nasycenia porow ciecza,

tsmae — maksymalny czas nasycenia osiggniety w czasie prob.

Uzyskano dobre przyblizenie wynikow do§wiadczalnych krzywa postaci (5.28)
w odniesieniu do momentoéw zwyklych rzedu 1+3 oraz wspotczynnikow asymetrii
i koncentracji. Przykladowe wykresy uzyskanych zaleznosci przedstawiono na
rys. 5.45+5.47.

Uzyskane wyniki $wiadcza o Scistej zaleznosci migdzy zwilzalnoscig gra-
nulowanego materialu, wyrazong tzw. potencjalem ssania, a rozmiarami czgstek
otrzymanego produktu. Znajomo$¢ tego parametru pozwala na odpowiedni dobor
warunkow granulacji w celu uzyskania pozadanego sktadu ziarnowego produktu.
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Rys. 5.45. Zalezno§¢ momentu m; od stopnia zwilzania y/Z; (zrédto: [3.11])
Fig. 5.45. Dependence of the moment 7, on the wetting ratio w/Z; (Source: Ref. [3.11])
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Rys. 5.46. Zalezno$¢ wspotczynnika koncentracji od stopnia zwilzania y/Z;
(zrodto: [3.11])
Fig. 5.46. Dependence of the concentration coefficient on the wetting ratio y/Z;
(Source: Ref. [3.11])
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Rys. 5.47. Zalezno$¢ wspotczynnika asymetrii od stopnia zwilzania y/Z; (zrodto: [3.11])
Fig. 5.47 Dependence of the asymmetry coefficient on the wetting ratio y/Z;
(Source: Ref. [3.11])
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6. POROWATOSC GRANUL

W trakcie procesu granulacji powstajace granule zderzaja si¢ zaro6wno ze
soba, jak i1 elementami urzadzen granulujacych (Sciankami), co prowadzi do
stopniowego zaggszczania ich struktury. Skutkiem tego zageszczania jest
zmniejszanie si¢ rozmiaro6w granul, a takze ich porowatosci wewnetrznej.
Zmniejszanie objetosci przestrzeni migdzyziarnowych powoduje wyciskanie na
zewnatrz zawartego w nich powietrza, a po osiggni¢ciu granicznej saturacji
zostaje wyciskana rowniez ciecz wigzaca.

Porowatos¢ jest bardzo istotng cecha granul, decydujaca o jakosci czastek
granulowanego produktu. Granule o wysokiej porowatosci sg stabe i kruche, beda
wiec ulega¢ niszczeniu w trakcie roznych operacji zwigzanych z ich stosowaniem,
a takze beda generowac pyl, co jest zjawiskiem niepozgdanym. W niektoérych
przypadkach jest korzystne, aby wytworzone granule byly porowate np. dla
ulatwienia szybkiej dyspersji 1 rozpuszczalnoSci oraz dla uzyskania duzej
powierzchni kontaktu. Porowato$¢ granul jest wigc bardzo istotng wiasciwo$cia
produktu z punktu widzenia kontroli i optymalizacji procesu granulacji.

Zmiany porowatosci czastek w trakcie granulacji sg réwniez wskaznikiem
przebiegu procesu i zachodzacych mechanizméw wzrostu. Przy okre$lonych
warunkach procesowych dla wielu uktadow wystepuje okres powolnego wzrostu
granul, okreslany przez r6znych autorow jako faza nukleacji, region indukcji lub
zageszczania [6.1+6.4]. Dlugos¢ trwania tego okresu jest dla danego systemu
uzalezniona gtownie od ilo$ci (masy, objetosci) dodanej cieczy wigzacej. Jezeli
wskutek zageszczenia ziaren w granulach po pewnym czasie pojawi si¢ na ich
powierzchniach wycisnigta z wngtrza ciecz, to moze wtedy wystapi¢ gwaltowny
wzrost rozmiaréw wskutek koalescencji.

Zageszczanie czastek w trakcie procesu ma rowniez kompleksowy wplyw na
wilasciwo$ci mechaniczne powstajacych granul. Spadek porowatosci prowadzi na
ogot do wzrostu granicy plastyczno$ci granul [6.5]. Zmniejsza to wielkos¢ defor-
macji, jaka moze wystapi¢ przy zderzeniu dwoch granul, co obniza prawdo-
podobienstwo wystapienia koalescencji. Zaggszczanie zwigksza jednak rowniez
saturacje porow, co z kolei zwigksza plastycznos¢ granul [6.6] i dostepnos¢ cieczy na
ich powierzchni. Oba te zjawiska zwigkszaja prawdopodobienstwo koalescencii.

Wplyw zageszczania na warunki wzrostu granul nie jest wigc jednoznaczny
1jest mocno zalezny od wiasciwosci granulowanego uktadu.

Istotne zageszczanie granul w trakcie procesu stwierdzito wielu badaczy, np.
podczas granulacji bebnowej [6.7, 6.8] lub mieszalnikowej [6.9]. Stwierdzono, ze
granule wytwarzane z materialdbw o grubszym uziarnieniu zaggszczaja si¢
szybciej niz te z materiatdw drobnych. Niestety, badania te odnosza si¢ do
niewielkiego zakresu zmian wilasciwosci zarowno materialow ziarnistych, jak
i cieczy wigzacych.
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Ogodlnie stwierdzono, ze wytrzymato$¢ granul i ich odksztatcalnos¢ silnie
wplywaja na zdolnos¢ do koalescencji zar6wno w granulatorach bgbnowych, jak
i mieszalnikowych [6.1, 6.10, 6.11]

Iveson et al. [6.12] badali wptyw wlasciwosci materialu ziarnistego i cieczy
wigzacej na zmiany porowatosci granul w czasie procesu granulacji w laborato-
ryjnym granulatorze bgbnowym. Stosowali trzy frakcje ziarnowe kulek szklanych
o $rednim wymiarze powierzchniowym 8, 15 1 39 um i roztwory gliceryny z woda
o roznej lepkosci, jako ciecz wigzaca. Material mieszano wstepnie z okreslong ilo$cig
cieczy wigzacej, a nastepnie przecierano przez sito o oczkach 2 mm i umieszczano
w bebnie, gdzie poddawany byt granulacji przez ok. 5000 obrotow.

Poréwnanie zmian porowatosci granul w czasie procesu dla poszczegdlnych
materialow proszkowych przedstawiono na rys. 6.1.
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o 038 i
—
o
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0.35 P
034 1 1 i 1
0 1000 2000 3000 4000 5000

Liczba obrotéw bebna

Rys. 6.1. Wplyw rozmiaréw ziaren na zaggszczanie granul (0.417 m® gliceryny/m’
suchego proszku) (zrodto: [6.12])
Fig. 6.1. The effect of particle size on granule consolidation (0.417 m® glycerol/m’ dry
powder) (Source: Ref. [6.12])

Stwierdzono, ze wraz z obnizeniem rozmiaréw czastek materialu maleje
rowniez szybko$¢ zageszczania granul. Obnizenie rozmiardéw ziaren powoduje
wzrost ich powierzchni wlasciwej, co zwigksza odporno$¢ granul na deformacje,
wskutek wickszego tarcia migdzy czastkami.

Wplyw ilosci dodanej cieczy wiagzacej na zmiany porowatosci granul w trakcie
procesu przedstawiono na rys. 6.2 a) i b).
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Rys. 6.2a, b. Wplyw zawartosci cieczy na zaggszczanie granul (zrodto: [6.12])
Fig. 6.2a, b. The effect of liquid content on granule consolidation

(Source: Ref. [6.12])

Do opisu zmian porowatosci granul w czasie przyjeto zalezno$¢:

&
Ey—

min

T Cmin exp(—kN)

(6.1)

gdzie: £ — przecigtna porowatos¢ granul po N obrotach bebna,
& — poczatkowa porowatos$¢ granul,
&nin — Minimalna porowatos¢ granul,
k — stata szybkosci (obr.™),

N — liczba obrotow
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Autorzy [6.12] przewidywali, ze stala szybko$ci £ i minimalna porowatos¢
granul &,,, beda ztozong funkcjg predkosci obrotowej 1 geometrii bebna, wlasciwosci
czastek (np. wielkosci i ksztaltu), wlasciwosci cieczy wiagzacej (lepkosci, napigcia
powierzchniowego i kata zwilzania), a takze zawartosci cieczy. Badania wykazaty,
ze wzrost zawarto$ci cieczy wigzacej o niskiej lepkosci (wody) powoduje wzrost
stopnia zageszczenia granul (rys. 6.2a). Podobne wyniki otrzymali Kristensen et al.
[6.13] podczas granulacji w mikserze szybkoobrotowym. Natomiast wzrost
zawartosci cieczy o duzej lepkosci (gliceryny), powodowat odwrotny skutek, to
znaczy wzrost porowatosci granul (rys. 6.2b). Stwierdzono, ze wzrost zawartosci
cieczy nie ma prostego przelozenia na zageszczenie granul. Jezeli lepkos$¢ cieczy
wigzace] wzrasta, to wplyw jej zawarto$ci na porowato$¢ granul zmienia swoj
charakter, zgodnie z rys. 6.3.
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Rys. 6.3. Wpltyw zawartosci i lepkosci cieczy wiazacej na minimalng porowato$¢ granul
(&nin) (zrédio: [6.12])
Fig. 6.3. Effect of binder content and viscosity on granule minimum porosity (&)
(Source: Ref. [6.12])

Na rys. 6.4. przedstawiono z kolei wptyw zawartosci cieczy wiazacej i jej
lepkos$ci na statg szybkosci £.

Wynika z niego, ze szybko$¢ zaggszczania obniza si¢ ze wzrostem lepkos$ci
cieczy wigzacej, a rosnie ze wzrostem jej zawartosci.

W powyzszych rozwazaniach autorzy pomineli wptyw napigcia powierzchnio-
wego cieczy 1 zwigzanych z nim sit kapilarnych, odpowiedzialnych za statyczna
wytrzymatos$¢ granul [6.14].

Zwiazek sit kapilarnych z zageszczeniem granul jest zupelnie odmienny od
efektow wywotanych przez tarcie cieczy i czastek materiatu, poniewaz sity
kapilarne nie ulegaja rozpraszaniu. Sity kapilarne zawsze powoduja przyciaganie
czastek do siebie, podczas gdy sity tarciowe i lepko$ciowe ograniczaja wzajemny
ruch czastek.

115



0.008 T T T T
15um Kulki szklane

¢ —— Woda
O e 50% roztw. Gliceryny
0.006 | O --=- 85% roztw. Gliceryny .
: : *
& - - - Gliceryna

0.004 +

0.002 |

Stata szybkosci (1/liczba obr.)

0.00

L8]
0.40 0.42 0.44 0.46 0.48 0.50
Zawartosc¢ cieczy wigzacej (ml cieczy/ml c. statego)

Rys. 6.4. Wpltyw zawartosci cieczy i jej lepkosci na stalg szybkosci zaggszcezania (k)

(zrodto: [6.12])

Fig. 6.4. Effect of binder content and viscosity on the rate constant (k) of consolidation

(Source: Ref. [6.12])

Ouchiyjama i Tanka [6.15] opracowali model zaggszczania granul, w ktorym
zatozyli, ze czastki sg utrzymywane ze soba przez cisnienie kapilarne $rodka
wigzacego. Cisnienie to generuje sily normalne wywotujace tarcie pomiedzy
czastkami materiatu. Ustalali oni, jak wzrasta liczba koordynacyjna czgstek,

kiedy zaczynaja oddziatywac sity.
Szybkos¢ zaggszcezania granul okreslili zaleznoscia:

@:_ I_M ”
dr &K,

_16 pgH, . d

© 3 f(u) @(s)ycos(6)

& — porowatos¢ granul dla czasu ¢,
d — wymiar czastek,
K.~ bezwymiarowa szybko$¢ zaggszczania granul,
n — parametr opisujacy rozktad energii zderzenia granul,
7 — bezwymiarowy czas zaggszczania,
q — czestos¢ zderzen granul,
Ps— gestos¢ czastek tworzacych granule,
g — przyspieszenie ziemskie,
H,,,, — maksymalna wysoko$¢ spadku granuli w granulatorze,

gdzie: T =(13/256)q t

116

(6.2)

(6.3)



f(w) — funkcja wspotczynnika tarcia posuwistego w punktach kontaktu
mi¢dzyziarnowego,
@(s) — funkcja saturacji granul i ztoza ziarnistego,
y —napiecie powierzchniowe cieczy,
6 — kat zwilzania czastek ciecza.

Minimum porowatosci &, jaka osiagnie system po nieskonczenie dlugim
czasie, Wynosi:

£ . 1
(e (4

Model ten przewiduje, ze bezwymiarowa szybko$¢ zageszczania i minimum
porowatosci sg ze sobg Scisle powiagzane. Zwickszenie szybkosci zageszczania
bedzie obnizato minimalng porowato$¢, czyli zwickszato warto$¢ zageszczenia.

Model zageszczania granul opracowany przez Ennisa et al. [6.16] zakladat
tylko wptyw lepkosci cieczy wiazacej. Autorzy stwierdzili, ze zageszczenie
zwigzane z jednym zderzeniem granul bgdzie wzrastalo ze wzrostem lepko-
sciowej liczby Stokesa, St, zgodnie z zaleznoscia:

Ahx =1—exp(-St,) (6.5)

gdzie: Ax — zmniejszenie odleglosci przestrzeni migdzyziarnowych 4,
St, = 8pu,0/9u,
p — gestosc czastek,
u, —predkosc zderzenia,
a —promien czastki,
i —lepkosc cieczy wiazacej.

Rozszerzeniem badan Ivesona et al. [6.12] jest praca Ivesona i Litstera [6.17]
okreslajgca ilosciowo wptyw wilasciwosci czastek materiatu i cieczy wigzacej na
szybko$¢ zageszczania granul, uwzgledniajagca dodatkowo wplyw napigcia
powierzchniowego cieczy wiazacej.

Stwierdzono, ze stala szybkoSci zageszczania granul jest proporcjonalna do
$redniego wymiaru powierzchniowego ziaren materialu, co zgadza si¢ z modelami
opracowanymi przez innych autoréw [6.18 +6.20].

Zaleznos¢ miedzy stala szybkosci zageszczania k& a $rednim wymiarem
czastek d, 1 lepko$cig cieczy wiazacej p autorzy proponujg opisac zaleznos$cia:

k oc d/ul (6.6)

gdzie: a = 0.26£0.13 dla kulek szklanych o $rednim wymiarze 19 pm granu-
lowanych w bebnie o $rednicy 30 cm, przy predkosci obrotowej 30 obr/min.
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Wplyw zmiany napigcia powierzchniowego cieczy na zmiany porowatosci
granul w trakcie obrotéw bebna przedstawiono na rys. 6.5.

T T T
19um kulki szklane
: 0.00053M Ciecz wigzaca - 0.441 ml/ml
— 0.40 | roztwor NDBSEI 7
= : 4 0.00044M
E 039 3 f . ¥ § roztwor NDBS B
E i D.AE.. .
> L
O
2 038 Nty yg ————- .
E 0 ¢ O °
5 SoggoeLTello . —('>
o 037 i o 0.00032M roztwér NDBS "|
o ¥
&
236 0.00019M roztwor NDBS -
iie LA 4
15 an _n_a_ A i S — Woda‘
o 2000 4000 8000 BOD0

Liczba obrotéw bebna N (obr.)

Rys. 6.5. Porowato$¢ granul w funkcji liczby obrotéw begbna dla 19 pm kulek szklanych
granulowanych przy zmiennym st¢zeniu roztworow NDBS (zrodto: [6.17])
Fig. 6.5. Granule porosity versus number of drum revolutions for 19 pum ballotini
granulated with varying concentration NDBS solutions (Source: Ref. [6.17])

Stwierdzono, ze obnizenie napigcia powierzchniowego cieczy wiazacej, czyli
zwigkszenie stezenia $rodka powierzchniowo czynnego, obniza zakres zmian za-
geszczenia (zwigksza &,;,). Porowatos¢ granul maleje wraz ze wzrostem liczby
obrotow bebna (czasu granulacji), ale przy wickszej zawarto$ci $rodka po-
wierzchniowo czynnego zaobserwowano, ze pod koniec procesu nastgpuje nagly
wzrost porowatosci. Odpowiada to chwili rozpoczgeia gwattownego wzrostu granul.

Na rys. 6.6. przedstawiono wplyw napiecia powierzchniowego cieczy wiazacej
na minimalng porowato$¢ granul.

Obnizenie napigcia powierzchniowego cieczy zawsze skutkuje zwigkszeniem
warto$ci &, czyli obnizeniem zakresu zmian porowatosci.

Zageszczanie granul jest wypadkowa tendencji zaréwno narastania, jak i za-
geszczania granul podczas ich zderzen. Istnieja co najmniej trzy sity, ktore
wplywaja na zaggszczenie granul: sily tarcia migdzyziarnowego, sity kapilarne i sity
lepkosci. Zwickszenie zawartosci cieczy wigzacej zmniejsza sily tarcia migdzy-
ziarnowego ze wzgledu na jej efekty smarujace, ale jednoczesnie zwigksza silty
lepkosciowe z powodu wigkszej ilosci cieczy. Uniemozliwia to przewidywanie
z gory wplywu zawartosci cieczy na zageszczenie granul.
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Rys. 6.6. Minimum porowatosci granul w funkcji napigcia powierzchniowego cieczy
wigzgcej dla dwoch wymiarow kulek i réznych zawartosci cieczy (zrodto: [6.17])
Fig. 6.6. Minimum granule porosity versus binder surface tension for two sizes of

ballotini over a range of binder contents (Source: Ref. [6.17])

Autorzy [6.17] stwierdzili natomiast, ze jest mozliwe przewidywanie zagesz-
czenia na podstawie warunkow zderzania czastek. Stala szybko$ci zageszczania
granul k£ w granulatorze bebnowym zmniejsza si¢ ze wzrostem dynamicznej granicy
plastycznosci Y zgodnie z rownaniem:

k = A exp(-BY) (6.7)

gdzie: A = 0.0032+0.002 1/obr, B = 0.0036+0.0015 kPa™, dla bebna o $rednicy
30 cm, predkosci obrotowej 30 obr/min, odniesione do granul o poro-
watosci 41%.

Zaleznos¢ ta jest stuszna dla pewnego zakresu wymiarow ziaren, zawartosci
cieczy w zlozu, a takze lepkosci i napigcia powierzchniowego cieczy wigzacych,
co wedlug autoréow pozwoli przewidywaé¢ warunki zageszczania uktadow pro-
szek-ciecz wigzaca bez koniecznosci przeprowadzania badan granulacji.

Badaniami porowatosci kruchych aglomeratoéw wytwarzanych w przemysle
spozywczym i farmaceutycznym zajmowali si¢ Hogekamp i Pohl [6.21].
Granulaty takie powinny mie¢ najczgsciej zdolnos¢ do szybkiego rozpuszczania
w cieczach (tzw. proszki instant) i w zwigzku z tym sg porowate i kruche. Typowe
produkty granulacji majg porowatos$¢ rzedu 0.4+0.8 i czgstki wielko$ci 0.2 do 2 mm.
Z powodu ich wysokiej porowato$ci i wzglednie stabych wigzan wewnetrznych
aglomeraty typu instant sa bardzo kruche, stad pomiary ich porowatosci sa
utrudnione. Autorzy wyznaczali porowato$¢ pojedynczych granulek na podstawie
pomiaru ich masy i objetosci, ktora mierzono przy uzyciu mikroskopu i kamery.
Stwierdzono, ze porowato$¢ czastek jest w przyblizeniu taka sama w dosy¢ szerokim
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zakresie ich wielkosci, jednak z pewng tendencjg zmniejszania si¢ porowatosci dla
mniejszych granulek.

Fu et al. [6.22] przeprowadzili badania zmienno$ci wiasciwosci i jakosci
mokrych granul podczas procesu mokrej granulacji w mikserze szybkotngcym.
Badania dotyczyly oceny wielko$ci granul, ich porowatosci i wygladu, a takze
zawartosci cieczy wigzacej. Autorzy stwierdzili, Ze jest mozliwe znaczne obnizenie
zakresu zmian badanych wiasciwosci poprzez modyfikacje warunkow procesowych,
glownie poprzez kontrolg sktadu granulometrycznego i porowatosci. Te wlasciwosci
maja bowiem decydujacy wptyw na mechanizmy wzrostu i zwigzane z nimi
odksztalcenia lub niszczenie granul w procesie granulacji.

Porowato$¢ decyduje o odksztafcalno$ci granul, jak rowniez o saturacji
cieczy. Oba te czynniki wptywaja na prawdopodobienstwo koalescencji. Wplyw
roznych zmiennych procesowych na szybko$¢ i rozmiar zaggszczenia granul
nadal nie jest w pelni jasny, stad brak iloSciowych modeli do ich przewidywania.
Aby mozna byto przewidzie¢ ,,a priori”, jaki poziom zaggszczenia i saturacji
cieczy moze osiggna¢ dany uktad, modele musza uwzglednia¢ wzajemnie powigzane
wplywy sit kapilarnych, lepkosciowych i tarciowych. Stworzy to réwniez mozli-
wosci przewidywania zachowan wzrostu uktadu.

6.1. Porowatos¢ granul wytworzonych z surowcow o réznym
uziarnieniu

W czesci doswiadczalnej niniejszej pracy przedstawiono badania zmian
porowatosci granul powstajacych w procesie mokrej granulacji bebnowej surow-
cOw o roznych uziarnieniach (M1+M12), przy zmiennych warunkach procesowych.
Badania prowadzono w sposob okresowy w poziomym bgbnie o $rednicy
D,=0.5 mi dlugosci L,= 0.4 m, przy statej predkosci obrotowej n = 20 obr/min
i stalym objetosciowym wypelieniu bgbna materiatem ¢ = 0.1, ustalanym
w odniesieniu do $redniej gesto$ci nasypowej danego surowca. Porowatosc
granul okreslano dla poszczegoélnych frakcji wymiarowych produktu w stanie
wysuszonym. Metoda pomiaru zalezata od wielkosci badanych granulek. Dla
najmniejszych frakcji wymiarowych (dy,<4 mm) porowatos¢ obliczano na
podstawie gestosci nasypowej danej frakcji, korzystajac ze wzoru:

- P (6.8)
(I-¢,)-p

Ey
gdzie: ¢, — porowato$¢ miedzygranulkowa,

Pa» — gEStos¢ nasypowa frakcji granul, kg/m’,
p — gestosé materiatu ziarnistego, kg/m”.
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Porowato$¢ miedzygranulkowa okreslano z zaleznosci:

e =]—_ P (6.9)
" (1-¢)-p

gdzie: ¢ — porowato$¢ $rednia materialu proszkowego,
Paro — geStos¢ nasypowa frakcji granulek na poczatku procesu (¢ = 0).

Na podstawie przeprowadzonych pomiardéw stwierdzono, ze porowatos$¢
granulek otrzymanych po zakonczeniu nawilzania (¢ = 0) nie zalezy jeszcze od
ilosci dodanej cieczy zwilzajacej 1 dla danego surowca jest zblizona do $redniej
porowatosci suchego materialu wyjSciowego:&,0= & 1 Pgro = pPb.

Przyje¢to, ze porowato$¢ miedzygranulkowa dla tej samej klasy ziarnowe;j ,,i”
o waskich przedzialach nie zmienia si¢ w trakcie granulacji i jest dla danego
surowca wielkos$cig stala:

&ni = const, (6.10)

Porownanie $redniej porowatosci granulek otrzymanych po okresie nawilzania
(W stanie wysuszonym) z porowato$cia srednig surowcow przedstawiono na rys. 6.7.

0.64

gg0l-1

0.6

0.56

0.52

0.52 0.56 0.6 0.64
-
Rys. 6.7. Por6wnanie porowatosci granulek otrzymanych po nawilzaniu &, ze $rednig
porowatoscig surowca & (M7+~M12) (zrodto: [6.31])
Fig. 6.7. Comparison of porosity of granules formed after wetting &,y with mean porosity
of raw material ¢ (M7+M12) (Source: Ref. [6.31])

Porowato$¢ granulek o wymiarach d, > 4mm obliczano na podstawie masy

i objetosci okreslonej liczby czastek z danej frakcji wymiarowej, korzystajac
z réwnania:
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1 £ (6.11)
g, =1— .
8t Vg']

gdzie: m,—masa granul pobranych z danej frakcji wymiarowej, kg,
V, — sumaryczna objetos¢ granul, m’.

Poroéwnanie zmian porowatosci granul o roznych wymiarach w trakcie procesu
granulacji przedstawiono przykladowo na rys. 6.8. Wynika z niego, ze dla danego
czasu granulacji porowato$¢ granul o réznych rozmiarach (wytworzonych z tego
samego materiatu) jest zblizona. Nieznacznie wigkszg porowatoscig charakteryzo-
waly si¢ jednak granule o wickszych rozmiarach.
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Rys. 6.8. Porownanie zmian porowatosci granul o réznych wymiarach
W czasie procesu granulacji
Fig. 6.8. Comparison of porosity changes at different granules size during
the granulation process

Na podstawie porowato$ci wyznaczonych dla poszczegdlnych frakcji roz-
miarowych granulatu obliczano $rednig porowato$¢ granul w calym wsadzie dla
okreslonego czasu trwania procesu, korzystajac z rOwnania:

i=max

£,(0) = ;xi-egi(t) (6.12)

gdzie: & — Srednia porowato$¢ granul dla danego czasu granulacji ¢,

&qi— porowato$¢ granul z frakcji wymiarowej i dla czasu granulacji ¢,
x; —udzial masowy granul frakcji i we wsadzie.
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W oparciu o uzyskane wyniki badan okreslono wplyw skladu ziarnowego
surowca, warunkow nawilzania wsadu (ilosci dodanej cieczy wiazacej 1 wielkosci
kropel cieczy) na zmiany porowatosci granul w trakcie procesu granulacji.

a) Wplyw zawarto$ci cieczy wigzacej

Przeprowadzone badania wykazaly bardzo istotny wplyw ilosci cieczy
wigzacej dodanej na etapie nawilzania na zmiany porowatosci granul w czasie
trwania etapu granulacji [6.23+6.26].

Zmiany s$redniej porowatosci granul w czasie etapu granulacji, przy roznych
zawarto$ciach cieczy wigzacej, okre§lonych parametrami w i S przedstawiono
przyktadowo na rys. 6.91 6.10.
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Rys. 6.9. Zmiana porowatosci granul w czasie procesu granulacji (zrodto: [6.24])
Fig. 6.9. Changes of granules porosity during granulation process (Source: Ref. [6.24])
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Rys. 6.10. Zmiana porowato$ci granul w czasie procesu
Fig. 6.10. Changes of granules porosity during the process
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Zmiany $redniej porowato$ci granul w trakcie procesu granulacji przyblizono
funkcja wykladnicza postaci:

Ea=E0 Fexp(-A*t) (6.13)

Stwierdzono, ze porowato$¢ granul utworzonych na etapie nawilzania &,
(czas granulacji t=0) ma warto$¢ zblizong do $redniej porowatosci danego
surowca proszkowego, natomiast wartos¢ wspotczynnika 4 mocno zalezy od
ilosci dodanej cieczy wigzacej. W trakcie etapu granulacji porowato$¢ granul
systematycznie spada, co powoduje, ze w pewnym momencie procesu na ich
powierzchni pojawia si¢ wycisnigta z wnetrza ciecz wigzaca. Stwarza to warunki
do intensywnego wzrostu granul poprzez koalescencj¢, ale po pewnym czasie
staje si¢ powodem oblepiania $cianek granulatora, co zakldca proces. Wycisnigta
na powierzchni¢ granul ciecz wigzaca wskazuje, ze wskutek zageszczania ziaren
przestrzenie mi¢dzyziarnowe (pory) sa w calej objetosci lub pewnych obszarach
wypehione ciecza, a wigc saturacja cieczy osiggneta tam maksimum.

Porownujac porowatos¢ granul produktu koncowego dla réznych ilosci cieczy
dodanej na etapie nawilzania (wilgotnosci wsadu), mozna stwierdzi¢, ze koncowa
porowato$¢ granul wytworzonych z danego surowca jest zblizona. Daje si¢ jednak
zauwazy¢ tendencje, ze wraz ze wzrostem wilgotnosci wsadu zageszczenie ziaren
nieznacznie maleje. Jest to spowodowane faktem, ze wzrost ilosci dodanej cieczy
wigzace] wplywa znaczaco na szybkos¢ wzrostu granul wskutek koalescencii,
a w zwigzku z tym w powstatych granulach, ktore sg zlepkami wielu mniejszych
czastek, moze jeszcze pozosta¢ pewna czgs¢ niewypetnionych do konca przestrzeni
mi¢dzy pierwotnymi granulkami. Przy wolniej zachodzacych procesach wzrostu
1 zageszczania (przy mniejszej wilgotnosci wsadu) prawdopodobienstwo pozostania
takich niewypemionych przestrzeni w granulach jest mniejsze. Potwierdzajg to
obserwacje przekrojow poprzecznych granul, z ktérych wynika, ze wystepowanie
wiekszych pustych przestrzeni wewnatrz granul jest czestsze przy szybkim wzroscie
granul. Przykladowy obraz przekroju poprzecznego granuli przedstawiono na rys.
6.11. Wida¢ na nim duzy jasny obszar wewnatrz granuli, obrazujacy pusta
przestrzen, w ktorej zostalo zamknicte powietrze.

Rys. 6.11. Przyktadowy przekroj poprzeczny granuli
Fig. 6.11. An example of granule cross-section
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Do opisu upakowania ziaren w granulach przyjeto stopien zageszczenia granul
e, okreslony zaleznoscia:

g = (6.14)

Przykladowy przyrost zageszczenia ziaren w granulach okre§lony para-
metrem §, w trakcie procesu przedstawiono przyktadowo na rys. 6.121 6.13.
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Rys. 6.12. Zmiana zaggszczenia ziaren w granulkach w trakcie procesu
Fig. 6.12. Change of granule consolidation during the process

Zmiany zageszczenia ziaren w granulach w czasie procesu opisano rownaniem:

é:exp(i-N) (6.15)

g0

gdzie: ¢,y — Srednie zaggszczenie ziaren w granulach na poczatku etapu granulacji
(po zakonczeniu nawilzania),

A — parametr szybkoS$ci zaggszczania ziaren w granulach,
N —liczba obrotow bebna podczas etapu granulacji.
Parametr szybkosci zageszczania A uzalezniono od zawartosci cieczy wigzacej

(wilgotnosci wsadu w) oraz $redniego rozmiaru ziaren surowca, wykorzystujac
rOwnanie potggowe postaci:

A=A-d"-w (6.16)
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Rys. 6.13. Zmiana zaggszczenia ziaren w granulkach w trakcie procesu
Fig. 6.13. Change of granule consolidation during the process

W wyniku obliczen otrzymano réwnania:
dla surowcow M1 do M6

i — 105.4 . dsl.g . W13.3 (617)
dla surowcow M7 do M12

A=107.d> - w* (6.18)
Dla wszystkich badanych materialow po uwzglednieniu wspotczynnika
asymetrii sktadu ziarnowego, parametr szybko$ci zageszczania opisano rOwnaniem:

A=10%-d>* .w® . K, (6.19)

Z otrzymanych réwnan wynika, ze parametr szybkosci zageszczania ziaren
w granulach zalezy najbardziej od wilgotnosci wsadu, ale istotny wplyw ma
rowniez sklad ziarnowy surowca, okreslony za pomocg s$redniego wymiaru
ziaren ds, oraz wspotczynnika asymetrii K,. W przebadanym zakresie uziarnienia
szybko$¢ zageszczania granul jest wprost proporcjonalna do $redniego wymiaru
ziaren materialu, natomiast maleje ze wzrostem wspolczynnika asymetrii rozktadu
K;. Z uwagi na to, ze badania przeprowadzono tylko dla dwoch wartosci
wspotczynnika K, (K>= 2.0 12.30), mozna tu mowi¢ o pewnej tendencji, ale wnioski
nie mogg by¢ zbyt ogdlne. Wzrost wartosci wspotczynnika asymetrii oznacza, ze
wierzchotek krzywej gestosci sktadu ziarnowego przesuwa si¢ bardziej w lewo,
w stron¢ mniejszych wymiardow ziaren. Wplyw tego parametru na szybko$é¢
zageszczania jest wiec analogiczny do tego, jaki wykazuje sredni rozmiar ziaren.
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b) Wplyw rozproszenia strumienia cieczy wigzacej (wielkosci kropel)

Zmiang wielkosci kropel cieczy wiazacej (wody destylowanej) podawanej
przez pneumatyczne dysze rozpylowe uzyskiwano, stosujgc rézne natg¢zenia
przeptywu powietrza w zakresie O,= 1.0 do 3.0 m’/h, przy ustalonym natezeniu
przeptywu wody Q,,= 12*10” m*/h.

Usrednione rozklady objetosciowo-rozmiarowe kropel uzyskane dla
przyjetych parametréw pracy dysz przedstawiono na rys 4.8, a $rednie rozmiary
kropel dj,, zestawiono w tabeli 4.4.

Dla oceny wptywu rozmiardéw kropel cieczy wiazacej na porowatos¢ czastek
granulatu wytworzonego z materialow o réznym uziarnieniu (M7+M12) przepro-
wadzono badania przy zachowaniu ustalonej wilgotnosci wsadu, charakteryzowanej
stopniem saturacji ztoza [6.27+6.29].

Na rys. 6.14. 1 6.15 przedstawiono przykladowo zmian¢ zaggszczenia ziaren w
granulach w czasie procesu granulacji dwoch surowcow (M7 1 M8), przy nawilzaniu
kroplami o r6znych rozmiarach. Dla wszystkich materialow stosowano statg warto$¢
sredniej saturacji wsadu rowna S = 0.293, dobrang podczas badan wstepnych.
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Rys. 6.14. Zmiana zaggszczenia granul w czasie procesu, dla réznej wielkosci kropel
(zrodto: [6.28])
Fig. 6.14. Changes of granule consolidation during process for different droplet size
(Source: Ref. [6.28])
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Rys. 6.15. Zmiana zageszczenia granul w czasie procesu, dla réznej wielko$ci kropel
(zrodto: [6.28])
Fig. 6.15. Changes of granule consolidation during process for different droplet size
(Source: Ref. [6.28])

Na rys. 6.14 i 6.15 przedstawiono dla porownania przypadek, gdy do
nawilzania zloza zamiast dysz rozpylowych stosowano nawilzacz kroplowy
podajacy ciecz rownomiernie wzdluz bgbna w postaci kropel o jednakowej
wielko$ci rownej ok. 3.5 mm (nawilzanie kroplowe).

Wzrost rozmiaré6w kropel cieczy wigzacej (w badanym zakresie) prowadzi
ogoblnie do wzrostu szybko$ci zagegszczania granul. Wplyw stopnia rozproszenia
strumienia cieczy wiazacej daje si¢ zauwazyC juz na etapie nawilzania.
Zageszczenie ziaren w granulach (zarodkach) otrzymanych po tym okresie na
og6t nieznacznie ro$nie ze wzrostem rozmiarow kropel cieczy wigzacej. Dla
danego sktadu ziarnowego materiatu, $rednie zageszczenie granul po etapie
granulacji jest zblizone i praktycznie nie zalezy od stopnia rozproszenia strugi
cieczy (rozmiarow kropel). Oznacza to, ze po odpowiednio dugim czasie granule
o0siggaja pewien stan minimalnej porowato$ci, przy ktorym wycisnigta z wnetrza
woda pojawia si¢ na powierzchni granul. Réznice w koncowej porowatosci
granul wytworzonych z materiatdw o roznych sktadach ziarnowych wynikaja
natomiast z mozliwo$ci upakowania ziaren w danym zbiorze.

Badania wykazaly, ze warunki nawilzania zloza istotnie wptywaja na szybkos¢
konsolidacji ziaren w granulach i w konsekwencji na szybko$¢ osiagniecia
granicznej porowatosci.

Na podstawie obliczonej porowatosci granul i zawarto$ci w nich cieczy wig-
zacej (wilgotnosci w [kg cieczy/kg materialu proszkowego]) wyznaczano saturacje
cieczy w granulach, korzystajac ze wzoru:

128



S =W.1_88 Ps
¢ £ Pu

(6.20)

gdzie: p, — gesto$¢ materiatu proszkowego, kg/m’,
P — gestosé cieczy wiazacej (wody), kg/m’.

Przykladowe zmiany saturacji cieczy w granulach w czasie etapu granulacji
surowca D350, dla réznych wilgotnosci wsadu w uzyskanych podczas etapu
nawilzania oraz przy ustalonym $rednim rozmiarze kropel cieczy wiazacej dj,
przedstawiono na rys. 6.16.
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Rys. 6.16. Zmiany saturacji cieczy w granulkach w procesie granulacji (zrodto: [5.32])

Fig. 6.16. Changes of liquid saturation in the granules during granulation
(Source: Ref. [5.32])

Zmiany saturacji cieczy w granulach w funkcji czasu granulacji wyrazonego
liczba obrotow begbna N opisano funkcjg postaci:

S, =8, exp(k-N) (6.21)

gdzie: S, — saturacja cieczy w granulkach po zakonczeniu nawilzania (N = 0),
k — wspolczynnik szybkosci przyrostu saturaciji,
N - liczba obrotow begbna w czasie granulacji (do chwili pobrania danej
probki).

Wspotczynnik k& wyliczony dla kazdego punktu pomiarowego ze wzoru (6.20)

uzalezniono od rozmiaréw kropel cieczy wiazacej oraz wilgotnosci wsadu, uzyskujac
roOwnanie:
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Wspolczynnik korelacji dla rownania (6.22) wynidst R = 0.9.

Poziom saturacji cieczy w granulkach jest jednym z glownych czynnikow
determinujacych wzrost aglomeratow, szczegolnie poprzez mechanizm koalescencji.
Stwierdzono, ze przy saturacji cieczy w granulach S, > 0.85, na ich powierzchni
zaczyna pojawiac si¢ ciecz wigzaca, ktora podczas zderzen ulatwia taczenie si¢
granulek poprzez koalescencjg, co wywotuje szybki wzrost czastek. Nastepnie
w dos¢ krotkim czasie nastgpuje dalszy szybki przyrost saturacji cieczy w granu-
lach do wartosci S, ~ 1, przy ktorej granule sa mokre i plastyczne, co prowadzi do
gwaltownego ich wzrostu, ale jednocze$nie pojawia si¢ niekorzystne zjawisko
oblepiania $cianek bgbna, co uniemozliwia dalsze prowadzenie procesu.
Szybko$¢ przyrostu saturacji cieczy w granulach rosnie wraz ze wzrostem roz-
miaréw kropel, a jeszcze bardziej ze wzrostem ilodci cieczy wiazacej dostarczonej
podczas nawilzania.

Istotnym zagadnieniem w kazdym procesie technologicznym jest dagzenie do
obnizania nakladow energetycznych koniecznych do wytworzenia produktu
o pozadanych wilasciwosciach.

Naktady energii (na jednostk¢ masy wsadu) na jednostkowy przyrost zaggszczenia
ziaren w granulkach wytworzonych z surowcéw o réznym uziarnieniu (M7+M11),
w zaleznosci od wilgotnosci wsadu przedstawiono na rys. 6.17. [6.30, 6.31].
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Rys. 6.17. Naktady energetyczne na jednostkowy przyrost zageszczenia granul
(zrodto: [6.31])
Fig. 6.17. Energy input for the increase of particle condensation in granules
(Source: Ref. [6.31])
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Wplyw sredniego rozmiaru ziarna surowca d; 1 wilgotnosci wsadu w na naktady
energetyczne odniesione do jednostkowego przyrostu zageszczenia aglomeratow
(=1 —&,) w czasie etapu granulacji opisano funkcja potegowa dwoch zmiennych:

AE, _55.10° cd Pt (6.23)
AL ‘

Z roéwnania (6.23) wynika, ze naklady energetyczne na zaggszczanie ziaren
w granulach zdecydowanie maleja ze wzrostem ilo$ci dostarczonej cieczy wigzacej
oraz znacznie wolniej ze wzrostem S$redniego rozmiaru ziaren surowca. Nawet
niewielki wzrost ilo$ci dodanej cieczy zwilzajacej (w zakresie dobranym dla kazdego
sktadu ziarnowego surowca) powoduje znaczne obnizenie niezb¢dnych nakladow
energetycznych. Dobor dla danego sktadu ziarnowego surowca odpowiedniej ilosci
cieczy wigzacej pozwala osiggnac znaczne oszczgdnosci energetyczne w procesie
przetwarzania proszku w granulat.
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7. GESTOSC NASYPOWA GRANULATU

Jednym z istotnych parametrow opisujacych wiasciwosci materiatow ziarni-
stych jest ich gestos¢ nasypowa. Dla materialow granulowanych parametr ten ma
szczegdlne znaczenie. Poprzez dobor odpowiednich warunkow procesu granulacji
mozna doprowadzi¢ do uzyskania produktu o mozliwie duzej gestosci, co wptywa na
lepsze wykorzystanie powierzchni magazynowych, a takze srodkow transportowych.
Ggsto$¢ nasypowa produktu granulacji jest uzalezniona zaréwno od wiasciwosci
surowca (gestosci, skladu ziarnowego), zageszczenia ziaren w utworzonych granul-
kach (porowatosci granulek), jak rowniez od uzyskanego skladu granulometrycz-
nego, od ktorego zalezy objetos¢ przestrzeni migdzygranulkowych [7.1, 7.2].

W trakcie procesu granulacji ggstos¢ nasypowa przetwarzanego ztoza ulega
systematycznym zmianom, ktdre zwigzane sg zard6wno z mechanizmami powsta-
wania 1 wzrostu aglomeratow, ich zaggszczaniem, a takze z mechanizmami
destrukcyjnymi.

Zagadnienia dotyczace wptywu warunkow granulacji na ggsto$¢ nasypowa
produktu nie sg zbyt czesto prezentowane w literaturze.

Obraniak [7.3], badajac zmiany gestosci nasypowe]j granulatu wytwarzanego
z bentonitu odlewniczego dla zmiennych parametréw aparaturowo-procesowych,
uzyskat liniowg zalezno$¢ zmian ggstosci nasypowej z czasem granulacji
(wilgotnoscia wsadu) w aparatach bebnowych.

Zuurman et al. [7.4] prowadzili badania wptywu wiasciwosci srodka wigzacego
na gestos¢ nasypowa i zdolno$¢ do zaggszczania granulek z dwoch rodzajow
laktozy, stosujac dwie rozne techniki mokrej granulacji. Stwierdzili, ze efektywnos¢
srodka wigzacego wzrasta wraz ze zmniejszeniem gestosci nasypowej granulo-
wanego zloza.

Yu et al. [7.5] badajac wplyw zawartosci wilgoci na aglomeracje i gestos¢
nasypowa wegla stwierdzili, ze gesto$¢ aglomeratow rosnie ze wzrostem wilgotnosci
do pewnego maksimum, a pdzniej zaczyna spadaC, natomiast gestos¢ nasypowa
zloza maleje wraz ze wzrostem wilgotnosci do pewnego minimum, a pézniej
zaczyna rosnac.

W niniejszej pracy dokonano oceny wplywu warunkéw mokrej granulacji
bgbnowej surowcow o roznych sktadach ziarnowych (MI+MI12), na zmiany
gestosci nasypowej wsadu w trakcie procesu.

Na rys. 7.1, 7.2 przedstawiono przykladowo zmiany ggstosci nasypowej
granulatu w czasie etapu granulacji po nawilzaniu, dla dwoch sktadow ziarnowych
surowca (M1 i M6), przy okreslonych, dobranych wilgotnosciach wsadu. Ggstos¢
nasypowa byla wyznaczana na podstawie masy i objetosci mokrych probek
pobieranych w czasie procesu, a nastgpnie przeliczana na suchy granulat po
uwzglednieniu aktualnej wilgotnosci wsadu. Na wykresach zaznaczono rowniez dla
poréwnania, wartosci gestosci nasypowej suchego materialu proszkowego (surowca)
w stanie luzno usypanym i zageszczonym do minimalnej objetosci na wytrzgsarce.
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Rys. 7.1. Zmiana gestosci nasypowej wsadu w czasie procesu granulacji
Fig. 7.1. Change of the feed bulk density during granulation process

1800
— 1600 |
s
E) & granulat
x 4
'—g" 1400 — — pr. luzny
Q - = = =pr. zag.
1200 +
_________________ |
1000 + )/
L
800 1 1 1 1
0 2 4 6 8 10

t [min]

Rys. 7.2. Zmiana gestosci nasypowej wsadu w czasie procesu granulacji
Fig. 7.2. Change of the feed bulk density during granulation process

Ggstos¢ nasypowa wsadu po zakonczeniu okresu nawilzania (po dostarczeniu
cieczy wigzacej) jest w kazdym przypadku nizsza niz ggstos¢ nasypowa surowca
wyj$ciowego, co oznacza, ze na etapie nawilzania nastgpuje spadek gestosci
nasypowej granulowanego wsadu. Uzyskane wartosci sg zawsze nizsze od gestosci
nasypowej luzno usypanego surowca proszkowego. Zarodki granul powstajacych na
etapiec nawilzania majg jeszcze bardzo luzng struktur¢ wewngtrzng, a ponadto
pojawiaja si¢ puste przestrzenie migdzy zarodkami granul, co powoduje ogdlne
obnizenie gestosci nasypowej zloza.
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W trakcie drugiego etapu procesu — etapu granulacji po nawilzaniu, gestos¢
nasypowa granulowanego wsadu zaczyna rosnaé, co jest wynikiem przyrostu
zageszczenia ziaren w granulach, przy jeszcze malej objgtosci porow miedzy-
granulkowych ze wzgledu na szeroki sktad ziarmowy wsadu oraz okreslony udziat
jeszcze niezgranulowanego materiatu. Spadek gestosci nasypowej obserwuje si¢
w koncowym okresie procesu, gdy wskutek gwattownego wzrostu powstaje granulat
o duzej jednorodnosci skladu ziarnowego, z czym wigze si¢ duza objetose
przestrzeni miedzygranulkowych. Mimo osiggania przez granule maksymalnego
zageszczenia wzrastajaca objetos¢ tych przestrzeni powoduje obnizenie gestosci
nasypowej granulatu.

Osiagane gestosci nasypowe wsadu przekraczaja wartosci ggstosci nasypowej
luzno usypanego surowca tylko w przypadku granulacji materiatow o drobniejszych
ziarnach, natomiast dla surowcow o najgrubszych ziarnach sa ponizej tej wartoSci.
Szybkos¢ zmian gestosci nasypowej ztoza w czasie procesu zalezy dla poszcze-
golnych surowcow proszkowych od warunkéw dostarczania cieczy wiazacej (ilosci
dodanej cieczy i stopnia rozproszenia strugi cieczy). Szybko$¢ tych zmian jest
zwigzana z warunkami wzrostu granul (skladem ziarnowym wsadu) oraz szybkoscia
zageszczania granul. Porownanie zmian gestosci nasypowej na etapie granulacji, dla
surowca M6, przy roznej wilgotnosci wsadu przedstawiono na rys. 7.3.

1.4
e
k]
o
X,
g’ L ]
& 12
L
A
f%— .
1 / W]
A = w=0.13, $=0.385
4 w=0.135, $=0.399
o w=0.14, S=0.414
0.8 1
0 20 40 60 80
t[min]

Rys. 7.3. Zmiany gestosci nasypowej dla réznych wilgotnosci wsadu
Fig. 7.3. Changes of the feed bulk density for different moisture content

Wzrost ilosci dodanej cieczy wiazacej (wilgotnosci wsadu) wplywa na
przyspieszenie procesow wzrostu aglomeratow i ich zaggszczania (krotszy wyma-
gany czas prowadzenia procesu). Ggstos¢ nasypowa produktu koncowego uzyska-
nego w krotszym czasie jest jednak nieco mniejsza niz powstatego przy mniejszych
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warto$ciach wilgotnosci. Jest to zwigzane zarowno z koncowa porowatoscia granul,
jak i sktadem ziarnowym produktu. Szybki wzrost aglomeratow, jaki ma miejsce
przy duzych ilosciach dostarczonej cieczy wiazacej, sprzyja powstawaniu produktu
bardziej jednorodnego, a jednocze$nie bardziej porowatego. Podczas szybkiego
wzrostu aglomeratow, kiedy dochodzi do koalescencji mniejszych granulek,
w powstatych w ten sposob wigkszych aglomeratach moga pozosta¢ zamknigte puste
przestrzenie, co wptywa na zwickszenie ogolnej porowatosci granul. Wezszy sktad
ziarnowy granulatu (wigksza jednorodnos¢ skladu) charakteryzuje si¢ poza tym
wicksza objetoscig przestrzeni migdzygranulkowych.

Badania granulacji surowcow M7+MI2, przeprowadzone przy ustalonej
warto$ci stopnia saturacji wsadu cieczg wigzacg S = 0.293 wykazaly istotny wplyw
stopnia rozproszenia strumienia cieczy wiazacej podawanej przez dysze,
charakteryzowanego przez S$redni rozmiar kropel d, na ggstoS¢ nasypowa
granulowanego wsadu w bebnie [6.28].

Na rys. 7.4. przedstawiono przykladowo zmiany gestosci nasypowej granulatu
(w przeliczeniu na suchy produkt) w trakcie procesu granulacji, dla jednego sktadu
ziarnowego surowca, przy réznych rozmiarach kropel stosowanych w czasie
nawilzania.
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Rys. 7.4. Zmiany gestosci nasypowej wsadu przy réznych rozmiarach kropel
cieczy wiazacej (zrédlo: [6.28])
Fig. 7.4. Changes of the feed bulk density by different binder droplet size
(Source: Ref. [6.28])

Ogolnie stwierdzong tendencja wynikajacg z analizy otrzymanych zalezno$ci
jest to, ze wraz ze wzrostem $redniego rozmiaru kropel szybko§¢ zmian ggstosci
nasypowej wsadu w czasie procesu wzrasta, co zwigzane jest zarowno z szybkoscig
wzrostu 1 zageszczania granul, a takze sktadem granulometrycznym przetwarzanego
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ztoza. Dla najwigkszych kropel cieczy wiazacej podawanych przez dysze, na
poczatku procesu nastgpuje szybki wzrost gestoSci nasypowej wsadu, ale pod
koniec granulacji obserwuje si¢ obnizenie jej wartosci. Wraz ze spadkiem rozmiaréw
kropel cieczy wigzacej wzrost gestosci nasypowej w czasie jest coraz wolniejszy,
a ponadto na ogo6t nie obserwuje sie spadku jej wartosci pod koniec procesu.

Wplyw wzrostu rozmiarow kropel cieczy wiazacej ma tu podobny charakter
jak w przypadku wzrostu ilo$ci dostarczanej cieczy.

Dla poréwnania na rys. 7.4 przedstawiono rowniez wyniki otrzymane przy
zastosowaniu nawilzania kroplowego (jednakowej wielkosci krople o rozmiarach
ok. 3.5mm). W tym przypadku mechanizmy tworzenia zarodkéw i wzrostu
aglomeratow sa inne niz podczas nawilzania matymi kroplami podawanymi za
pomocg dysz pneumatycznych. W odniesieniu do gesto$ci nasypowej wsadu
zachodzace zmiany w czasie procesu sa jednak zblizone do tych, jakie maja
miejsce przy nawilzaniu najwickszymi kroplami podawanymi za pomocg dysz.

Porownanie zmian gesto$ci nasypowej wsadu dla réznych sktadow ziarno-
wych surowca, przy tej samej wielkosci kropel cieczy wiagzacej przedstawiono
przyktadowo na rys. 7.51 7.6.

Zmiany gestosci nasypowej wsadu w czasie procesu granulacji dla réznych
skladéw ziarnowych surowca majg podobny charakter, a przesunigcie krzywych
zmian jest zwigzane z gestoSciami nasypowymi poszczegolnych surowcow.
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Rys. 7.5. Zmiana gestosci nasypowej wsadu w czasie procesu
Fig. 7.5. Change of the feed bulk density during the process
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Rys. 7.6. Zmiana gestosci nasypowej wsadu w czasie procesu
Fig. 7.6. Change of the feed bulk density during the process

Wplyw wielkosci kropel cieczy wiazacej oraz wielkosci ziaren surowca na
gestos¢ nasypowa wsadu daje si¢ zauwazyC juz na etapie dostarczania cieczy do
zloza. Na rys. 7.7 przedstawiono wptyw rozmiaréw czastek obu mediow na gesto$¢
nasypowa wsadu otrzymanego bezposrednio po okresie nawilzania [7.6].
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Rys. 7.7. Wplyw rozwinigcia powierzchni kontaktu mediow na gesto$¢ nasypowa wsadu
po nawilzaniu (zrodto: [7.6])
Fig. 7.7. The effect of interfacial surface development on bulk density of granulated feed
after wetting stage (Source: Ref. [7.6])
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Relacje rozmiaréw ziaren materiatu proszkowego i kropel cieczy wigzacej
opisano ilorazem powierzchni wtasciwej obu mediow & = S,,/S,... Powierzchnie
wlasciwe obliczano na podstawie rozktadow wielko$ci czastek wyznaczonych
przy uzyciu analizatoréw laserowych: FRITSCH — dla materiatow proszkowych
i DANTEC — dla kropel cieczy podawanych przez dysze pneumatyczne.

Badania wykazaty, ze gesto$¢ nasypowa wsadu uzyskanego po zakonczeniu
nawilzania, dla poszczegolnych sktadow ziarnowych surowca maleje ze wzrostem
parametru ¢. Oznacza to w kazdym przypadku, ze wzrost stopnia rozproszenia
strumienia cieczy wigzacej (spadek wielkosci kropel) wptywa na obnizenie
gestosci nasypowej powstatego ztoza. Przyczyng tego jest struktura otrzymanego
ztoza, a w szczegolnosci liczba 1 wielko$¢ powstatych zarodkow, a takze stopien
ich zageszczenia. Prawidtowosci takiej nie dato si¢ stwierdzi¢ na dalszym etapie
procesu, czyli etapie granulacji.

Zmiany gegstosci nasypowej zloza w okresie granulacji sg konsekwencja
dominacji r6znych mechanizméw powstawania i wzrostu, a takze zaggszczania
aglomeratow na rdznych etapach procesu [7.7].

Gestos¢ nasypowg nawilzonego wsadu mozna okresli¢ zaleznoscia:

m,+m,

=— s W 7.1
ViV, +7, b

png

gdzie: m; — masa ziaren surowca, kg,
m,, — masa cieczy wigzacej, kg,
V, — sumaryczna objeto$¢ ziaren surowca, m’,
V,, — objetosé dodanej cieczy wiazacej, m’,
V, — sumaryczna objetos¢ poréw w zlozu, m.

Masa ziaren surowca i, jest stala w czasie trwania procesu, natomiast ciaggtym
zmianom ulegaja proporcje miedzy masg ziaren tworzacych powstajace aglomeraty
a masg jeszcze niezgranulowanego proszku. Stala warto$¢ ma rowniez sumaryczna
objetos¢ wszystkich ziaren materialu w ztozu V. Objetos¢ powietrza zawartego
w zlozu przed rozpoczeciem nawilzania mozna okre§li¢ na podstawie gestosci
danego surowca p; i jego gestoSci nasypowej p,;. Zmiany tej objetosci w trakcie
procesu sg bardzo ztoZone i trudne do opisania z racji rownoczesnego oddziatywania
wielu mechanizméw powstawania, wzrostu, niszczenia, a takze zaggszczania
aglomeratow.

Z praktycznego punktu widzenia istotne znaczenie ma gesto$¢ nasypowa
produktu w stanie wysuszonym. W tym przypadku, gdy miejsce odparowane;
cieczy zajeto powietrze o takiej samej objetosci, ggstos¢ nasypowa mozna
okresli¢ zaleznoscia:
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Uwzgledniajac w rownaniu (7.2) zalezno$¢ na wilgotno$¢ ztoza

w="w (1.3)
mS
otrzymuje si¢ postac (7.4):
1
= 7.4
T w7, "
pS pW mS

Ze wzgledu na ustalong warto$¢ wilgotnosci koncowej ztoza w (w danej probie)
i stalag mase surowca m; oraz biorac pod uwage, ze ggstos¢ materialu p, 1 gestosé
wody p, nie ulegaja zmianom w trakcie trwania procesu, zalezno$¢ powyzsza
wykazuje, ze zmiany gestosci nasypowej granulowanego ztoza na etapie granulacji
Png zaleza wylacznie od zmian objgtoSci zawartego w nim powietrza V),
W celu okreslenia monotoniczno$ci powyzszej zalezno$ci nalezy wyznaczy¢
rozniczke:

d, - dv,
Pug _ 1 ; i P (7.5)
dt ( 1w v j m, dt

oy 4P

ps pW mS

Ustalenie znaku powyzszej zalezno$ci wymaga przeanalizowania roézniczki
dv,/dt.

Powietrze w granulowanym ztozu moze by¢ zawarte wewnatrz utworzonych
granulek (objetos¢ porow w granulkach V,,), miedzy tymi granulkami (objetos¢
porow miedzygranulkowych V,,,) oraz miedzy ziarnami niezgranulowanego
jeszcze materiatu (objetos¢ porow miedzy ziarnami V,.).

Stad:

av, dv dv dv

=g me B (7.6)
dt  dt dt dt

Wraz z postgpem procesu udziat niezgranulowanych ziaren maleje, a wigc
warto$¢ V. spada, co skutkuje ujemna wartos$cia pochodnej tej sktadowej po
czasie granulacji. Jednoczes$nie utworzone aglomeraty ulegaja zageszczaniu, co
skutkuje systematycznym zmniejszaniem objetosci poréw wewnatrz granulek,
wynikiem czego wartosci dV,,/dt sa réwniez ujemne. Zmiany objetosci V.,
wynikaja bezposrednio ze zmian upakowania granul w ztozu, co uzaleznione jest
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od jego skladu granulometrycznego (stopnia jednorodnosci). Wyniki badan
granulacji bgbnowej wskazuja, ze wraz z czasem granulacji ro$nie monody-
spersyjno$¢ przetwarzanego ztoza [7.8, 7.9], a wigc objeto$¢ przestrzeni miedzy
utworzonymi granulkami si¢ zwicksza. Skutkuje to dodatnig wartoscia pochodnej
tej sktadowej po czasie granulacji. Reasumujgc, charakter wptywu poszczegol-
nych sktadowych objgtosci porow mozna przedstawi¢ w postaci nieréwnosci:

dv dv dv
—r2 <0, —%>0 —= <0 (7.7)
dt dt dt

Uwzgledniajac powyzsze zalezno$ci mozna stwierdzi€, ze w czasie realizacji
procesu mokrej granulacji przesypowej zmiany gestosci nasypowej mogg mied
charakter zarowno rosnacy, jak i malejacy, w zaleznosci od tego, ktora z wymie-
nionych pochodnych ma decydujacy wptyw w danym okresie granulacji. Mozna
wiec wnioskowaé, ze charakter zmian zalezy zarowno od wiasno$ci materialu
sypkiego, jak i parametrow procesowych.

Analizujac zmiany gestoSci nasypowej w funkcji czasu granulacji dla ma-
terialow o ré6znym skladzie ziarnowym, przy statej saturacji i tej samej wielkosci
kropel (rys. 7.5, 7.6), mozna stwierdzi¢, ze ggstos¢ nasypowa granulowanego wsadu
na ogol rosnie ze wzrostem wielkosci ziaren surowca. Jest to zwigzane zarowno
Z gestoscig upakowania ziaren materialu w powstajacych granulkach, upakowaniem
granulek w zlozu, a takze ggstoscig nasypowa samego, niezgranulowanego surowca.

Zastosowane w badaniach materialy drobnoziarniste (M7+M12) charakteryzo-
waly si¢ wzrastajacg szeroko$cig skladu ziarnowego wraz ze wzrostem s$redniego
rozmiaru ziarna (réwnoczesny wzrost dy i o/d;), stad wzrost d; daje mozliwosé
uzyskania wigkszego upakowania ziaren w granulkach, co pociagga za sobg ogdlny
wzrost ggstosci nasypowej ztoza. Na gestos¢ upakowania granulek w ztozu wptywa
z kolei stopien jednorodno$ci ztoza, ktory moze by¢ okreslony wspotczynnikiem
zmienno$ci o/d,. Stwierdzono, ze wraz ze wzrostem Sredniego wymiaru ziaren
surowca jednorodno$¢ zloza otrzymanego przy tych samych warunkach pro-
cesowych obniza si¢ (ro$nie o/d,). Oznacza to, ze zloze otrzymane z materialu
o wiekszych ziarnach charakteryzuje si¢ wigkszym stopniem upakowania granul, co
wplywa na zwigkszenie jego gestosci nasypowe;.
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8. WYTRZYMALOSC MECHANICZNA GRANUL

Jedna z podstawowych cech decydujacych o mozliwosciach dalszego zasto-
sowania badz przerobki aglomeratow jest ich wytrzymato$¢ mechaniczna. Istnieje
wiele sposobow definiowania i mierzenia wytrzymatosci. W zaleznosci od potrzeb
stosuje si¢ m.in. test uderzeniowy, test na Scieranie, na S$ciskanie, zginanie,
rozcigganie [8.1]. Przyktadowe schematy stosowanych testow wytrzymato§ciowych
przedstawiono na rys. 8.1.

a)

c) d) e)

é

A

a) test uderzeniowy, (impact test)

b) test $cierania, (wear, abrasion test)
c) test na Sciskanie, (compression test)
d) test na zginanie, (bend test)

e) test narozciaganie (tensile test)

Rys. 8.1. Przyktadowe schematy testow wytrzymatosciowych (zrodto: [8.1])
Fig. 8.1. An example of strength tests (Source: Ref. [8.1])

We wszystkich tych przypadkach wytrzymatos¢ jest okreslana za pomoca
roznych urzadzen testujacych, tak wigc teoria i przeniesienie wynikow pomiarow
do innych warunkéw naprezeniowych jest w mniejszym lub wigkszym stopniu
utrudnione. Testy wytrzymalosciowe stanowia jednak istotne zrodto informacji
o jakosci i strukturze granulowanego produktu.

Wytrzymato$¢ mechaniczna w pojeciu ogdlnym okresla zdolno$¢ do prze-
ciwstawiania si¢ dzialajagcym sitom zewnetrznym. Miara wytrzymalosci na dany
rodzaj obcigzen jest krytyczne naprezenie powodujgce zniszczenie lub deformacje
probki. Dla potrzeb granulacji badania wytrzymatosciowe skupiajg si¢ na kilku
glownych kierunkach. Po pierwsze, moga dotyczy¢ oddziatywan wewnatrz wyjscio-
wego materialu sypkiego. Ich celem jest oszacowanie sitl oddzialywania wyste-
pujacych w zlozu, co w dalszym etapie pozwala na oceng zdolnosci danego
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materialu do granulacji, tzn. jak dany material bedzie si¢ zachowywal w czasie
procesu i czy w ogole da si¢ zgranulowac.

W procesach izotermicznego obcigzania mozna wyrozni¢ dwa ekstremalne
przypadki zachowania si¢ materialow: ciggliwe (np. metale) oraz kruche (skaty,
beton, ceramika). Materialy ciggliwe ulegaja uplastycznieniu przed faktycznym
zniszczeniem, natomiast w materiatach kruchych uplastycznienie oznacza
praktycznie zniszczenie. Suche ziarna granulatu (aglomeraty) mozna zaliczy¢ do
materialow kruchych, a ich zniszczenie nastgpuje najczeéciej wskutek pekania
bez wyraznej deformacji.

Wytrzymato$¢ mechaniczna czastek jest jednym z glownych parametréw
okre$lajacych wiasciwosci produktu otrzymanego w procesie granulacji. Zbyt mata
wytrzymato$¢ powstajacych granulek powoduje, ze juz sam proces granulacji nie
bedzie przebiegal poprawnie. Nie beda takze mozliwe do przeprowadzenia dalsze
operacje zwigzane z granulatem, takie jak dozowanie, przesylanie, transport.

Wytrzymatos¢ w odniesieniu do granulatu moze dotyczy¢ skali makro, kiedy
badaniu poddaje si¢ pojedyncze granulki, uktad kilku granulek (np. w tescie na
$ciskanie, §cinanie itp.) albo tez cale zloze granulatu (Scieranie). Badania tego
typu maja na celu okreslenie jakos$ci i trwatosci granulatu w kontekscie jego
dalszej przerobki, przechowywania czy transportu.

Wazng rolg pelnig réwniez badania w skali mikroskopowej, gdzie analizie
poddawane sg oddziatywania pomiedzy pojedynczymi czgstkami w strukturze suche;j
lub wilgotnej granulki. Badania te stuza poznaniu elementarnych mechanizmow
1 parametrow wplywajacych na kinetyk¢ procesu oraz na wilasnosci gotowego
produktu. Dalszym krokiem jest stworzenie odpowiednich modeli, ktére w oparciu
0 podstawowe wlasno§ci materialu sypkiego i czynnikow pomocniczych oraz
0 parametry procesowe pozwolityby na przewidywanie przebiegu granulacji
1 wytrzymalo$ci wytworzonego granulatu. Modelowanie dotyczy takze samych
testow wytrzymatosciowych — prace w tym kierunku maja na celu przewidywanie
mechanizmu zniszczenia granulek, okreslenia decydujacych naprgzen i wreszcie
wyliczenie krytycznego obcigzenia, jakie dana granulka moze wytrzymac.

Aglomeraty s3 tworami powstalymi z czastek ciala statego o okreslonym
ksztalcie 1 wielkosci, ktore utrzymywane sg dzigki istnieniu sit adhezji i/lub
kohezji. Natura i wielkos¢ tych sit mogg si¢ zmienia¢ w szerokim zakresie, nawet
w pojedynczym aglomeracie. Aglomeraty sg z natury materiatem wielofazowym,
z co najmniej jedng faza w postaci ptynu zawartg w przestrzeni mi¢dzyziarnowe;j
i w zwiazku z tym kluczowym parametrem struktury budowy staje si¢ ich poro-
watos¢. Porowato$¢ ogodlna ujmuje jednak tylko catkowita przestrzen migdzy
ziarnami materiatu, nie daje natomiast informacji o wielkosci i ksztatcie poszcze-
golnych przestrzeni i ich rozmieszczeniu wewnatrz aglomeratu. Uwzgledniajac
ztozono$¢ relacji miedzy sitami adhezji, upakowaniem i porowatoscia, konieczne
jest uciekanie si¢ do zalezno$ci empirycznych opisujacych zalezno$ci migdzy
wytrzymatoscig i porowatoscia.
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Chociaz finalny produkt aglomeracji jest prawie zawsze suchy, zaintere-
sowanie mokrymi aglomeratami jest duze z powodu szerokiego stosowania
procesow mokrych, ktore mozna podzieli¢ na dwie szerokie klasy:

— zamknigtg — z zaggszczaniem w okreslonych formach (wytlaczarki, prasy),

— otwartg — z granulami narazonymi na uderzenia (zderzenia) (granulacja

w ztozu, granulacja sferoidalna).

Wytrzymato$¢ moze by¢ definiowana jako napr¢zenie, przy ktorym materiat
zaczyna si¢ deformowac plastycznie, lub przy ktorym rozwijajg si¢ makroskopowe
uszkodzenia. Bioragc pod uwage naturalng niejednorodno$¢ aglomeratow, nie jest
oczywiste, czy do opisu ich wlasciwosci mechanicznych mozna zastosowaé teori¢
dla osrodkow cigglych, stosowang m.in. dla metali, ceramiki itp.

Glownymi charakterystykami materiatow statych sg odksztatcenie i zniszczenie.
Odpowiedz ciala statego na obcigzenie zalezy od sposobu (rodzaju) deformacji, tzn.
rozciggania, $cinania lub $ciskania (rys. 8.2). Dyskretna (nieciagla) plaszczyzna
pekniecia moze powstawac i rosngé w wyniku rozciggania (rodzaj I) lub $cinania
(rodzaj II), ale nie czystego obcigzenia S$ciskajacego. Granica plastycznosci
(wyrazna) nie jest funkcja jednowarto$ciowa, ale raczej ciagla funkcjg catego tensora
naprezen [8.2].
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Rys. 8.2. Charakterystyki naprezenie — odksztatcenie dla plastycznych $cisliwych
aglomeratow (linie ciagte) dla badanych konfiguracji: jednoosiowe rozciaganie (rodzaj I),
jednoosiowe $ciskanie (rodzaj II) i $ciskanie hydrostatyczne. Wykres rozciagania zawiera
efekt plastycznos$ci (gesta linia kreskowa). Dla tego przypadku granica plastycznosci jest

napr¢zeniem powodujacym odksztatcenie rowne 0.002, a wytrzymalo$¢ na rozcigganie
jest maksymalng wytrzymatoscig przed zniszczeniem. g jest liniowym tensorem
odksztatcenia (zrodto: [8.2])

Fig. 8.2. Characteristic stress-strain behavior for an elastic, compressible
agglomerate (solid lines) in common testing configurations: uniaxial tension (mode I);
uniaxial compression (mode II); and hydrostatic compression. The tensile plot includes

the effect of plasticity (heavily dashed segment). For this case, the yield strength was the
stress producing 0.002 strain, and the tensile strength is the maximum strength before
fracture. g is the linear deformation tensor (Source: Ref. [8.2])
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W praktyce wytrzymato$¢ aglomeratow mierzy si¢, stosujac testy wykorzystu-
jace, zarowno dla pojedynczych aglomeratow jak i dla ich ukladéw, metody
zapozyczone z mechaniki ciata statego lub proszkow. Do pomiaréw wytrzymatosci
suchych aglomeratow wykorzystywane sg trzy typy testow, w ktorych mierzy si¢
napr¢zenia niezbgdne do ich pekniecia (zniszczenia): jednoosiowe S$ciskanie lub
rozcigganie pojedynczych aglomeratow, mechaniczne badania zbioru aglomeratow
oraz testy na $cieranie lub zuzywanie zbioroéw i czastek. Opisy roznych metod oceny
wytrzymatosci aglomeratow sg zawarte w pracach wielu autoréw [8.3+8.12].

Duzo miejsca w literaturze przedmiotu pos§wigcone jest badaniom wytrzy-
malosci aglomeratow na rozcigganie. Dotyczy to zardowno metod bezposredniego
pomiaru sit i naprgzen rozciggajacych, jak i metod posrednich, w ktoérych
naprezenia rozciggajace wyznaczane sg z innych rodzajow obcigzen.

Najprostszym sposobem okreslenia wytrzymatosci na rozcigganie jest poddanie
aglomeratu dziataniu jednokierunkowych naprezen rozciggajacych. Wytrzymatosé
aglomeratu na rozcigganie jest definiowana jako sita powodujaca peknigcie
cylindrycznej probki przypadajaca na jednostke jej przekroju poprzecznego. Metoda
ta jest klopotliwa z uwagi na przygotowanie probki i nie daje si¢ zastosowac¢ do
wszystkich aglomeratow, np. kulistych.

Jednym z pierwszych modeli wytrzymatosci granul byla teoria Rumpfa [8.13],
ktory rozpatrywal niszczenie granul wskutek naglego rozerwania mostkow
cieczowych w przekroju $rednicowym granuli. Wytrzymato§¢ granuli na rozcigganie
opisano rownaniem:

l—& ycos®

g d

P

c,=5-C (8.1)

gdzie: S — saturacja cieczy w granuli,
C — stala (C = 6 dla kul jednowymiarowych),
& — porowato$¢ granuli,
y — napigcie powierzchniowe cieczy,
6 —kat zwilzania ciata stalego ciecza,
d,— $redni wymiar powierzchniowy ziaren.

Rownanie to dobrze opisuje wytrzymato$¢ na rozcigganie aglomeratow
wytworzonych z relatywnie duzych ziaren o waskim rozktadzie i nielepkich cieczy
wigzacych.

Dla drobnych ziaren o szerokim rozktadzie Kristensen et al. [8.14] stwierdzili,
ze sily tarcia mi¢dzyziarnowego s rowniez znaczace. Sily tarcia sg czgsciowo
powigzane z sitami kapilarnymi, ktére wywotuja sily normalne w punktach styku
mig¢dzyziarnowego. Jednak mimo Ze wzrost saturacji cieczy zwigksza silty kapilarne,
moze faktycznie zmniejszy¢ tarcie migedzyziarnowe wskutek efektu smarowania
przez ciecz. Wplyw zawartosci cieczy moze si¢ jednak zmienia¢ w zaleznosci od
relacji migdzy tymi dwoma sitami. Kristensen et al. [8.14] stwierdzili np., Ze
wytrzymatos$¢ granul wytworzonych ze szklanych kulek wzrasta wraz z zawarto$cia
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cieczy, natomiast wytrzymalos¢ aglomeratow wytworzonych z drobnych nieregu-
larnych czastek fosforanu dwuwapniowego obniza si¢ ze wzrostem zawarto$ci
cieczy.

Najbardziej znanym réwnaniem okre$lajagcym napr¢zenia rozciggajace w gra-
nuli jest zalezno$¢ Rumpfa [8.15] postaci:

_1=ey Fz (8.2)
T d
gdzie: F, — sita kohezji w punkcie kontaktu,
& — porowatosc,
k — liczba koordynacyjna (mostkow cieczowych),
d — $rednica czastki.

Wytrzymalo$¢ na rozcigganie jest tu liczona jako suma wytrzymatosci
wszystkich wigzan migdzyziarnowych w przekroju peknigcia, dla przypadkowo
utozonych monodyspersyjnych kul, przy liczbie koordynacyjnej k. Uzalezniajac k&
od porowatosci aglomeratu, otrzymano zalezno$¢:

l-¢ F,
ed2

Dla mokrych granul, w ktérych ziarna potaczone sg mostkami cieczowymi,
site wigzania mostka okreslono jako:

= byd (8.4)

gdzie: y — napigcie migdzyfazowe mostka cieczowego migdzy ziarnami,
b — czynnik, ktory zalezy od rozproszenia kulek, kata zwilzania i objetosci
mostka cieczowego.
Pewnym udoskonaleniem modelu Rumpfa jest zalezno$¢ opracowana przez
Kendalla [8.16] oparta na mechanice lepkich kontaktow i mechanice pekania:

t

o, = (8.3)

o, =17.51-¢)"

d (8.5)
Jda
gdzie: I'— energia miedzyfazowa, J/m’,
a— maksymalny rozmiar uszkodzenia (wady), m.
Modele Rumpa i Kendalla wykazujg pewne podobienstwo, stad uwzglednia-
jac mechanike uszkodzen mozna je sprowadzi¢ do wyrazenia: [8.2]

o 2 [E,
Y(a/w)

G (8.6)

gdzie: Z(g) — wielko$¢ zalezna od porowatosci,
E, —modut sprezystosci podtuznej dla granuli przy zerowej porowatosci,
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G,. — szybko$¢ wyzwalania energii odksztalcenia krytycznego dla porowa-
to$ci rownej zero,

Y(a/w) — bezwymiarowy parametr zalezny od wymiaru dtugosci pgkniecia,

a i charakterystycznego wymiaru probki, w.

Znacznie tatwiejsze technicznie jest okreslanie wytrzymatosci aglomeratow
poprzez jednoosiowy test na $Sciskanie. Naprezenie powodujace zniszczenie kuli
o promieniu R pod wplywem osiowej sily §ciskajacej Py mozna wyznaczy¢ ze
wzoru [8.17]:

b o (8.7)
o, = ) .
S aR?

gdzie b jest stalg zalezng od wielkosci obszaru kontaktu miedzy aglomeratem

a plytka Sciskajaca.

Warto$¢ wspotczynnika b wg réznych zrodet literaturowych waha sie¢
w granicach 0.4 do 0.7.

Nie zawsze jest jednak jednoznaczne, co mierzy si¢ podczas osiowego
$ciskania. Gtowna hipoteza stwierdza, ze na podstawie pomiardw naprezenia
wywolujgcego kruszenie mozna okres$lic wytrzymatos¢ na rozcigganie. Jest to
jednak w pemi stuszne tylko dla kruchych i jednorodnych materiatlow [8.18],
w ktorych naprezenie Sciskajace prowadzi do peknigé powstajacych w wyniku
naprezen rozciggajacych, prostopadlych do maksymalnego naprezenia gtdéwnego.

Dzieje si¢ tak np. w przypadku, gdy probka peka na dwie czgsci wzdluz
centralnej pionowej plaszczyzny, zgodnej z kierunkiem obcigzenia (rys. 8.3), co ma
migjsce dla aglomeratéw wigkszosci materiatow.

Rys. 8.3. Pgkanie suchej, kulistej granulki pod wptywem sit $ciskajacych
Fig. 8.3. Breakage of dry granule under compressive forces

Gdy napre¢zenia rozciggajace sa dominujgce, teoria Griffith’a [8.20] przewiduje

staly stosunek napr¢zenia rozciggajacego do przylozonego naprezenia Sciskajg-
cego. W rzeczywistosci stosunek ten nie jest jednak staty. Darvell [8.21] wykazat, ze
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zalezy on $cisle od srednicy probki i od odksztalcenia plastycznego w miejscu
kontaktu probki z powierzchniami $ciskajgcymi.

Warunki deformacji i pgkania pojedynczych kulistych granul podczas testu
na $ciskanie przedstawili rowniez Antonyuk et al. [8.21].

Zalezno$¢ migdzy wytrzymatoscig na Sciskanie i na rozcigganie jest bardzo
zlozona. Podczas Sciskania oprocz sit rozciggajacych w mostkach w plaszczyznie
zniszczenia musi by¢ pokonane tarcie wewngtrzne pomigdzy przemieszczajacymi sie
ziarnami. Stad wytrzymato$¢ na $ciskanie jest ogolnie wigksza od wytrzymatosci na
rozcigganie. Jak wida¢ na przyktadzie prostego dwukierunkowego przypadku przed-
stawionego na rys. 8.4, powierzchnia, na ktorej nastapi rozdzielenie aglomeratu,
bedzie zaleze¢ od upakowania ziaren, zawarto$ci cieczy wigzacej i jej wlasciwosci
oraz tarcia migdzyziarnowego. Przy braku tarcia (S = 0) sily $ciskajace (C)
i rozciagajace (T) moga by¢ odniesione do sit normalnych (N) miedzy kulami. Przy
réwnowadze skfadowych poziomych i pionowych sit otrzymuje si¢ C = 2Nsin(60°)
i T=Ncos(60°), a stad 7=0.289C. W ukladzie tréjwymiarowym monodyspersyj-
nych kulek utozonych romboidalnie (liczba koordynacyjna réwna 12) podobna
analiza daje zalezno$¢ 7= 0.707C. Wplyw tarcia migdzyziarnowego bedzie obnizaé
te wartos$¢, podczas gdy wptyw upakowania moze jg zwicksza¢ lub obnizaé, zaleznie
od rozktadu obciazen przechodzacych przez sie¢ mostkow wiazacych.

Sity dzialajace w modelowym uktadzie ziaren potgczonych mostkiem
wigzacym, podczas oddzialywania sit Sciskajacych przedstawia rys. 8.4 [8.22].

mostek wiazacy

Rys. 8.4. Schemat dwuwymiarowej analizy uzalezniajacej sily rozciagajace
od $ciskajacych przy braku tarcia migdzyziarnowego (S = 0) (zrédto: [8.22])
Fig. 8.4. Schematic of 2D analysis relating tensile to compressive strength in the absence
of interparticle friction (S = 0) (Source: Ref. [8.22])
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Badaniem wytrzymato$ci aglomeratow przy uzyciu testu na $ciskanie zaj-
mowato si¢ wielu badaczy. Przedmiotem tych badan byly aglomeraty réznych
rozmiaréw 1 ksztattu, zar6wno w stanie mokrym, jak i wysuszone.

Li et al. [8.23] badali wytrzymalo$¢ mechaniczng pojedynczych, réznie
uksztattowanych, komercyjnych peletow z roznego rodzaju katalizatoréw, stosujac
metody pomiarowe przedstawione na rys. 8.5.

@

a) kruszenie kulistego aglomeratu b) kruszenie cylindrycznego aglomeratu

P l/
——

c) kruszenie trojptatowego aglomeratu d) $cinanie cylindrycznego aglomeratu

AV P
W

£ £
P2

e) Scinanie tréjptatowego aglomeratu  d) zginanie cylindrycznego aglomeratu

. p

}

c) zginanie trojptatowego aglomeratu

Rys. 8.5. Schematy roéznych testow wytrzymatosciowych (zrédto: [8.23])
Fig. 8.5. Schematic diagrams of various strength tests (Source: Ref. [8.23])

Podczas badan wytrzymalosci na $ciskanie (kruszenie) kulistych i cylin-
drycznych probek nastgpowato ich kruche peknigcie, nagle i catkowicie. Kule
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pekaty na potkuliste lub segmentowe czastki wzdluz pionowych plaszczyzn,
a cylindryczne na pot wzdhuz plaszczyzny przechodzacej przez linie kontaktu.
Powierzchnie peknigcia-rozdziatu miaty cechy typowego przetomu kruchego.
Rys. 8.6 przedstawia uzyskane wyniki wytrzymato$ci na kruszenie dla probek
kulistych i cylindrycznych. Otrzymane wyniki autorzy skorelowali za pomoca
rozktadu Weibulla, a jego parametry wyznaczyli w wyniku regresji liniowe;.

Inin 1/(1-F{F))

n P (N)

Rys. 8.6. Wykres Weibulla dla wynikow kruszenia kulistych (Ao) i cylindrycznych
(o0) tabletek katalizatora (zrodto: [8.23])
Fig. 8.6. Weibull plot of the crushing data for spherical (Ao) and cylindrical (00)
tablet catalysts (Source: Ref. [8.23])

Kruszeniem (pgkaniem) kul wykonanych z kruchego materiatu tynkarskiego
(gipsu) poddanych S$ciskaniu migdzy dwoma plaskimi sztywnymi ptytkami
zajmowali si¢ Chau et al. [8.24], ktérzy stosowali kule o trzech réznych $rednicach
(37, 48 1 59 mm) wykonane w specjalnych kulistych formach, przy trzech réznych
zawartosciach wody (30, 40 i 50%). Autorzy wyprowadzili analityczne rozwigzanie
faczace analiz¢ napr¢zen Hiramatsu i Oka [8.17] z naprezeniami Hertz’a w punkcie
kontaktu (Timoshenko i Goodier [8.25]), dla powierzchni kontaktu migdzy kulg
a plaszczyzng. Przewidywane obcigzenia niszczace dla kul o réznych rozmiarach
poréwnywano z wartosciami uzyskanymi podczas doswiadczen, uzyskujac dobra
zgodnos¢. Przyktadowe porownanie wynikow przedstawia rys. 8.7.
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Rys. 8.7. Przewidywane i do§wiadczalne obcigzenia niszczace dla kul wykonanych
z materiatlu tynkarskiego (gipsu) przy zawartosci wody 30% w funkcji $rednicy D.
Linia ciagta jest przewidywaniem, a otwarte kwadraty sg wynikami doswiadczen
(zrodto: [8.24])
Fig. 8.7. The predicted and experimental loads at failures for spheres made of plaster with
water content of 30% vs. the diameter D. The solid line is the prediction and open squares
are experimental data (Source: Ref. [8.24])

Walker et al. [8.26] badali wptyw niektorych parametrow procesu granulacji na-
wozu NPK w granulatorze bebnowym na wytrzymatos¢ na zgniatanie otrzymanych
granul. Zawarto$¢ fazy cieklej w granulacie scharakteryzowano wspoiczynnikiem:

_wl+s)p,

S (1-w-s)p, (&9

gdzie: w —udzial masowy wody w granuli,
s —rozpuszczalnos¢ soli nawozowej w wodzie (g/g wody),
pr — gestos¢ soli nawozowej (g/em’),
p1 — gestosé roztworu nawozu (g/cm’).

Wpltyw zawarto$ci fazy cieklej na wytrzymato$¢ granul na zgniatanie przed-
stawia rys. 8.8.

Z wykresu wynika, ze udzial fazy ciektej ma wptyw na koncowsg wytrzy-
mato§¢ granul. Srednia wytrzymalo$¢ granul na zgniatanie wzrasta wraz ze
wzrostem udziatu fazy ciektej od y = 0.090 do y = 0.231. Po wysuszeniu granul
stwierdzono, ze zawarto$¢ wilgoci w otrzymanych granulach nie ma wplywu na
ich wytrzymato$¢ na zgniatanie.
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Rys. 8.8. Wytrzymato$¢ na zgniatanie granul wytworzonych przy réznych udziatach fazy
cieklej w zaleznosci od $rednicy granul (zrodto: [8.26])
Fig. 8.8. Crush strength of granules produced at varying liquid phase ratios over a range
of granule diameters. (Source: Ref. [8.26])

Granulacja przy wyzszej zawartosci fazy cieklej daje granule z wigksza
zawartoscig cieczy wigzacej w mostkach migdzy ziarnami. W czasie suszenia granul
te ciekle mostki tworza wicksze 1 mocniejsze mostki krystaliczne niz w przypadku
mniejszej zawartosci cieczy. Wicksze mostki krystaliczne powoduja  wzrost
wytrzymatoéci granul, a jednocze$nie powodujg obnizenie ich porowatosci.
Stwierdzono réwniez, ze wyzsze udzialy fazy cieklej wplywaja na wicksza
sferyczno$¢ granul, co rowniez moze wptywac na wzrost wytrzymatosci z uwagi na
mniejsze nieregularnosci lub punkty propagacji uszkodzen na powierzchni granul.

Test na $Srednicowe quasi (pseudo) statyczne $ciskanie jest popularng technika
oceny wytrzymatosci na kruszenie pojedynczych granul [8.2, 8.27]. Umozliwia on
posrednio okre§lenie wytrzymatosci granul na rozcigganie. Podczas S$ciskania,
generowane jest rownoleznikowe naprgzenie rozciggajace, ktore jest niezbedne do
rozlupania granuli. Powszechnie uwaza si¢, Ze ten typ testu jest bardziej
reprezentatywny dla wytrzymalo$ci granulatu niz testy wymagajace specjalnego
przygotowania probek. Bika et al. [8.2] dowodza jednak, ze wyniki pomiaréw
wytrzymatosci na kruszenie muszg by¢ interpretowane z duza ostroznoscia, ponie-
waz s3 one reprezentatywne w zasadzie tylko dla bardzo kruchych, izotropowych
materiatow.

Iveson et al. [8.28+8.34] badali dynamiczng wytrzymatos¢ materiatow
granulowanych czeSciowo wypelionych ciecza, przeprowadzajac test osiowego
$ciskania cylindrycznych aglomeratéw o $rednicy 20 mm i dlugosci 25 mm przy
szybkosci gtowicy obciazajacej do 150 mm/s. Badania wykazaly wplyw saturacji
cieczy wigzacej, jej napigcia powierzchniowego i lepkosci na wytrzymatosé
aglomeratow wytworzonych z kulek szklanych. Zauwazono dwa wyrazne typy
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zachowan. Przy matych szybkosciach odksztatcen (typ I) najwigcksza wartosé
napr¢zen uplastyczniajacych byla niezalezna od szybkosci odksztalcen. Natomiast
przy duzych szybkosciach odksztatcen (typ II) najwigksza warto$¢ naprezen
uplastyczniajacych wzrastala ze wzrostem pregdkosci odksztalcen. Do opisu
wynikow dla réznych warto$ci napigcia powierzchniowego 1 lepkosci cieczy
wykorzystano bezwymiarowa najwigksza warto$¢ naprezen uplastyczniajgcych
opisang wzorem:

. o -d
Str' = 2L P (8.9)
y cos6
oraz liczbg kapilarna:
&-d
Ca=H"%"% (8.10)
y cos6

gdzie: o, — najwigksza warto$¢ naprezen uplastyczniajacych,
6 —kat zwilzania ciafa statego ciecza,
¢ — szybkos¢ odksztatcania zloza (definiowana jako szybko$¢ przemiesz-
czenia podzielona przez dlugo$¢ aglomeratu w chwili, gdy pojawia
si¢ pik na krzywej naprezen uplastyczniajgcych).
Do opisu uzyskanych wynikow wykorzystano zalezno$¢:

Str’ =k, +k,Ca" (8.11)

gdzie: k; odnosi si¢ do wytrzymatosci statycznej granul, a k, wyznacza loka-
lizacj¢ przejscia z typu I do I1.

Najlepsza zgodnos$¢ z wynikami doswiadczen uzyskano dla wartosci wyktadni-
ka: n = 0.58+0.04.

Wytrzymatos¢ mokrych materialow granulowanych zalezy co najmniej od
trzech rodzajow sil: tarcia miedzyziarnowego, sit napigcia powierzchniowego cieczy
i sit kapilarnych oraz sit lepkosci cieczy. Do parametréw moggcych mie¢ wptyw na
dynamiczne napr¢zenie uplastyczniajace op dla materialu granulowanego mozna
zaliczy¢: przecigtny wymiar ziarna d,, napigcie powierzchniowe cieczy y, lepkos¢
cieczy wiazacej u, kat zwilzania ciala statego cieczg 6, szybko$¢ odksztalcania &,
wspolczynnik tarcia wewnetrznego u; stopien upakowania granul @, saturacje cieczy
w granulach S. Analiza wymiarowa prowadzi do nastepujacego wyniku:

o,-d, (/,t-g-dp

= S, @ 8.12
y cos6 Hr J (8.12)

W celu oceny wplywu wielkosci ziarna materialu wykorzystano trzy frakcje
ziarnowe kulek szklanych: 0+38, 45+53 i 75+90 um, a w celu oceny wpltywu
ksztaltu ziarna uzyto trzech rodzajow proszku miedzianego: kulistego, nieregularne-
go i dendrytycznego [8.35]. Jako ciecz wigzaca zastosowano oleje silikonowe
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o lepkosciach 0.01, 1.0 i 60 Pas. Cylindryczne aglomeraty o $rednicy 20 mm
i dlugosci 25 mm obcigzano wzrastajaca silg Sciskajacg przy réznych szybkosciach
przemieszczania glowicy od 0.01 do 150 mmys.

Na rys. 8.9 przedstawiono przykladowo zaleznos$¢ naprezen od odksztatcen dla
aglomeratow z kulek szklanych 75+90 pm, przy réznych szybkosciach deformacji.

A . kulki szklane 75-90 mikron
16,000 7 g, 0,148 g/g; 1Pas olej sil.
™) 'FB\"'\ ... Porowato$¢ 35%, Satur. 70%
Q14,000 \\
o d - o .
= 12,000 ! /’/C \,\ " N
N | ™~ ™ —— A: 150 mm/
9 10,000 = - '\_x\_\ : mm/s
o e | —B: 150 mm/s
© 8,000 .
< , D S | —C: 100 mm/s
6,000 |/ E o SO ——D: 30 mm/s
4,000 4 7"‘ - - = E: 10 mm/s
—F 1 mm/s
2,000 -
m—G: 0,01 mm/s

O.'20
Odksztatcenie (-)
Rys. 8.9. Naprezenie w funkcji odksztatcenia dla aglomeratow z kulek szklanych
75+90 um przy réznych szybko$ciach obcigzania (zrédto: [8.35])

Fig. 8.9. Stress vs. strain for pellets made from 75 to 90 um ballotini across a range
of deformation speeds (Source: Ref. [8.35])
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Naprezenie uplastyczniajagce poczatkowo rosnie ze wzrostem odksztatcenia
az do momentu osiggni¢cia maksimum, ktére pojawia si¢ przy odksztatceniach
miedzy 5 a 10% i jego warto$¢ wzrasta ze wzrostem szybkosci odksztatcania. Po
przekroczeniu maksimum napr¢zenie uplastyczniajgce obniza si¢ i dazy do stalej
wartos$ci. Taki przebieg jest typowy dla wszystkich badanych frakcji ziarnowych.

Na rys. 8.10 przedstawiono bezwymiarowe maksymalne napr¢zenie upla-
styczniajace (Str*) w funkcji liczby kapilarnej (Ca) dla czterech réznych frakcji
ziarnowych kulek szklanych.
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Rys. 8.10. Str* w funkcji Ca dla czterech roznych frakcji ziarnowych kulek szklanych.
Str* 1 Ca wyliczano stosujac sredni powierzchniowy wymiar ziarna x;,. Porowato$¢
aglomeratow 35%, saturacja 70%, ciecz wigzaca — olej silikonowy 1 Pa s (zrédto: [8.35])
Fig. 8.10. Str* vs. Ca for the four different glass ballotini size fractions. St»* and Ca
calculated using the surface-mean size x;,. Pellets porosity 35%, saturation 70%, 1 Pa s
silicone oil binder. (Source: Ref. [8.35])

Str*(-)

Fakt, ze wyniki uzyskane dla trzech waskich rozktadow ziarnowych kulek
szklanych pokrywaja si¢ potwierdza funkcjonalng zalezno$¢ naprezen uplastycz-
niajacych od wymiar6w ziaren opisang za pomocg dwoch bezwymiarowych
parametrow: napr¢zen uplastyczniajacych Str* 1 liczby kapilarnej Ca. Na rys. 8.11
przedstawiono wyniki dla proszkéw o nieregularnych ziarnach, dla réznych
cieczy wiazacych i roznych poziomow saturacji. Wyniki przyblizono funkcja (8.11),
uzyskujac dos¢ dobre dopasowanie.

Sporo miejsca zajmuja w literaturze badania po§wigcone ocenie wytrzymato-
$ci granul w warunkach obcigzenia zblizonych do oddziatywan zachodzacych
w procesach wytwarzania i dalszego stosowania aglomeratow (uderzenia, $ciera-
nie). Badania wytrzymalo$ci na uderzenia i zwigzane z tym odksztatcenia lub
niszczenie, prowadzono zarowno dla granul suchych, jak i mokrych.

Na rys. (8.12) przedstawiono typowe pekanie (fragmentacje) trzech rodzajow
granul przy umiarkowanych warunkach uderzenia: a) granul bez spoiwa, w ktérych
poszczegolne czastki sg polaczone sitami migdzyziarnowymi, gldwnie sitami Van
der Waalsa; b) granul ciala stalego, w ktorych poszczegolne czastki sa polaczone
wigzaniami statymi; c) granul mokrych, zawierajacych ciecz w przestrzeniach
mi¢dzyziarnowych.
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Rys. 8.11. Str* w funkcji Ca dla wszystkich badan wykonanych dla niesferycznych
proszkéw. Saturacja i lepko$é cieczy przedstawione w legendzie (przyjeto olej o lepkosci
1 Pa's, oprocz innych wymienionych). Porowatos¢ peletow: nieregularna miedz 54%,
dendrytyczna miedz 66% i rozdrobniona krzemionka 41% (zrodto: [8.35])

Fig. 8.11. Str* versus Ca for all the experiments performed on the non-spherical powders.
Binder saturation and viscosity shown in the legend (assume 1 Pa s oil unless specified
otherwise). Pellet porosities: irregular copper 54%, dendric copper 66%
and crushed silica 41% (Source: Ref. [8.35])

a) b) 0)

Rys. 8.12. Przyktad typowego kruszenia trzech glownych typow granul,
przy umiarkowanych warunkach uderzenia. Granule majg wymiary mi¢gdzy 4 i 5 mm:
(a) granula bez spoiwa, (b) granula ciata statego, (c) granula mokra (zrodto: [8.36])
Fig. 8.12. Example of the typical impact fracture of three generic types of granules under
moderate impact condition. These granules are between 4 and 5 mm in diameter:
(a) binderless granule, (b) solid granule, (c) wet granule (Source: Ref. [8.36])

Typy niszczenia dla kul ciala stalego oraz aglomeratow wytworzonych
z szerokiej gamy materialow ziarnistych, przy matych, srednich i relatywnie duzych
predkos$ciach uderzenia przedstawili Salman et al. [8.37]. Stwierdzili oni, Ze typy
zniszczenia materiatow ziarnistych sa znaczaco rézne i zalezne od materiatu przy
niskich i $rednich zakresach predkosci, podczas gdy wiele materiatow wykazuje
podobne typy zniszczenia w zakresie wysokich predkosci uderzenia.
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Typowe rodzaje zniszczenia dla trzech typow granul przy réznych predko-
$ciach uderzenia przedstawia rys. 8.13.

WY

T\
OY gr#
OC0Q®@a

Rys. 8.13. Typy uszkodzenia ciata statego, granul mokrych i bez spoiwa widziane z boku
z rejonem uderzenia na dole. Formy uszkodzenia zmieniajg si¢ ze wzrostem predkosci
uderzenia od lewej do prawej (zrédto: [8.37])

(a) granula ciala statego, (b) granula mokra, (c) granula bez srodka wigzacego
Fig. 8.13. Failure forms of solid, wet and binderless granules from the side view with
impact region at the bottom. Failure forms change with increasing impact velocity
from left to right (Source: Ref. [8.37])

(a) solid granule, (b) wet granule, (c) binderless granule

Pekanie kulek o $rednicy 2R = /2.7 mm, wykonanych z materialow lepko-
sprezystych (zywicy akrylowej i metakrylanu) podczas quasi-statycznego $ciskania
oraz podczas uderzenia z matg predkoscia przedstawit Chaudhri [8.38]. Korzystajac
z obrazow wykonanych szybka kamera, autor stwierdzit, ze zarowno przy quasi-
statycznym, jak i dynamicznym oddziatywaniu poczatkowym niezbednym etapem
jest plastyczna deformacja kuli w miejscu kontaktu. Po osiggnieciu przez obcig-
zenie $ciskajgce pewnej wartosci krytycznej kulka peka, tworzac trzy do czterech
fragmentow podobnych do czastek pomaranczy.

Badania pgkania suchych aglomeratoéw wytworzonych w laboratoryjnym
granulatorze bgbnowym przedstawili Coury i Aguiar [8.27]. Suche granule
o rozmiarach 3 do 7 mm kruszone byly migdzy dwoma réwnolegtymi ptytkami.
Na podstawie obserwacji wizualnych stwierdzono, ze granule pod dzialaniem sit
sciskajacych nie ulegaly poczatkowo wyraznym mierzalnym odksztalceniom,
a nastepnie rozpadaty si¢ na wiele czg§ci w momencie osiggnigcia naprezen
niszczacych. Wartosci tych naprezen uzyto do dyskusji teorii przedstawionych
przez Rumpf’a i Kendall”’a. Stwierdzono, Zze mechanizm niszczenia granul
podczas $ciskania lepiej wyjasnia teoria Kendall”a.

Szeroka analiz¢ pekania kul podczas $ciskania i uderzenia przedstawit Schonert
[8.39]. Przeprowadzil on dyskusj¢ dotyczaca pola naprezen w sprezystych i nie-
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sprezystych kulach poddanych $ciskaniu oraz podczas uderzenia. W oparciu o obra-
zy pekania szklanych kul wykonanych szybka kamera, a nastepnie analiz¢ ksztaltu
powstatych odlamkow okreslit dynamike zjawiska niszczenia oraz model pekania.
Deformacje mokrych granul w wyniku zderzenia oraz wspolczynnik ich
odnowy badali Iveson i Litster [8.40]. W badaniach uzyli pigciu rozmiarow kulek
szklanych o $redniej powierzchniowej wielko$ci ziarna réwnej 10, 19, 31, 37
160 pum. W celu zmian lepkosci cieczy uzyto roztwordw gliceryna-woda, a dla zmian
napigcia powierzchniowego uzyto roztworow s$rodka powierzchniowo czynnego
(NDBS). Granulacjg prowadzono w bebnie o $rednicy 300 mm przy predkosci
obrotowej 2040 obr/min, przez czas niezbedny do osiggniecia przez granule
pozadanych wymiarow (15 do 25 mm). Otrzymane granule poddawano testowi na
zderzenie ze stalowa ptyta, przy predkosciach uderzenia 1.0+1.7 m/s. Na podstawie
pomiaréw wielkosci odbicia granul po zderzeniu, okre§lano wspolczynnik restytucii
(powrotu do pierwotnego stanu), a na podstawie pomiaréw odksztatcen granul
w wyniku uderzenia wyznaczano dynamiczng granic¢ plastycznosci Y korzystajac

z zaleznosci:
lpU2 = YBO—Hln(AIJ

(8.13)
2 1 0

gdzie: 491 A; — powierzchnie czolowe kontaktu, odpowiednio przed i po zderzeniu,
p — gestos¢ materiatu,
U - predkosc zderzenia.

Na rys. 8.14 przedstawiono zaleznos¢ granicy plastycznosci dla granul
utworzonych z ziaren o réznych wymiarach, dla réznych stosowanych cieczy
wigzacych i ich udziatow.
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Rys. 8.14. Dynamiczna granica plastycznosci w zaleznosci od $redniego
powierzchniowego wymiaru ziarna, dla kulek szklanych oraz wody i gliceryny
jako cieczy wigzacych (zrodto: [8.40])

Fig. 8.14. Dynamic yield stress vs. surface mean particle size for glass ballotini
with water and glycerol binders (Source: Ref. [8.40])
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Dla wody, zalezno$¢ dynamicznej granicy plastycznosci od sredniej po-
wierzchniowej wielkosci ziarna d, opisano rownaniem:

Y=Kexp(-B-d)) (8.14)
gdzie: K = 120+£70 kPa, B =0.035+0.02 um™".

Zmnigjszenie rozmiar6w ziaren obniza $redni wymiar porow pomiedzy ziar-
nami i zwicksza objetosciowa gestos¢ kontaktow miedzyziarnowych. Zwigksza
to zarowno sily kapilarne, jak i sity tarcia migdzyziarnowego, co w przypadku
zastosowania wody jako cieczy wigzacej powoduje zwigkszenie granicy pla-
stycznosci aglomeratow.

W przypadku uzycia gliceryny jako cieczy wigzacej wielko$¢ ziaren nie
miafa znaczacego wptywu na deformacj¢ granul, poniewaz w tym przypadku
dominujace znaczenie odgrywaja sity lepkosciowe.

Thornton i Liu [8.41] zajmowali si¢ identyfikacja procesow fizycznych
prowadzacych do pekania granul w wyniku ich zderzenia z plaszczyzng.
Stwierdzili, ze gdy aglomerat uderza w docelowa ptaszczyzng, sily generowane
na powierzchni kontaktu rozchodzg si¢ do jego wngtrza. Transmisja sit moze
nastgpowac tylko przez kontakty miedzyziarnowe. Rozprzestrzenianie si¢ sit
zalezy wiec od mikrostruktury aglomeratu, tzn. liczby i potozenia punktow
kontaktu. Cechg rodzajowa systemow upakowanych czastek jest to, ze transmisja
nie jest roztozona réwnomiernie, ale dazy do skupiania si¢ wzdhuz dyskretnych
fancuchow czastek, ktore ustawiajg si¢ w kierunku nacisku. Jezeli z jakiegos
powodu sily nie moga rozprzestrzenia¢ si¢ do wnetrza aglomeratu, pekanie nie
moze wystgpi¢, a mechanizm niszczenia polega na nasilajgcym si¢ rozdrabnianiu.

Verkoeijen et al. [8.42] zaprezentowali badania do§wiadczalne wytrzyma-
tosci granul w funkcji jednego z gtdéwnych parametrow procesowych: zawartosci
cieczy. Do oceny wytrzymalosci zastosowali test wielokrotnego uderzenia.
Autorzy usystematyzowali pojecia dotyczace sposobOw niszczenia aglomeratow
pod dziataniem okre$lonych obcigzen. Schematyczng ilustracje mechanizmow
niszczenia przedstawia rys. 8.15.

a) attriton b) abrasion c¢) fragmentation d) chipping

Rys. 8.15. Schematyczna ilustracja r6znych mechanizméw niszczenia (zrodto: [8.42])
Fig. 8.15. Schematic illustration of various breakage mechanisms (Source: Ref. [8.42])
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Mechanizm ,, attrition”, najczgsciej okreslany jako zuzycie przez Scieranie,
jest powodowany przez sity normalne o nieznacznej wielkosci. Ostre krawedzie
lub inne powierzchniowe nieréwnosci sa usuwane i tworza drobny pyt. Granule
stajg si¢ bardziej sferyczne.

Zuzycie Scierne (abrasion) jest powodowane przez sity styczne o niewielkiej
warto$ci. Powstaje drobny pyt, a granule staja si¢ gtadsze i okraglejsze. Pekanie
jest powodowane przez duze sity. Wymiary granul znacznie si¢ zmniejszaja
i powstajg relatywnie duze kawatki.

Fragmentacja, rozbicie na kawaltki (fragmentation) ma miejsce przy oddzia-
tywaniu duzych sil normalnych, np. oddzialywanie czotowe. Granule sa rozhupy-
wane na wiele czastek.

Wykruszanie si¢ (chipping) powstaje w wyniku dziatania duzych sit tnacych.
Czastki sg odrywane od granul, pozostawiajac je bardziej chropowatymi i mniej
sferycznymi. Odrywane czastki sg mniejsze od powstajacych w trakcie rozbijania
(fragmentacji).

Na rys. 8.16 przedstawiono udzialy masowe nierozbitych granul w funkcji
liczby zderzen dla réznych zawarto$ci cieczy w granulach. Stwierdzono, ze warunki
rozbijania granul $cisle zaleza od ich wilgotnosci. Przy matej wilgotnosci rozbijanie
jest stosunkowo szybkie, natomiast gdy zawarto$¢ cieczy rosnie, rozbijanie zachodzi
z mniejsza predkoscia. Przy dalszym wzroscie wilgotno$ci osiagane jest pewne
optimum, po ktérym rozbijanie staje si¢ ponownie szybsze.
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Rys. 8.16. Udzial masowy nierozbitych granul w funkcji liczby kolizji (zrodto: [8.42])

Fig. 8.16. Unbroken mass fraction as a function of the number of collisions
(Source: Ref. [8.42])
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Dla doktadniejszej oceny wplywu zawartosci cieczy na wytrzymalos¢ granul
zaproponowano trzy nowe parametry-liczby zmegczenia: n;, 1,5 i 159, 0znaczajace
liczbe zderzen koniecznych do rozbicia okreslonego udzialu masowego czastek
(10, 25 lub 50%). Zaleznos¢ tych liczb od wilgotnosci czastek ilustruje rys. 8.17,
z ktorego wynika, ze najwigksza wytrzymato§¢ majg granule o zawartosci cieczy
miedzy 0.20 1 0.25 (masa cieczy/masy calkowitej).
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Rys. 8.17. Charakterystyczna liczba zmgczenia w funkcji zawartosci cieczy
(zrodto: [8.42])
Fig. 8.17. Characteristic fatigue numbers as a function of moisture content
(Source: Ref. [8.42])

Scieranie jest pojeciem uzywanym do opisu zaréwno zuzywania si¢ (ciaglej
utraty niewielkich ilo$ci materiatu), jak réwniez rozpadania si¢ (nagle zniszczenie)
materialu w czasie eksploatacji. W odniesieniu do granulatu $cieranie jest zja-
wiskiem rozpowszechnionym w wielu procesach i galeziach przemystu, lecz nie ma
zunifikowanych opiséw lub metod oceny ilosciowej tego zjawiska, jak rowniez jego
przewidywania. Pomimo Ze $cieranie nie jest wlasciwoscia mechaniczng, jest
opisywane wielkoSciami, ktore okreslaja odksztalcalno$§¢ materiatu (£, H, v, o),
a takze parametrami okre$lajacymi pekanie (famanie) materiatu. Biorac pod uwagg,
ze S$cieranie jest zalezne rowniez od wielu czynnikoéw zewnetrznych, mozna
stwierdzi¢, ze jest to zjawisko dynamiczne.

Podstawy do analizy Scierania (aftrition) w wyniku uderzenia dali Evans
i Wilshaw [8.43]. Opracowali oni zalezno$¢ migdzy odpornos$cia na kruche
pekanie, twardo$cig 1 modulem sprezystosci 1 wykazali, Ze objetos¢ ¥ materiatu
zdjetego w wyniku $cierania wykazuje zwigzek z powyzszymi wlasciwosciami
mechanicznymi:
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(8.15)

gdzie: K, — czynnik intensywno$ci naprezen krytycznych lub ptaski stan naprezen
przy kruchym pekaniu,
E — modut sprezystosci (Younga), Pa,
H — twardos¢,
[ — parametr zalezny od geometrii wgniecenia (peknigcia),
d; — $rednica wglebnika, m,
A — powierzchnia wgniecenia mierzona przy okreslonym obcigzeniu P, n’,
a — dhlugos¢ promieniowego peknigcia powstatego przy obcigzeniu, m.

Autorzy ci potwierdzili eksperymentalnie zaproponowang zaleznos¢.

Empiryczny model $cierania uktadow ziarnistych przedstawil Gwyn [8.44],
w oparciu o wyniki uzyskane podczas podawania strumieni powietrza o wysokiej
predkosci do cylindrycznego zloza fluidalnego wypelionego poczatkowo
monodyspersyjnymi czastkami. Stwierdzono, ze masa $cieru jest proporcjonalna
do czasu zgodnie z zaleznoscia:

W o ™ (8.16)

gdzie: W — masa, ktora ulegla §cieraniu w czasie ¢,
m — stala empiryczna.

Autor stwierdzit, ze w czasie testu czastki ztoza podlegaja zarowno powierz-
chniowemu $cieraniu, wytwarzajac pyt o waskim zakresie rozmiaroéw ziaren, oraz
w mniejszym zakresie kruszeniu czastek na posredniej wielkosci fragmenty.

Dla czastek o waskim sktadzie ziarnowym wyniki dobrze opisuje zaleznos¢:

x=Kt" (8.17)

gdzie: x —udzial masowy ziaren zdegradowanych,
K — stala zalezna od poczatkowych rozmiardéw ziaren.

Neil i Bridgwater [8.45] badali niszczenie (attrition) aglomeratow podczas
roznych form mechanicznego oddziatywania. Przebadali dwa uklady ziarniste
o roznej wielkosci czgstek, poddawane scieraniu w ztozu fluidalnym, obrotowe;j
mieszarce lopatkowej i pierscieniowej celce Scinajacej. Dla kazdego systemu
ziarnistego opracowano funkcje Gwyn’a dla scharakteryzowania przebiegu nisz-
czenia powodowanego przez trzy rézne typy urzadzen. Uzyskana warto$¢ para-
metru m dla kazdego z materialow roznita si¢ nieznacznie dla poszczegoélnych
urzadzen.

Jiang et al. [8.46] opracowali model niszczenia (attrition) czastek kwarcytu
w zlozu fluidalnym w wyniku zderzen migdzy czgstkami. Do opisu procesu za-
stosowali wyrazenie k4gc, okreslajace statg szybkosci niszczenia czastek w zlozu
opisang zalezno$cig:
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gdzie: D,; — $rednica poczatkowa ziaren kwarcytu, m,
Np = U,/U,y— liczba fluidyzacji, -,
U, —predkos¢ gazu z ztozu fluidalnym, my/s,
U,s —minimalna predkos¢ fluidyzacji czastek w ztozu fluidalnym, nv/s,
¢t — czas trwania procesu, s,
. — parametr, m"s.

Zaleznos¢ kypc od poczatkowego rozmiaru czgstek w ztozu fluidalnym
przedstawia rys. 8.18.
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Rys. 8.18. Wplyw poczatkowego rozmiaru czastki na kyzc przy trzech réoznych czasach
$cierania (temperatura ztoza 850°C, liczba fluidyzacji 4) (zrodto: [8.46])
Fig. 8.18. Effects of initial particle size on k,gc with three different attrition times
(the bed temperature is 850°C and the fluidized number is 4) (Source: Ref. [8.46])

Stwierdzono, ze wyrazenie k,zc maleje wykladniczo ze wzrostem poczatkowej
srednicy czastek i jest praktycznie niezalezne od czasu S$cierania, natomiast
nieznacznie wzrasta ze wzrostem liczby fluidyzacji.

Pepin et al. [8.47] badali twardo$¢ mokrych aglomeratow w zaleznosci od tarcia
mig¢dzyziarnowego, zawarto$ci cieczy w granulach oraz ich wlasciwosci. Stwierdzili,
ze twardos¢ mokrych aglomeratow jest zalezna od trzech czynnikoéw: napigcia
powierzchniowego 1 lepko$ci cieczy wigzacej oraz tarcia migdzyziarnowego.
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Opracowali prosty model, uwzgledniajacy wiasciwosci materialu proszkowego
i cieczy wigzacej, ktory wykazal, ze sily zwigzane z tarciem mig¢dzyziarnowym
przewazaja w mokrych aglomeratach wytworzonych z niekulistych czastek. Chociaz
w tym modelu nie jest uwzgledniane mechaniczne blokowanie ziaren, daje on
mozliwo$¢ przewidywania twardosci mokrych aglomeratow na podstawie nieza-
leznych pomiarow dla mokrych uktadéw o réznych kompozycjach.

W dalszej czgsci rozdziatu przedstawiono wyniki badan wiasciwosci wytrzy-
matosciowych granul wytworzonych z surowcow o roéznych sktadach ziarnowych
w procesie mokrej granulacji bgbnowej. Badaniom wytrzymatosciowym poddawano
zarowno pojedyncze granule za pomoca testu na $ciskanie, jak i probki calego ztoza,
stosujac test na Scieranie. Oceny wytrzymatosci dokonywano dla granul w stanie
wysuszonym.

8.1. Badania wytrzymalosci granulatu na Sciskanie

8.1.1. Aparatura i metodyka badan

Schemat aparatury zastosowanej do badan wytrzymatosci granulek na $ciskanie
przedstawiono na rys. 8.19. Jest to zmodyfikowana wersja aparatu przedstawionego
we wzorze uzytkowym [8.48].
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1. skala scale 8. Potencjometr potentiometer
2, 3. ptytki sciskajace compressing plates 9. Momentomierz torque meter
4. kontrolka zasilania feed control 10. miernik momentu  torque sensor
5. przetacznik kierunku ruchu  direction switch 11. bgben nawojowy  winding reel
6. silnik z reduktorem engine with a reducer 12. Sprezyna spring
7. dzwignia dwuramienna double-arm lever

Rys. 8.19. Schemat aparatu do badania wytrzymatos$ci na $ciskanie
Fig. 8.19. Schematic diagram of the equipment for compressive strength tests
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W celu okreslenia odpornosci na $ciskanie, pojedyncza granulke z danej frakcji
wymiarowe]j (o znanych wymiarach) umieszczano mi¢dzy dwoma réwnoleglymi
plytkami urzadzenia do badania wytrzymatosci, gdzie obcigzano ja wzrastajacg sila
$ciskajacg do chwili uszkodzenia (peknigcia) probki. Sita Sciskajaca jest przenoszona
na badang granulke poprzez goérng (ruchomg) plytke (2) zamocowang na jednym
koncu dzwigni dwuramiennej (7). Wysoko$¢ szczeliny migdzy plytkami byta
kazdorazowo rowna srednicy badanej granulki, a ustawiana poprzez zmiang w pionie
potozenia dolnej plytki (3). Drugi koniec dzwigni poprzez uklad ciggnowy jest pota-
czony ze sprezyng (12). Sita Sciskajaca powstaje w wyniku rozciggania sprezyny
wskutek nawijania si¢ ciggna na beben (11) obracajacy si¢ z okreslong predkoscia
obrotowg. Odpowiednig predko$¢ ustawiano za pomoca potencjometru (8).
W badaniach stosowano stalg predkos¢ obrotowa bebna, co dawalo stalg szybkosé¢
wzrostu sily obciazajacej AP = 0.245 N/s. Pomiar sity Sciskajacej rozpoczynat si¢ od
zera w momencie zetkniecia si¢ gomej plytki z granulka, a konczyt w chwili
uszkodzenia probki. Ta warto§¢ maksymalna byla zapisywana w pamigci
rejestratora. Wszystkie dodatkowe opory wystgpujace w ukladzie zawieraly si¢
w wartosci brzegowe;j.

Wartos$¢ sily niszczacej wyliczano na podstawie wartosci momentu skreca-
jacego M, zarejestrowanego na wale bebna nawojowego o srednicy D, , w chwili
zniszczenia probki wg zaleznosci:.

P= M, (8.19)
D /2

Jako warto$¢ sity niszczacej dla granulek z danej frakcji wymiarowej przyj-
mowano $rednig arytmetyczng z n wartosci uzyskanych dla pojedynczych probek:

1 n
P=—>P (8.20)
n’iq

Stosowano n =10 pojedynczych granul, z wyjatkiem przypadkow, gdy
catkowita liczba granul w danej frakcji wymiarowej byta mniejsza.

Na podstawie $redniej warto$ci sily niszczacej i Sredniego rozmiaru granulek
wyznaczano umowne niszczace naprezenia $ciskajace wg wzoru:

4P
o, = (8.21)

s 2
ﬂ'dg

8.1.2. Wplyw parametrow procesu mokrej granulacji bebnowej
na wytrzymalo$é granul

Wytrzymato$¢ mechaniczna aglomeratow zalezy od wielu parametrow,
zwigzanych z wlasciwosciami materialow bioracych udziat w procesie (granulo-
wanego surowca i cieczy wigzacej), ich wzajemnych relacji iloSciowych, warunkow
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nawilzania, a takze parametréw procesowo-aparaturowych. Z praktycznego punktu
widzenia, dla danego ziarna granulatu najbardziej istotna jest wytrzymatos$¢ na taki
rodzaj obcigzen, jakim podlega ono w trakcie dalszych operacji zwiazanych z jego
przerobka badz zastosowaniem. Dla wigkszosci przypadkow sa to obciazenia
zewngtrzne, statyczne, ktore mozna sprowadzi¢ do dwoch sktadowych: normalnej
1 stycznej oraz obcigzenia dynamiczne udarowe. Produkt koncowy przeznaczony do
sprzedazy jest na ogol pozbawiony wilgoci, w wyniku suszenia, a wigc ocena
wytrzymatosci aglomeratow w takiej postaci ma duzy aspekt praktyczny.

W pracy ocenie wytrzymato$ciowej poddawano wysuszony granulat, wytwo-
rzony w procesie mokrej granulacji bebnowej, przy réznych parametrach
prowadzenia procesu. Ocenie poddawano granulat uzyskiwany na réznych etapach
procesu granulacji, poczynajac od stanu bezposrednio po zakonczeniu nawilzania
(czas granulacji 1=0), a konczac na produkcie koncowym. Parametry badan
procesowych zestawiono w rozdz. 4. Jako modelowy materiat badawczy do
granulacji stosowano maczke dolomitowa o réznych sktadach ziarnowych (M1+M6)
1 (M7+M11), zestawionych w tabeli 4.1.
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R2=0.99
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P = 0.23dy"¢
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Rys. 8.20. Zalezno$¢ sity niszczacej od wielkosci granul (zrodto: [8.49])
Fig. 8.20. Dependence of breaking force on granule size (Source: Ref. [8.49])

Na rys. 8.20 i 8.21 przedstawiono przyktadowo zaleznosci sity powodujace;j
niszczenie (pgkanie) od wymiaréow granul, wytworzonych z dwoch surowcow
ziarnistych (M1 1 M6), przy okreslonej wilgotnosci wsadu i réoznych czasach
granulacji po nawilzaniu ¢ [min].
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Rys. 8.21. Zalezno$¢ sity niszczacej od wielkosci granul (zrodto: [8.49])
Fig. 8.21. Dependence of breaking force on granule size (Source: Ref. [8.49])

Z przedstawionych wykreséw jednoznacznie wynika, ze sita konieczna do
zniszczenia granul rosnie wraz z ich wymiarami.
Zalezno$¢ sity niszczacej od srednicy granulki dobrze opisuje funkcja pote-
gowa postaci:
P=4-d] (8.22)

g

gdzie: A i B — stale.

Analogiczng zalezno$¢ na sile niszczacg otrzymali Bin i Korytkowski [8.50].

Wazrost czasu granulacji (czasu przebywania granul w aparacie) prowadzi
w kazdym przypadku do stopniowego wzrostu odpornosci na $ciskanie otrzymanych
granulek. Biorac pod uwage fakt, ze ciecza zwilzajaca w procesie granulacji byla
woda destylowana, oraz uwzgledniajac brak rozpuszczalnosci surowca w cieczy
wigzacej, w stanie wysuszonym ziarna tworzace granule utrzymuja si¢ dzigki
istnieniu sit bezposredniego przyciggania migdzyziarnowego (Van der Waalsa). Sity
te mocno zaleza od odleglo$ci miedzy ziarnami, a wigc na ich wartosci wpltywa
zageszczenie czastek w granulkach, czyli ich porowatos¢. Wicksze upakowanie
ziaren w granulkach skutkuje zaréwno wzrostem liczby kontaktow miedzy-
ziarnowych, jak i wzrostem sit wigzacych na skutek wickszego zblizenia ziaren.
Skutkuje to wzrostem odpornosci granulek na obcigzenia zewngetrzne, w tym na sity
sciskajace. Obserwacje granul w momencie zniszczenia pozwalaja stwierdzi¢, ze
charakter ich uszkodzenia jest podobny do tego, jaki ma miejsce dla materialow
kruchych. Sciskane kuliste granule pekaja na dwie lub wiecej czesci wzdhuz
plaszczyzn zgodnych z kierunkiem obcigzenia (rys. 8.3). Przyczyna uszkodzenia
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granuli sg wigc naprezenia rozciggajace, ktore mozna wyznaczy¢ na podstawie sity
sciskajacej powodujacej kruszenie granuli [8.17]. Przy dalszym wzroscie sity
sciskajacej nastepuje najczeSciej szybkie zgniecenie calej granuli. Dla granul
o niewielkich rozmiarach moment wystapienia pionowych pekniec jest nieraz bardzo
trudno zauwazalny.

Umowne naprezenia niszczace wyznaczone wg zaleznosci (8.21) przedsta-
wiono przykladowo na rys. 8.22 1 8.23.
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Rys. 8.22. Zalezno$¢ naprezen niszczacych od wielkosci granul (zrodto: [8. 49])
Fig. 8.22. Dependence of breaking stress on granule size (Source: Ref. [8.49])

Zaleznos¢ mnaprezen niszczacych od wymiarow granul dobrze przybliza
funkcja potggowa postaci:

oc,=4-d " (8.23)

gdzie: A, B; — state.

W celu ustalenia wptywu ilosci dodanej cieczy wigzacej (wilgotnosci
wsadu) na odporno$¢ granulek na Sciskanie porownano krzywe P = f(d,) dla
granulek z poszczegdlnych surowcow, przy roznych warto$ciach stopnia
nawilzenia wsadu wyrazonego za pomocg wilgotnos$ci $redniej ztoza w i stopnia
saturacji S oznaczajgcego zawarto$¢ cieczy w przestrzeniach migdzyziarnowych
danego materiatu, liczonych w oparciu o jego $rednig gestos¢ nasypowa.

Przykladowe porownanie wynikow przedstawiono na rys. 8.24 1 8.25.
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Rys. 8.23. Zalezno$¢ naprezen niszczacych od rozmiaréw granul
(zrodto: [8.49])
Fig. 8.23. Dependence of breaking stress on granule size
(Source: Ref. [8.49]))

2 \

M2,t=0 P=0.088d,'%
R =0.97
/s

1.5 7 & w=0.15, $=0.340
= w=0.16, $S=0.363 /
Aw=0.165, S=0.373 /‘
1 4

PIN]

E’= 0.11d,0™

A n
0.5 ——
L) s — n
] P=0.17d 0%
0 ;
2 4 6 8 10 12
dg [ mm]

Rys. 8.24. Poréwnanie zaleznoSci P = f{d,) dla réznych wilgotnosci wsadu
(zrodto: [8.49])
Fig. 8.24. Comparison of P = f{d,) for different moisture contents of the feed
(Source: Ref. [8.49])
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Rys. 8.25. Poréwnanie zaleznosci P = f{d,) dla réznych wilgotnosci wsadu
(zrodto: [8.49])
Fig. 8.25. Comparison of P = f{d,) for different moisture contents of the feed
(Source: Ref. [8.49])

Z porOéwnania tego wynika, ze wzrost iloSci cieczy wiazacej dodanej w
okresie nawilzania (w dobranym dla kazdego skladu ziarnowego surowca
zakresie) prowadzi do powstania granulatu o ziarnach bardziej wytrzymatych
mechanicznie. Wzrost wytrzymatosci jest szczegoélnie wyrazny dla granulek
otrzymanych przy wilgotnosci wsadu bliskiej gornej granicy zakresu zmian.

Dla oceny wptywu skladu ziarnowego granulowanego materialu na
wytrzymalo§¢ na Sciskanie otrzymanych granul poréwnano przebiegi P = f(d,)
dla roznych surowcoéw (MI1-=M6) przy ustalonych pozostatych parametrach
procesowych. Z uwagi na stosunkowo waski i niepokrywajacy si¢ zakres zmian
wilgotno$ci wymagany podczas granulacji poszczegolnych materiatow zbiorcze
poréwnanie wynikow uzyskanych dla wszystkich materiatow nie jest mozliwe.
Porownanie wytrzymato$ci granul otrzymanych z materiatbw o r6znych
sktadach ziarnowych, przy jednakowej wilgotnosci $redniej wsadu w nie dato
jednoznacznych zaleznosci. Moze to oznacza¢, ze $rednia wilgotno$¢ wsadu
wyrazana jako stosunek masy dodanej wody do masy suchego materiatu nie
oddaje w pemi relacji ciecz-cialo stale decydujacych o zageszczeniu ziaren
w granulkach, sitach wigzan miedzyziarnowych i w konsekwencji o wiasci-
wosciach wytrzymatosciowych granul. Parametrem, ktory lepiej ujmuje wptyw
ilosci dodanej cieczy wiazacej, okazal si¢ stopien saturacji wsadu S.

Przyktadowe poréwnanie zalezno$ci P = f(d,) dla r6znych sktadéw ziarno-
wych materiatu przy tym samym stopniu saturacji wsadu S i ustalonych czasach
granulacji po nawilzaniu przedstawiono na rys. 8.26+8.28. Wynika z nich, ze
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przy tej samej wartosci S bardziej wytrzymate granulki uzyskuje si¢ z ma-
terialdow o mniejszych ziarnach (o mniejszym $rednim wymiarze ziaren).
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Rys. 8.26. Poréwnanie zaleznosci P = f{d,) dla réznych sktadéw ziarnowych materiatu
(zrodto: [8.49])
Fig. 8.26. Comparison of P = f(d,) for different particle size distributions of the material
(Source: Ref. [8.49])
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Rys. 8.27. Poréwnanie zaleznosci P = f{d,) dla réznych sktadéw ziarnowych materiatu
(zrodto: [8.49])
Fig. 8.27. Comparison of P = f{d,) for different particle size distributions of the material
(Source: Ref. [8.49])
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Rys. 8.28. Poréwnanie zaleznosci P = f{d,) dla réznych sktadéw ziarnowych materiatu
(zrodto: [8.49])
Fig. 8.28. Comparison of P = f{d,) for different particle size distributions of the material
(Source: Ref. [8.49])

Wpltyw badanych parametréw na wytrzymato$¢ czastek granulatu wytwo-
rzonego z surowcow o roznym skladzie ziarnowym (M1+M6) opisano za pomoca
funkcji potegowej wielu zmiennych. W wyniku regresji potggowej otrzymano
rownania [8.49]:

P=04-d""-d" 5" .NY (8.24)
przy wspotczynniku korelacji R = 0.94 i
o, =112-10°-d".d, ™" .§* . N’ (8.25)

przy wspotczynniku korelacji R = 0.9,
gdzie N — liczba obrotow bebna w czasie granulacji.

Z otrzymanych réwnan wynika, ze najwigkszy wplyw na odpornos¢ granul
na $ciskanie w stanie wysuszonym ma ilo$¢ cieczy wiazacej dodanej do zloza
podczas etapu nawilzania. Wzrost zawarto$ci cieczy w przestrzeniach miedzy-
ziarnowych (stopnia saturacji wsadu S) w okre§lonym przedziale zmiennosci,
prowadzi do powstania granul bardziej wytrzymatych mechanicznie. Znaczacy
wplyw na odporno$¢ granul na $ciskanie ma rowniez wielko$¢ ziaren surowca
poddanego granulacji. Dla badanych materiatéw, o sktadach ziarnowych podob-
nych geometrycznie (M1+M6), wielkoscig, ktora charakteryzuje zmienny sktad
ziarnowy surowca, jest §redni rozmiar ziaren (moment zwykly pierwszego
rzgdu). Wzrost wartosci rozmiaru $redniego ziaren skutkuje powstaniem granul
o mniejszej wytrzymato$ci mechanicznej.
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Z uwagi na bardzo duzy wplyw ilosci dodanej cieczy wiagzacej (wilgotnosci
wsadu) na wytrzymalo$¢ wytworzonego granulatu kolejne badania granulacji
przeprowadzono przy zmienionych warunkach nawilzania ztoza, stosujac rézny
stopien rozproszenia strumienia cieczy wiazacej [8.51, 8.52].

Jako material badany zastosowano maczke dolomitowa o dobranych, podob-
nych geometrycznie skladach ziarnowych (M7+M11) o wlasciwosciach zestawio-
nych w tabeli 4.2 w rozdz. 4. Jako ciecz zwilzajgca stosowano wode destylowang
podawang za pomoca dwoch dysz pneumatycznych oraz za pomocg zraszacza
podajacego ciecz w postaci jednakowych kropel o wielkosci ok. 3.5 mm wzdluz
calej dlugosci begbna. Parametry pracy dysz pneumatycznych zestawiono w tabeli
4.3. Zastosowane parametry pracy dysz dawaly rozny stopien rozproszenia
strumienia cieczy (rys. 4.8) o $rednim objgtosciowym (masowym) rozmiarze kropel
w zakresie 0.143+0.236 mm. Dla wszystkich sktadow ziarnowych surowca dobrano
na podstawie badan wstepnych jednakowa wartos¢ stopnia saturacji wsadu
S§=10.293, przy ktorej proces granulacji przebiegat prawidlowo.

W celu oceny wpltywu wielkosci kropel cieczy wigzacej podawanej w okresie
nawilzania zloza na wytrzymalo$¢ granulatu w stanie wysuszonym poroéwny-
wano krzywe P = f(d,) 1 o = f(d,) otrzymane dla poszczeg6lnych sktadéw ziarno-
wych surowca, przy nawilzaniu kroplami o réznej wielkosci, przy takim samym
czasie granulacji.

Przykladowy charakter otrzymanych zalezno$ci dla granulatu wytworzonego
z materiatu M7, po czasie granulacji ¢ = 1 min przedstawiono na rys. 8.29 i 8.30.

8 | |

s dkm=0. 144mm
& dkm=0.154mm
6 || & dkm=0.194mm /

o dkm=0.212mm /
& dkm=0.236mm (3
akropl. 3.5mm P =0.26d,"%
4 T T
i A|P =0.13d,"%
M7, t=1min :/j/

|P= 0.16d," "

/%S P =0.13dy>""

P = 0.12d,>%°

P = 0.20d,"*
R? = 0.9874 P

P[N]

0 2 4 6 8 10 12 14

dg [mm]

Rys. 8.29. Zalezno$¢ sity niszczacej (P) od wielko$ci granul (zrodto: [8.51])
Fig. 8.29. Dependence of breaking force (P) on granule size (Source: Ref. [8.51])
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Rys. 8.30. Zalezno$¢ naprezenia niszczacego (o,) od wielkosci granul
(zrodlo: [8.51])
Fig. 8.30. Dependence of breaking stresses (o) on granule size
(Source: Ref. [8.51])

Z przedstawionych wykresow wynika, ze wytrzymato$¢ aglomeratow powsta-
tych juz w poczatkowym okresie granulacji istotnie zalezy od wielkosci kropel
cieczy podawanej w okresie nawilzania. Najwigksza wytrzymato$¢ na $ciskanie majg
granulki wytworzone przy nawilzaniu za pomoca dysz pneumatycznych przy
najmniejszym stopniu rozproszenia strumienia cieczy (najwigkszych kroplach). Ze
wzrostem stopnia rozproszenia strumienia cieczy Wwigzacej (zmniejszaniem
rozmiaréw kropel) wytrzymato$¢ granulek obniza si¢. Przy nawilzaniu kroplowym
(jednakowymi kroplami o wielkosci ok. 3.5 mm), wytrzymato$¢ granulek w tym
poczatkowym okresie granulacji ksztaltuje si¢ nieco ponizej wartosci uzyskanych dla
nawilzania za pomocg dysz przy najwickszych kroplach. Wynika stad, ze wielkos$¢
kropel cieczy podawanej do zloza w okresie nawilzania wptywa na mechanizmy
tworzenia i wzrostu aglomeratow, a w szczegolnos$ci na wielkos¢ sit wigzacych
poszczegodlne ziarna materialu decydujacych o ich wzajemnym zblizeniu. Wigksze
krople cieczy dostarczane do zloza podczas nawilzania stwarzaja mozliwosc
wystgpienia silniejszych wigzan kapilarnych i napigcia powierzchniowego, co
prowadzi do wigkszego zblizenia poszczegélnych ziaren w utworzonych aglo-
meratach. Zalezno$¢ taka, stwierdzong dla okre$lonego, przebadanego zakresu
wielkosci kropel cieczy zwilzajgcej, nie mozna jednak rozcigga¢ na dowolne
rozmiary kropel. Przy rozmiarach kropel znacznie przekraczajacych wymiary ziaren
materiatu wsadu, np. takich jakie stosowano podczas nawilzania kroplowego,
mechanizmy powstawania i wzrostu aglomeratow moga by¢ inne. Duza kropla,
padajac na zloze drobnoziarniste, rozptywa si¢ w pewnym jego obszarze, tworzac
duzy zarodek, w ktorym ciecz zajmuje znaczng czg¢s¢ przestrzeni miedzyziarnowej.
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O gestosci ulozenia ziaren w takim zarodku decyduje podci$nienie kapilarne.
Calkowita liczba kropel dostarczanych do ztoza podczas nawilzania kroplowego jest
wiele razy mniejsza od liczby kropel cieczy podczas nawilzania dyszami
pneumatycznymi, a krople sa jednakowych rozmiarow. Daje to po zakonczeniu
nawilzania wsad o wigkszych rozmiarach zarodkéw i bardziej jednorodny. Podczas
dalszego etapu granulacji w przesypujacym si¢ ztozu zachodza rozne ztozone
mechanizmy, konsekwencja ktorych jest zar6wno wzrost rozmiar6w aglomeratow,
jak 1 systematyczne zageszczanie ich struktury. Prowadzi to w rezultacie do
wyciskania wody z wnetrza granulek na ich powierzchnig. W tym stanie panuja
sprzyjajace warunki do laczenia si¢ mokrych powierzchniowo aglomeratow na
drodze koalescencji, co powoduje ich gwaltowny wzrost. Szybkos$¢ tych zjawisk
istotnie zalezy od wielkosci kropel cieczy wigzacej podawanej w czasie nawilzania.
Czas niezbedny do osiagniecia stanu powierzchniowego przewilzenia granul
zdecydowanie ro$nie wraz ze zmniejszaniem rozmiarow kropel cieczy w czasie
nawilzania. Stwierdzono, ze wytrzymatos¢ na S$ciskanie granulek produktu
koncowego (odpowiadajacego stanowi powierzchniowego przewilzenia) dla
poszczegodlnych surowcow rowniez zalezy od rozmiaréw kropel cieczy zwilzajace;.
Przyktadowe zaleznosci P = f{d,) 1 o, = f(d,) dla produktu koncowego uzyskanego
w czasie granulacji rownym ¢ = ¢, [min], z jednego z materiatow ziarnistych (M$),
przy roznej $redniej wielkosci kropel cieczy zwilzajacej dj, przedstawiono na
rys. 8.3118.32.

Jak wynika z zamieszczonych na tych rysunkach danych, czas granulacji ¢
niezbedny do uzyskania produktu koncowego bardzo mocno zalezy od wielko$ci
kropel cieczy wigzacej. Przyktadowo, dla materiatu M8 i nawilzaniu za pomoca
dysz pneumatycznych, czas ¢ maleje wraz ze wzrostem S$redniego rozmiaru
kropel od ¢ = 71 min dla dj,,= 0.144 mm do ¢ = 8 min dla dj,,= 0.236 mm.

Mimo kroétkiego czasu granulacji najwigksza wytrzymalos¢ wykazaty aglo-
meraty wytworzone przy nawilzaniu najwigkszymi kroplami podawanymi przez
dysze pneumatyczne. Odporno$¢ na $ciskanie obniza si¢ wraz ze zmniejszaniem
rozmiarow kropel cieczy wiazacej, mimo ze czas granulacji znacznie si¢ wydtuza.
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Rys. 8.31. Zalezno$¢ sity niszczacej (P) od rozmiaru granul (d,) (Zzrodto: [8.51])
Fig. 8.31. Dependence of breaking force (P) on granule size (d,) (Source: Ref. [8.51])
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Rys. 8.32. ZaleZzno$¢ naprezen niszczacych (o) od rozmiaru granul (d,) (Zzrodto: [8.51])
Fig. 8.32. Dependence of breaking stresses (o;) on granule size (d,) (Source: Ref. [8.51])

Najmniejsza odporno$cig na S$ciskanie charakteryzowaly si¢ aglomeraty
otrzymane przy nawilzaniu kroplowym, dla ktérych czas osiggnigcia stanu
powierzchniowego przewilzenia jest rowniez najkrotszy. Oznacza to w tym
przypadku, ze stan struktury wewngtrznej granulek uzyskany po okresie nawilza-
nia zmienia si¢ juz nieznacznie w czasie dalszej granulacji. Zarodki utworzone
z duzych kropel maja duzy udzial cieczy w przestrzeniach miedzyziarnowych,
stad szybko osiagaja stan powierzchniowego przewilzenia, mimo ze struktura
utozenia ziaren w granulach nie osiggneta jeszcze maksymalnego upakowania.
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Wplyw skfadu ziarnowego surowca na odpornos¢ granulek na $ciskanie
przedstawiono przyktadowo na rys. 8.33, 8.34, przy ustalonej wielkosci kropel
cieczy zwilzajacej podawanej dyszami i ustalonym czasie granulacji po nawilzaniu.

av7 | |dkm=0.212mm, t=0 A

3 AMS8 /

*M9 /
oM10 1
AM11 /

PIN]

0 5 10 15
dg[mm]

Rys. 8.33. Zalezno$¢ sity niszczacej (P) od rozmiaru granul (d,) (Zzrodto: [8.51])
Fig. 8.33. Dependence of breaking force (P) on granule size (d,) (Source: Ref. [8.51])
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Rys. 8.34. ZaleZzno$¢ sity niszczacej (P) od rozmiaru granul (d,) (Zzrodto: [8.51])
Fig. 8.34. Dependence of breaking force (P) on granule size (d,) (Source: Ref. [8.51])

Wpltyw skladu ziarnowego surowca na odpornos¢ na S$ciskanie czastek
otrzymanego granulatu wida¢ najwyrazniej w poczatkowym okresie granulacji.
W przebadanym zakresie uziarnienia odporno$¢ na $ciskanie granulek maleje ze
wzrostem $redniego rozmiaru ziarna materiatu. Ze wzrostem czasu granulacji
wplyw skladu ziarnowego surowca jest nieco mniej zauwazalny. Najmniejszy
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wplyw skladu ziarnowego surowca na warto$¢ sity niszczacej uzyskano dla
nawilzania kroplowego. Dla produktu otrzymanego po 4 min. granulacji wartosci
sit niszczacych dla granul z poszczegélnych sktadow ziarnowych surowca sg
bardzo zblizone (rys. 8.35).
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Rys. 8.35. Zalezno$¢ sity niszczacej (P) od rozmiaru granul (d,) (Zzrodto: [8.51])
Fig. 8.35. Dependence of breaking force (P) on granule size (d,) (Source: Ref. [8.51])

Nawilzanie ztoza i zwigzana z nim nukleacja stanowi bardzo istotny etap,
ktory determinuje dalszy przebieg procesu granulacji, a w konsekwencji rzutuje
na wilasciwosci otrzymanego produktu. Mechanizmy powstawania i wzrostu
aglomeratow zaleza bezposrednio od zjawisk zachodzacych na granicy faz ciecz-
ciato stale-powietrze. Rozwinigcie powierzchni ciata stalego i cieczy wigzacej
stanowi zatem istotny czynnik wplywajacy na oddzialywania miedzy kontaktujacymi
si¢ fazami, a w konsekwencji rowniez na wlasciwosci wytrzymatosciowe granul.

Na podstawie rozkladow wielkosci kropel w strumieniu podawanym przez
dysze rozpytowe przy réznym stopniu rozpadu strugi (rys. 4.8) oraz skltadow
granulometrycznych stosowanych surowcow (M7+M11) (rys. 4.3) obliczono
powierzchnie wlasciwe obu mediow wg zaleznosci (5.17).

Jako parametr charakteryzujacy rozwinigcie powierzchni kontaktu ciecz
wigzaca-ciato state przyjeto iloraz powierzchni wilasciwej kropel w strudze do
powierzchni wlasciwej ziaren danego surowca:

&= Su/Sy- (8.26)

Stwierdzono, ze stopien rozwini¢cia powierzchni kontaktu ziaren surowca
i kropel cieczy zwilzajacej okreslony parametrem & dobrze opisuje zmiany
wlasciwosci wytrzymalosciowych czastek powstajacego granulatu.
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Wazrost warto$ci parametru & wplywa na obnizenie odpornosci granulek na
$ciskanie. Zalezno$¢ te stwierdzono zaré6wno dla czastek otrzymanych bezposrednio
po etapie nawilzania, jak i dla granul utworzonych w dalszym procesie granulacji Na
rys. 8.36 przedstawiono przykltadowo wplyw parametru rozwinigcia powierzchni
kontaktu mediow & na wytrzymatos¢ na S$ciskanie granulek otrzymanych
bezposrednio po etapie nawilzania [8.53, 8.54]. Dla okreslonych rozmiaréw granul
d, zaleznosci oy, =f{(€), daja si¢ z dobra dokladnoscia opisa¢ réwnaniami
potegowymi. Uwzgledniajac wpltyw rozmiardéw granul, zalezno$¢ na wytrzymatosé
na S$ciskanie aglomeratéw otrzymanych bezposrednio po nawilzaniu opisano
zaleznos$cia:
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Rys. 8.36. Wytrzymato$¢ na $ciskanie aglomeratow otrzymanych po okresie nawilzania
(zrodto: [8.53])
Fig. 8.36. Compressive strength of agglomerates obtained after wetting period
(Source: Ref. [8.53])

Na rys. 8.37 przedstawiono wplyw parametru & na szybko$¢ przyrostu

wytrzymato$ci w trakcie etapu granulacji po nawilzaniu dla dwoch wybranych
rozmiar6w granul d,.
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Rys. 8.37. Szybkos$¢ przyrostu wytrzymato$ci granul na etapie granulacji (zrodto: [8.53])
Fig. 8.37. The rate of strength growth during granulation period (Source: Ref. [8.53])

Dla wszystkich rozmiaré6w granul otrzymanych w procesie, wpltyw parametru &
na szybko$¢ przyrostu wytrzymalosci na S$ciskanie czastek produktu opisano
rOwnaniem:

Ac,/t=(c,—0,)/t=0.046d " &' (8.28)

Z otrzymanych zaleznosci wynika bardzo duzy wplyw rozwiniecia po-
wierzchni kropel cieczy wigzacej 1 ziaren ciala statego, opisanego parametrem ¢,
na wilasciwoéci wytrzymatosciowe aglomeratow wytworzonych w procesie
mokrej granulacji bebnowej. Wplyw ten zaznacza si¢ juz na etapie dostarczania
cieczy wigzacej do materiatu drobnoziarnistego i przenosi si¢ na dalszy etap
procesu. Wzrost wartosci parametru &, ktory jest rezultatem zastosowania cieczy
o mniejszych rozmiarach kropel lub materiatu ziarnistego o grubszych ziarnach,
wplywa na obnizenie wytrzymalosci wytworzonych w procesie granul.

Sity wigzace, zwigzane z obecnoscig cieczy w przestrzeniach miedzyziarno-
wych, przy drobnych kroplach i grubszych ziarnach surowca sg stabsze i w kon-
sekwencji stopien upakowania ziaren w granulkach jest mniejszy, co bezposrednio
rzutuje na ich wytrzymato$¢ w stanie wysuszonym. Uzyskane wyniki wykazuja, ze
poprzez zmiany rozwinigcia powierzchni materiatu drobnoziarnistego i kropel cieczy
wigzacej mozna w szerokim zakresie wptywacé na wlasciwosci wytrzymatosciowe
produktu mokrej granulacji bebnowe;.

Materiaty granulowane podczas réznych proceséw wystepujacych w trakcie ich
dozowania, przerobki, transportowania itp. podlegaja réznorodnym obcigzeniom
zar6wno normalnym, jak i stycznym, mogacym prowadzi¢ do uszkodzenia badz
zniszczenia pewnej czesci czastek. Efektem oddziatywania naprezen stycznych
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(tnacych), a takze normalnych o niewielkiej wartosci jest odrywanie pojedynczych
ziaren lub grupy ziaren z powierzchniowej warstwy aglomeratow w wyniku
niszczenia wigzan miedzyziarnowych, ktore sa znacznie stabsze od sit spdjnosci
w ziarnach. O wytrzymatosci (odpornosci) na takie oddzialywania, okreslane
w uproszczeniu jako $cieranie aglomeratow, decyduja wiec wigzania miedzy
ziarnami materialu tworzacego granulg, zaréwno ich liczba, jak i sity poszczegdlnych
wigzan. Obie te wielkosci sg uzaleznione od wzajemnego zblizenia ziaren i ich
upakowania, co z kolei zalezy migdzy innymi od skladu ziarnowego granulowanego
surowca, jak i warunkéw prowadzenia procesu granulacii.

Ocen¢ wptywu ww. parametrow na wytrzymato$¢ na §cieranie wysuszonego
produktu granulacji bebnowej przeprowadzili Gluba i Obraniak [8.55, 8.56]. Jako
material badawczy zastosowano maczke dolomitowa o dobranych sktadach
ziarnowych (M7+M12). Badania granulacji prowadzono przy zmiennej wilgotnosci
wsadu i ustalonych pozostalych parametrach procesowo-aparaturowych.

Dla kazdego surowca stosowano cztery wartosci wilgotnosci wsadu (w)
z zakresu ustalonego w badaniach wstgpnych, gwarantujace wlasciwy przebieg
procesu. Po zakonczeniu nawilzania proces granulacji kontynuowano do chwili,
gdy wskutek wycisnictej ze $rodka na powierzchni¢ granulek wody granulat
zaczynal intensywnie przywiera¢ do $cianki bebna, uniemozliwiajgc dalsze
prowadzenie procesu. Po skonczonej granulacji z bebna pobierano probke
produktu o masie ok. 1 kg, suszono jg, rozdzielano na frakcje wymiarowe w celu
ustalenia skadu granulometrycznego, a nastgpnie poddawano probie wytrzymatosci
na $cieranie. W tym celu probke granulatu o masie 600 g umieszczano w pozio-
mym bebnie o $rednicy 0,132 m 1 dlugosci 0,18 m zaopatrzonym w przegrody
wzdluzne. Badania prowadzono przy ustalonej predkosci obrotowej bebna
rownej 0,5 s, przy ktorej wystepowat ruch kaskadowy przesypujacego sie
granulatu. Wskutek oddzialywan miedzy warstwami zloza poruszajacymi si¢
z roznymi predkosciami, a takze migdzy zlozem i $ciankami bebna nastgpowato
stopniowe niszczenie aglomeratow, gtdéwnie w wyniku odrywania ziaren z ich
powierzchni. Dla kazdej probki produktu stosowano trzy czasy prowadzenia
testu: 5, 10 i 15 min. Odpornos¢ danego produktu na $cieranie okreslano na
podstawie zmian jego sktadu granulometrycznego w trakcie proby.

Na rys. 8.38 przedstawiono przyktadowo poréwnanie sktadow ziarnowych
granulatu wyjsciowego (z,.= 0) 1 otrzymanego po Scieraniu w czasie 5, 10 i 15 min.
Z wykresu tego wynika, ze najwigksze zmiany zachodza w poczatkowym okresie
trwania proby. Przyczyng takiego stanu jest najprawdopodobniej fakt, ze
powstajacy Scier, ktorego masa systematycznie wzrasta, stanowi otuling dla
granulek, zmniejszajac mozliwos¢ ich bezposredniego kontaktu w czasie ruchu
przesypowego. Z tego wzgledu dokonano tylko analizy jako$ciowej dotyczacej
wplywu skfadu ziarnowego surowca na odpornos$¢ granulatu na $cieranie.
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Rys. 8.38. Zmiana sktadéw ziarnowych granulatu w czasie prob Scierania (zrodto: [8.55])
Fig. 8.38. Changes of granule size distributions during abrasion/attrition tests
(Source: Ref. [8.55])

Porownanie krzywych skladu ziarnowego przed i po probie Scierania dla
granulatu wytworzonego z trzech surowcoéw ziarnistych (M9, M10 i M11) przy tej
samej wilgotnosci wsadu, w = 0.145, przedstawiono przyktadowo na rys. 8.39. Uktad
krzywych wyraznie wskazuje na istotny wpltyw skladu ziarnowego surowca na
wilasciwosci produktu granulacji.
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Rys. 8.39. Zmiana sktadoéw ziarnowych granulatu w czasie prob Scierania (zrodto: [8.55])
Fig. 8.39. Changes of granule size distributions during abrasion/attrition tests
(Source: Ref. [8.55])
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Podczas stosowanego testu, kiedy zachodzi przesypywanie si¢ granulowanego
ztoza w bebnie, moze nastgpowaé odrywanie od powierzchni granul zaréwno
pojedynczych ziaren materialu, jak i ich wigkszych skupisk, a nawet pekanie granul
na mniejsze czastki. Do oceny odporno$ci na zniszczenie czastek granulowanego
zloza przyjeto wigc wzgledng zmiang sredniego rozmiaru granul przed i po probie,
okre$long zalezno$cia:

= g s (8.29)

gdzie: m;,, m;; — moment zwykly pierwszego rzedu (Sredni rozmiar) odpowiednio
dla czastek ztoza przed i po probie $cierania.

Przykladowa zaleznos¢ wzglednej zmiany $redniego rozmiaru granul w wyniku
testu $cierania, dla granulatu wytworzonego z ré6znych surowcow (M10, M11, M12),
przy ustalonej warto$ci wilgotnosci wsadu przedstawiono na rys. 8.40. Charakter
zalezno$ci uzyskanych dla innych skladéow ziarnowych surowca, przy innych
wartosciach wilgotnosci ztoza, okazat si¢ bardzo podobny.

v
08 —
el
; V/'____,_.’—--r‘"—
L
A
0.6 /
/'_’_’-
= M10 (ds=24.9)
s M11 (ds=28.0)
o M12 (ds=34.9)
0.2 ]
4 8 12

tsc [min]

Rys. 8.40. Zmiana g, w czasie testu (zrodto: [8.55])
Fig. 8.40. Change of g; during test (Source: Ref. [8.55])

Na podstawie otrzymanych wynikow mozna stwierdzi¢, ze wlasciwosci
wytrzymato§ciowe produktu granulacji bebnowej istotnie zaleza od skladu
ziarnowego granulowanego surowca opisanego S$rednig $rednica m; = d;. Dla
materiatlow stosowanych w czasie badan (podobnych geometrycznie) wzrost
$redniego rozmiaru ziaren wplywa na powstanie granulatu o mniejszej
odpornosci na $cieranie. Obnizenie wytrzymatosci na $cieranie granulatu wraz ze
wzrostem wielko$ci ziaren surowca jest zwigzane ze zmniejszaniem si¢ Sredniej
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liczby punktow styku ziaren w jednostce objgtosci a wiec 1 liczby wigzan, ktore
decyduja o spdjnosci aglomeratow.
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9. DYNAMIKA GRANULOWANEGO ZLOZA

Dla wielu operacji zachodzacych w obrotowych bebnach rodzaj ruchu
umieszczonego w nim ztoza determinuje realizowany proces. Odnosi si¢ to rowniez
do procesow aglomeracji materialow drobnoziarnistych, w czasie ktérych nalezy
zapewni¢ ruch ztoza najbardziej korzystny dla mechanizmoéw powstawania i wzrostu
aglomeratow. Dla pelnego wyjasnienia zlozonych mechanizméw zachodzacych
w zlozu materiatu ziarnistego umieszczonego w obrotowym bebnie, niezbedne jest
doktadne poznanie ruchu wsadu, a w szczeg6lnosci ruchu poszczegélnych jego
ziaren i grup ziaren. Dla osiggnigcia korzystnych warunkow procesu aglomeracji
wymagany jest okre§lony ruch czastek zloza, przy ktorym zjawiska tworzenia
i wzrostu granulek wystepuja gtéwnie na powierzchni swobodnej warstwy ([9.1,
9.2]), a wigc jej uksztattowanie 1 wielkos¢ decyduja o przebiegu procesu.

Na czastki zloza materialu ziarnistego umieszczonego w poziomym,
obracajagcym si¢ bebnie dzialaja sity o réznych skladowych, a ruch czastek jest
zalezny od wlasciwosci zloza, parametréw procesowych, i cech konstrukcyjnych
urzadzenia. Podczas obrotow bebna zloze ziarniste jest zabierane przez cylindryczng
scianke¢ i podnoszone na pewna wysokosc¢, przez co srodek cigzkosci ztoza odchyla
si¢ od pionu o okre§lony kat. Kat ten bedacy katem pochylenia powierzchni
swobodnej zloza stanowi pewien wyznacznik stanu energetycznego, ktory
charakteryzuje dany proces. Parametrem, ktory opisuje stan energetyczny wsadu
oraz jego dynamike jest zapotrzebowanie mocy:

N=M- o 9.1)

gdzie: M — moment na wale granulatora konieczny do wywotania ruchu
przesypowego zloza,
o — predkosc katowa urzadzenia.

Po osiagnieciu najwyzszego w danych warunkach potozenia (potozenia
katowego) czastki znajdujace si¢ w poblizu powierzchni swobodnej staczaja si¢
lub zsuwajg w dot po pochylonej powierzchni ztoza. Stad zostaja ponownie
zabierane przez Sciankg i wynoszone do gory, az do zamknigcia cyklu. W ten
sposob kazdej czastce mozna przypisa¢ pewien okreslony tor cyrkulacji
zawierajacy si¢ w plaszczyznie prostopadtej do osi bebna.

Dla kazdego promienia be¢bna 7 istnieje krytyczna predkos¢ katowa ay,, przy
ktorej rozpoczyna sig¢ ruch wirowy czastek wraz z obracajacym si¢ bebnem:

o, = & 9.2)
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Odpowiadajaca jej krytyczna predkos¢ obrotowa ny, wynosi:

wkr
Mo =0 9.3)

Dla predkosci obrotowych bebna n mniejszych od predkosci krytycznej n, |
wyr6znia si¢ kilka charakterystycznych typoéw ruchu ztoza odpowiadajacych
okreslonym wartosciom ilorazu n/n, (przy zatozeniu braku poslizgu migdzy
ztozem a $ciankg), przedstawionych na rys. 9.1.

o—= kierunek obrotow bebna
—= zeslizgiwanie

---— toczenie

—— kaskadowanie

——-= spadanie

pusty rdzer ~.—» ruch wirowy

Rys. 9.1. Rodzaje ruchow warstw ztoza ziarnistego w begbnie
Fig. 9.1. Types of motion of the bed of granular material in the drum

Dla predkosci obrotowych nieco mniejszych od predkosci krytycznej czgsé
ziaren ztoza wyniesiona na pewng wysoko$¢ odrywa si¢ od $cianki aparatu i
swobodnie opada w dot na nachylong powierzchni¢ ztoza. Ten typ ruchu nazywa
si¢ wodospadowym (catarakting) [9.3, 9.4]. Wewnatrz ztoza, rownolegle do osi
obrotu bgbna tworzy si¢ wowczas stabilny rdzen, natomiast po nachylonej
powierzchni stacza si¢ lub zsuwa warstwa ziaren o pewnej grubosci. Gdy
predkos¢ obrotowa (n/ny.) jeszcze bardziej maleje, powierzchnia swobodna
prostuje si¢, a grubos¢ ruchomej warstwy na powierzchni ztoza zmniejsza sig¢.
Ruch ziaren zloza przy tych predko$ciach nazywa si¢ lawinowym (zsuwanie
/cascading/ i toczenie /rolling/). W pewnych warunkach moze wystapi¢ kotysanie
si¢ ztoza /zeslizgiwanie/ po $ciance wewnetrznej bgbna. Ruch ten przypomina
kotysanie si¢ ciata sztywnego.

Na rys. 9.2 przedstawiono przyktadowo zarejestrowany obraz ruchu warstw
modelowego zloza ziarnistego w obracajacym si¢ bebnie, przy predkosci
obrotowej rownej 0.3 7y,
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kierunek
obrotow
bebna

Rys. 9.2. Ruch warstw zloza ziarnistego podczas obrotéw bgbna
Fig. 9.2. Movement of grainy bed layers during drum revolutions

Istotnym zagadnieniem w procesie granulacji przesypowej jest zapewnienie
takich warunkoéw procesu, przy ktorych wystgpuja dwa rodzaje ruchu ziaren i
aglomeratow: toczenie, optymalne z punktu widzenia procesu granulacji oraz
zsuwanie [9.5].

Z uwagi na duze znaczenie zachowania si¢ ztoza podczas prowadzenia procesu
oraz na zwigzek miedzy ruchem ziaren a katem [-pochylenia powierzchni
swobodnej wsadu w bebnie podjeto probg opisania procesu granulacji poprzez
pomiar kata S i uzaleznienie go od pozostatych parametrow [9.6, 9.7]. Z uwagi na
trudnosci zwigzane z doktadnym pomiarem kata pochylenia powierzchni swobodnej
wsadu S, podjgto probe zastgpienia tego parametru wartosciami momentu obro-
towego (zapotrzebowaniem mocy podczas granulacji) [9.8].

Podczas badan operacji prowadzonych na modelowych materiatach ziarnistych
w bebnach obrotowych stwierdzono, ze warto§¢ momentu mierzonego na wale
zalezy migdzy innymi od predkosci katowej 1 zwigzanego z nig charakteru ruchu
ztoza.

Na rys. 9.3 przedstawiono przykltadowo przebieg wartoSci momentu obro-
towego przeliczonego na jednostke masy wsadu w funkcji predkosci obrotowej
begbna dla modelowego materialu o ziarnach kulistych, przy réznych stopniach
wypehienia aparatu ¢.

Na rys. 9.3 mozna zauwazy¢ wystgpowanie charakterystycznych zakresow
zwigzanych z charakterem ruchu wsadu.
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Rys. 9.3. Zmiany zredukowanego momentu obrotowego w funkcji predkosci obrotowej
bebna dla réznych stopni wypelnienia begbna (zrodto: [9.7])

Fig. 9.3. Changes of the reduced torque on rotational speed of the drum for various
degrees of drum filling (Source: Ref. [9.7])

W pierwszym okresie moment ro$nie praktycznie prostoliniowo wraz
z predkos$cia obrotowa bebna. Odpowiada to ruchowi ztoza, gdy zachowana jest
ciagtos¢ osrodka, tzn. dla przypadku zsuwania i toczenia. Od chwili gdy zaczyna
si¢ wyrzucanie materialu, moment obrotowy rosnie wolniej lub jest staly,
a nastepnie, gdy rozpoczyna si¢ wirowanie wsadu, zaczyna spada¢. W chwili gdy
caly wsad wiruje wraz z b¢bnem, moment obrotowy spada praktycznie do zera.
Predkos$¢ obrotowa, przy ktorej zaczyna si¢ wirowanie wsadu, ro$nie wraz ze
spadkiem stopnia wypelnienia bebna, co jest zwigzane z cz¢Sciowym poslizgiem
ztoza po powierzchni bgbna przy zmniejszajacym si¢ nacisku materiatu. Przy
najmniejszym stopniu wypetnienia po$lizg okazal si¢ tak duzy, ze zloze nie
przechodzilo w stan wirowania mimo znacznego przekroczenia predkosci
krytyczne;.

Opierajac si¢ na wynikach uzyskanych dla materialow modelowych,
przeprowadzono badania zmian momentu obrotowego w trakcie procesu mokrej
granulacji bebnowe;j.

Na rys. 9.4. przedstawiono wykresy przebiegu warto$ci zredukowanego
momentu obrotowego podczas granulacji bentonitu (w okresie nawilzania) dla
dwoch wartosci wspotezynnika wypetnienia bgbna materiatem ziarnistym ¢.

Zredukowany moment M* okreslano zalezno$cig:

_M_Mj

m,+m,

M* (9.4)
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gdzie: M — moment mierzony na wale granulatora w czasie procesu, Nm,
M; — moment biegu jatowego (na pusty aparat), Nm,
m,; — masa wsadu ziarnistego, kg,
m,,— masa dodanej wody, kg.

0.8 7 M* [Nmikg]

———— _150
07+ 0=15%
06+ © ¢=15%suchy
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0.5 T »
/

04+

PR
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Rys. 9.4. Przebieg zmiennosci zredukowanego momentu obrotowego w funkcji czasu
nawilzania (granulacji) M* = f{t) (zr6dto: [9.8])
Fig. 9.4. Changes of reduced torque as a function of wetting (granulation) time M* = f{t)
(Source: Ref. [9.8])

Dla poréwnania, na rys. 9.4 przedstawiono rowniez zaleznosci M* = f{t) dla
materialu suchego, w przypadku gdy zamiast cieczy dostarczano do bebna suchy
bentonit o masie rOwnej masie cieczy zwilzajacej dostarczanej w tym okresie do
ztoza. Przebieg funkcji M* = f{?) jednoznacznie wyjas$nia, ze przyczyng wzrostu
wartosci momentu podczas granulacji nie jest wzrost masy wsadu, ale zmiany
charakteru ruchu zloza wywotane zmiang jego wlasciwosci. W poczatkowym
okresie procesu granulacji (nawilzania) nastgpuje wzrost wartosci momentu
obrotowego w czasie, nastepnie jego wartos¢ ustala si¢, a na koncu procesu,
w efekcie oblepiania bebna przez przewilzony granulat gwattownie spada.
Moment maleje wtedy wraz ze wzrostem udziatu masy wsadu, ktéra wiruje wraz
z bebnem i1 moze obnizy¢ si¢ praktycznie do zera.

Istotnym zagadnieniem w kazdym procesie technologicznym jest dazenie do
ograniczania zapotrzebowania energii koniecznej do wytworzenia produktu
o pozadanych wiasciwosciach, co w znaczacy sposob wpltywa na obnizenie
ogoblnych kosztow produkcji.

Moze to by¢ osiggnicte poprzez zastosowanie odpowiednich metod pro-
wadzenia danego procesu, jak réwniez dobor parametrow gwarantujacych jego
prawidtowy przebieg.
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W poziomych bebnach obrotowych dynamika granulowanego wsadu jest
glownym czynnikiem determinujagcym moment mierzony na wale granulatora,
a w konsekwencji decyduje o mocy silnika napedowego [9.10, 9.11].

Zagadnienia oceny zapotrzebowania mocy w poszczeg6lnych fazach procesu
granulacji przesypowej oraz powigzanie jej z charakterem ruchu wsadu i zmie-
niajacymi si¢ w czasie wlasciwoSciami granulatu stanowi istotne zagadnienie
zarOwno poznawcze, jak i praktyczne.

Przetworzenie materiatu drobnoziarnistego w forme zgranulowana o okreslonych
wlasciwosciach fizycznych wymaga okreslonego czasu, co przy okreSlonym
zapotrzebowaniu mocy wyznacza energi¢ niezbedng do wytworzenia zgranulo-
wanego produktu.

Badania procesu mokrej granulacji bebnowej surowcow o réznych skladch
ziarnowych wykazaly istotng zalezno$¢ migdzy energia przetwarzania ztoza
a warunkami prowadzenia procesu i wlasciwos$ciami uzyskanego produktu [9.12,
9.13]. Jako materialy badawcze wykorzystano rézne sklady ziarnowe maczki
dolomitowej, ktorych parametry sktadu zestawiono w tabeli 4.1.

Na podstawie chwilowych wartosci momentu M(?) rejestrowanego w odstepach
1 s na wale granulatora w okresie nawilzania i granulacji wyznaczano chwilowe
momenty jednostkowe (na jednostke masy wsadu) M,(t) z zaleznosci (9.5) 1 (9.6):
dla okresu nawilzania:

M@)—-M.
m+Q,p,t,
dla okresu granulacji po nawilzaniu:
M(t)-M,
)= 9.6)
m,

gdzie: M(t) — chwilowa warto§¢ momentu na wale granulatora, Nm,
M; — moment biegu jalowego (na pusty aparat), Nm,
m; —masa suchego wsadu ziarnistego, kg,
m, —masa nawilzonego wsadu, kg,
O, —natezenie dostarczania cieczy, m’/s,
pw  — gestosé cieczy, kg/m’,
a nastepnie chwilowe jednostkowe zapotrzebowanie mocy N, (t) z rownania (9.7)

N,(t)=M, (1) ©.7)

Na rys. 9.5. przedstawiono przykltadowo zmiany zapotrzebowania mocy
w czasie dla pelego cyklu granulacji (etapow nawilzania i granulacji) dla wybra-
nego surowca ziarnistego, przy roznych, zatozonych wartosciach wilgotnosci
granulowanego wsadu.
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Przedstawiona na rys. 9.5. zmiana warto$ci mocy jednostkowej w czasie procesu
ma charakterystyczny przebieg. Na poczatku okresu nawilzania wystepuje szybki
prostoliniowy wzrost zapotrzebowania mocy (segment 1), a nastgpnie szybkos¢
wzrostu wyraznie maleje (segment 2).

5 T T
granulacja 1: granulacja 2 (w=0.147):
— y = -2E-12x* + 2E-08x® - 8E-05x2 + 0.147x - 96.7
> .
x
— . RS,
=] 4 a P
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* X
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3 y =0.0011x + 3.76 A w=0.147 ‘\
‘ * w=0.155 N
nawilzanie - okres 1: e w=0.160
y =0.025x + 2.07 + w=0165
2 ‘ |
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Rys. 9.5. Zmiana zapotrzebowania mocy podczas granulacji (zrédto: [9.13])
Fig. 9.5. Change of power demand during granulation (Source: Ref. [9.13])

W poczatkowym okresie granulacji, po zakonczeniu etapu nawilzania
(granulacja 1), zalezno$¢ N,(?) jest rowniez zblizona do prostoliniowej, natomiast
pod koniec tego okresu obserwuje si¢ pewne zakrzywienie tej zaleznosci
(granulacja 2).

Do opisu zmian zapotrzebowania mocy w poszczegdlnych etapach procesu
zastosowano funkcje liniowe oraz wielomiany. Po ich scalkowaniu w odpo-
wiednich granicach czasowych, zgodnie z rownaniem (9.8), otrzymano jednostkowe
zuzycie energii (na jednostke masy wsadu) w poszczegolnych okresach procesu.

E (t)= jNu(z )dt 9.8)

Na rys. 9.6 przedstawiono przykladowo zalezno$¢ $redniego rozmiaru czastek
granulowanego wsadu od jednostkowej energii, koniecznej do wytworzenia czastek
produktu, dla wybranego skladu ziarnowego surowca (M$8) i dla réznych wil-
gotnos$ci granulowanego wsadu w.

Z rys. 9.6. wynika, Ze energia konieczna do przetworzenia ztoza w granulat
o okreslonych rozmiarach czastek wyraznie zalezy od ilosci cieczy wiazacej
dostarczonej na etapie nawilzania (wilgotno$ci wsadu w). Wzrost wilgotnosci
wsadu (w zakresie dobranym dla kazdego sktadu ziarnowego surowca) powoduje
znaczne obnizenie energii koniecznej do wytworzenia granulatu. Juz niewielki
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wzrost zawartosci cieczy wiazace] powoduje znaczne (nawet kilkukrotne)
obnizenie energii koniecznej do wytworzenia produktu.
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Rys. 9.6. Zuzycie energii na wzrost rozmiaréw granul (zrodto: [9.13])
Fig. 9.6. Energy input for the granule size growth (Source: Ref. [9.13])

W okresie nawilzania zloza uzyskano porownywalne naklady energetyczne dla
roznych sktadéw ziarnowych surowca i roznych zalozonych wilgotnosci wsadu.
Rowniez $redni wymiar ziaren wsadu uzyskany po tym okresie jest bardzo zblizony
i niewiele zalezy od skladu ziarnowego surowca i wilgotnosci ztoza. Oba te para-
metry majg jednak istotny wptyw na przebieg Il etapu (granulacji) oraz na szybkos¢
zmian wlasciwosci granulowanego wsadu. Wplywaja one bezposrednio na
wzajemne oddziatywania mi¢dzy poszczegolnymi czastkami wsadu, a takze na
oddzialywania miedzy zlozem i $ciankami aparatu, co decyduje o charakterze ruchu
przesypujacego si¢ w bebnie nawilzonego materiatu. Jest to zwigzane ze zmiang
wilasciwosci nawilzonego zloza i1 powstajgcego granulatu, od ktorych zalezy
charakter ruchu wsadu i zwigzany z nim moment konieczny do zapewnienia
cyrkulacji zloza, niezbednego do zaistnienia mechanizméw formowania, wzrostu
1 zageszczania aglomeratow.

Przyktadowe poréwnanie jednostkowego zuzycia energii na przyrost $redniego
rozmiaru granul dla réznych zawartosci cieczy wigzacej, dla wybranego sktadu
ziarnowego surowca przedstawiono na rys. 9.7, a dla wszystkich badanych sktadow
granulometrycznych surowca (M7+M12) narys. 9.8.
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Rys. 9.7. Naktady energii na jednostkowy przyrost sredniego rozmiaru granul
(zrodto: [9.13])
Fig. 9.7. Energy input for unit growth of mean granule size (Source: Ref. [9.13])
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Rys. 9.8. Naktady energii na jednostkowy przyrost sredniego rozmiaru granul

(zrodto: [9.13])
Fig. 9.8. Energy input for unit growth of mean granule size (Source: Ref. [9.13])

Punkty doswiadczalne uzyskane dla poszczegolnych surowcow mozna z dobra
doktadnoscig przyblizy¢ funkcjami potegowymi.

Wplyw $redniego wymiaru ziaren surowca i wilgotnosci wsadu na naktady
energetyczne odniesione do jednostkowego przyrostu $redniego wymiaru ziaren
produktu w etapie granulacji opisano funkcja potggowa dwdch zmiennych:
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Wartosci wyktadnikow poteg w rownaniu (9.9) wskazuja na bardzo duzy
wplyw wilgotnosci wsadu, i nieco mniejszy sredniego wymiaru ziaren surowca
na warto$¢ nakladow energetycznych koniecznych na przyrost rozmiar6w granulek.

Oznacza to, ze juz nawet bardzo niewielki przyrost masy dodanej cieczy
zwilzajgcej (w zakresie dobranym dla kazdego skladu ziarnowego surowca)
powoduje znaczne obnizenie nakladow energetycznych niezbednych na przetwo-
rzenie nawilzonego materialu proszkowego w granulat o okreslonych wiasci-
wosciach (rozmiarach, porowatosci, wytrzymatosci). Energia przetwarzania drobno-
ziarnistego zloza w granulat jest wykorzystywana nie tylko na procesy tworzenia
zwigzane z powstawaniem, wzrostem, a takze konsolidacja aglomeratow, ale
rowniez na procesy destrukcyjne zachodzace w przesypujacym sie ztozu, a jej czes¢
zamieniana jest na cieplo. Rozdzielenie jej na poszczegodlne, zachodzace rownolegle
zjawiska nie jest mozliwe. Dobierajac jednak dla danego sktadu ziarnowego surowca
odpowiednig ilo$¢ cieczy zwilzajacej (wilgotnos¢ wsadu), mozna osiggnaé znaczne
oszczednosci energetyczne w procesie przetwarzania proszku w granulat.

W procesie granulacji okre§lonego materialu drobnoziarnistego pojawia si¢
kazdorazowo problem optymalizacji nakladow koniecznych do wytworzenia
produktu o okreslonych, najbardziej korzystnych wlasciwosciach, takich jak
wielkos¢ granulek, sktad ziarnowy, jednorodnosc¢ sktadu, porowatos$¢, wytrzymatosé
mechaniczna, zawarto$¢ §rodka wigzacego, rozpuszczalnos¢ w cieczach itp. Dodanie
do materialu drobnoziarnistego wigkszej ilosci cieczy zwilzajacej wplywa na
skrocenie wymaganego czasu granulacji, a przez to na obnizenie nakladéw energe-
tycznych na wytworzenie granulatu, ale powoduje réwniez zmiang wiasciwosci
otrzymanego produktu, w tym zwigkszenie zawartosci wilgoci w granulach. Produkt
koncowy wymaga najczesciej usunigcia dodanej cieczy wiazacej, stad koniecznos¢
dostarczenia wigkszej ilosci energii cieplnej na odparowanie. Wzrost wilgotnosci
wsadu moze rowniez wywota¢ pewne zaklocenia w przebiegu procesu granulacji,
zwigzane z przewilzeniem zloza (przywieranie materiatu do $cianek granulatora). Ma
to szczegblnie istotne znaczenie dla materiatow, dla ktérych proces granulacji
przebiega prawidlowo w waskim przedziale wilgotno$ci.

Zwickszanie zawartosci cieczy w poblizu gornej wartosci zakresu zmian
wilgotnosci moze wskutek szybkiego wzrostu rozmiaréw granul utrudnia¢ kontrolg
procesu i prowadzi¢ do nadmiernego wzrostu czastek.

Wielkoscia, ktéora moze by¢ pomocna w kontroli zachodzacego w aparacie
procesu granulacji, jest moment obrotowy mierzony na wale granulatora. Ciagla
obserwacja zmian jego przebiegu pozwala na biezaca oceng przebiegu procesu
granulacji [9.14].
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10. PODSUMOWANIE

Granulacja jest procesem przetwarzania materialow proszkowych Iub
pylistych w wigksze czastki (aglomeraty, granule) zachowujace podstawowe
wlasciwosci fizyczne ziaren surowca wyjsciowego. Laczenie ziaren surowca
w wicksze skupiska jest mozliwe tylko wtedy, gdy zaistnieja odpowiednio duze
sity wigzagce poszczegodlne czastki materiatu. Najczesciej sa to sity wywotane
obecno$cia cieczy wigzacej w przetwarzanej masie surowca drobnoziarnistego.

Granulowane zloze stanowi uklad trojfazowy, zawierajacy ziarna ciata
statego, ciecz wigzacg oraz powietrze. Oddziatywania pomiedzy poszczegdlnymi
fazami takiego uktadu sg zalezne od wiasciwosci kazdej z nich, a takze od ich
wzajemnego powinowactwa.

Jedng z podstawowych wlasciwosci kazdego zbioru ziaren jest jego skiad
granulometryczny, ktérego zdefiniowanie i opis sa do$¢ ztozone. Stosunkowo
prosty i dokladny opis mozna uzyska¢ przez zastosowanie teorii momentow
statystycznych. Wykorzystanie momentow zwyklych i centralnych pozwala
precyzyjnie opisa¢ sklad ziarnowy danego materiatu, a takze poréwnywac rozne
rozklady granulometryczne. Dotyczy to zar6wno drobnoziarnistych surowcow
poddawanych procesowi granulacji, jak i wytworzonego granulatu.

Badania wptywu szeroko pojetego sktadu ziarnowego surowca na warunki
prowadzenia procesu mokrej granulacji i wlasciwosci otrzymanego produktu sa
prezentowane w literaturze bardzo rzadko. Parametrem, ktory jest wykorzystywany
do charakteryzowania skladow ziarnowych jest najczesciej Sredni rozmiar ziaren
materialu. Stosowanie tylko tego jednego parametru nie pozwala jednak na
doktadniejsza ocen¢ wptywu uziarnienia surowca na przebieg procesu granulacji.

Wyniki badan przeprowadzonych w ramach niniejszej pracy wykazaly, ze
w procesie mokrej granulacji prowadzonej w obrotowym bebnie sklad ziarnowy
surowca istotnie wptywa na warunki procesu i w rezultacie na wlasciwosci
otrzymanego granulatu. Porownywanie wptywu roznych, dowolnych skladow
ziarnowych tego samego materiatu jest bardzo utrudnione z uwagi na zbyt duza
liczb¢ zmiennych parametréw sktadu. W celu ograniczenia ich liczby jako surowce
do granulacji stosowano modelowe materiaty drobnoziarniste (maczke dolomitows)
o dobranych, §ci$le okreslonych parametrach sktadu ziarnowego. Pozwolito to na
ocene wptywu wielko$ci ziaren surowca, charakteryzowanych ich srednim roz-
miarem (momentem zwyklym pierwszego rzedu) na przebieg procesu i wlasciwosci
wytworzonego granulatu.

W procesie mokrej granulacji decydujacy wptyw na caly proces odgrywaja
warunki dostarczania cieczy wigzacej do materiatu ziarnistego i zwigzana z nimi
nukleacja.

Stwierdzono, ze istnieje korelacja miedzy iloscig dostarczonej cieczy wiazacej,
rozproszeniem strugi cieczy a rozmiarami czastek granulowanego surowca.
Szybkos¢ przetwarzania materiatu proszkowego w granulat ro$nie wraz ze wzrostem
ilosci dostarczone]j cieczy wigzacej (w okreSlonym dla danego surowca zakresie
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zmian). Wymagany dla prawidlowego przebiegu granulacji stopien saturacji cieczy
we wsadzie ro$nie ze wzrostem $redniego rozmiaru czastek surowca.

Stwierdzono, ze przy ustalonym stopniu saturacji wsadu czas konieczny do
przetworzenia surowca w granulat mocno zalezy zarowno od wielkosci ziaren
materiatu proszkowego, jak 1 wielkosci kropel cieczy nawilzajacej. Przy nawilzaniu
zloza za pomoca pneumatycznych dysz rozpylowych czas wymagany do zgra-
nulowania wsadu wyraznie maleje ze wzrostem rozmiarow kropel cieczy wigzacej
i ros$nie ze wzrostem wielkosci czastek surowca.

Dla materiatéw o réznej wielkos$ci ziaren nawilzanych kroplami o réznych
rozmiarach ich wzajemne relacje rozmiarowe mozna opisa¢ wykorzystujac
powierzchnie wiasciwe obu sktadnikow. Stwierdzono, ze iloraz powierzchni
wlasciwej kropel do powierzchni wilasciwej ziaren surowca, charakteryzujacy
rozwini¢cie powierzchni kontaktu cieczy i ziaren materiatu, dobrze opisuje
szybko$¢ zmian zachodzacych w granulowanym zlozu zaréwno na etapie tworzenia,
jak 1 wzrostu aglomeratow. Szybko$¢ przyrostu $redniego rozmiaru zarodkow
granul na etapie nawilzania, jak réwniez $redniego rozmiaru granul na etapie
granulacji po nawilzaniu wyraznie malejg ze wzrostem warto$ci ww. ilorazu
powierzchni wiasciwych.

Stwierdzono, ze wplywu ilosci dodanej cieczy wigzacej (wilgotnosci wsadu) na
proces granulacji nie da si¢ oddzieli¢ od wptywu stopnia rozproszenia strumienia
cieczy (wielkosci kropel) i proces nawilzania nalezy traktowa¢ kompleksowo.
Stopien rozproszenia strumienia cieczy wigzacej ma istotny wplyw na zakres zmian
wilgotnosci wsadu gwarantujacy wiasciwy przebieg granulacji. Wzrost wielkosci
kropel cieczy wigzacej podawanej dyszami rozpylowymi prowadzi do przesuniecia
zakresu zmian wilgotno$ci w kierunku mniejszych wartosci, a jednocze$nie nieco
zawgza szerokos¢ tego zakresu. Wpltyw obu parametréw nawilzania na warunki
granulacji drobnoziarnistego wsadu opracowano w formie mapy obszar6w granu-
lacji, na ktorej wyodrgbniono trzy zakresy o odmiennym przebiegu granulacji wsadu
po okresie nawilzania. W obszarze granulacji zar6wno przyrost wilgotnosci ztoza,
jak i rozmiarow kropel cieczy wigzacej prowadzi do wzrostu szybkosci przyrostu
wymiaréw granul.

W trakcie granulacji w przesypujacym si¢ ztozu poszczegolne czastki zderzaja
si¢ ze sobg oraz ze $ciankami urzgdzenia, co prowadzi zarowno do wzrostu
rozmiaroéw granul, jak i do systematycznego zageszczania ich struktury.

Na podstawie wynikéw badan stwierdzono, ze najwickszy wptyw na szybkos¢
zageszczania ziaren w granulach wytworzonych z materialow o réznych sktadach
ziarnowych ma wzrost ilosci cieczy dodanej do ztoza na etapie nawilzania, a nieco
mniejszy przyrost rozmiarOw ziaren. Zmniejszanie si¢ porowatosci granul w trakcie
procesu wywoluje wzrost udzialu cieczy w ich przestrzeniach migdzyziarnowych,
czyli wzrost saturacji cieczy w granulach. Szybko$¢ przyrostu saturacji cieczy
w granulach zalezy od warunkow nawilzania zloza: wilgotnosci wsadu i wielkosci
podawanych kropel cieczy.
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Stwierdzono, ze warunki nawilzania ztoza majg réwniez bardzo duzy wpltyw
na wytrzymato§¢ mechaniczng granul w stanie wysuszonym. Wzrost ilo$ci
dodanej cieczy wiazacej, w dobranym dla kazdego sktadu ziarnowego surowca
zakresie, prowadzi do powstania granul o wigkszej wytrzymatosci na Sciskanie.
W odniesieniu do skladu ziarnowego surowcow stwierdzono, ze przy takiej
samej warto$ci saturacji cieczy w zlozu wytrzymalos¢ granul obniza si¢ ze
wzrostem sredniego rozmiaru ziaren surowca.

Przy ustalonej warto$ci saturacji cieczy we wsadzie, dla réznych sktadow
ziarnowych surowca 1 nawilzaniu kroplami réznej wielkosci, wiasciwosci
wytrzymato$ciowe otrzymanych granul mozna uzalezni¢ od stopnia rozwinigcia
powierzchni kontaktu obu mediow.

Stwierdzono, ze poprzez odpowiedni dobor warunkow nawilzania dla danego
skladu ziarnowego surowca mozna w znaczny sposob ograniczy¢ naklady ener-
getyczne konieczne do wytworzenia granulatu o pozadanych wilasciwosciach
(odpowiedniej wielkosci czastek, ich porowatosci 1 wytrzymato$ci mechaniczne;).
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DRUM GRANULATION OF FINE-GRAINED MATERIALS
WITH DIFFERENT GRAIN COMPOSITIONS

Summary

In the wet granulation process performed in the rotary drum, phenomena and

the changes occurring at the interface of media involved in the tumbling of the
wetted bed material have major impact on the process course and the properties
of formed product. The interactions between individual grains of the material or
some their sets depend on the characteristics of the media, in particular, on the
grain composition of granulated material.
This paper provides the assessment of the impact of granulation process
conditions on the properties of grain particles of product obtained from fine-
grained materials with different grain compositions, prepared on the basis of the
results of own research and data from subject literature.

In the first part of this work the basic properties of granulated materials and
the methods for their determination are characterized.

The next chapter presents the state of knowledge concerning the mechanisms of
formation and agglomerates growth. The kinetics of nuclei formation and issues
concerning the relationship between binding liquid and fine material are discussed
here. Moreover, growth models applying to the nucleation stage and to the further
growth of granules via their coalescence, abrasion and layering are presented in this
part.

Chapter 4 contains the description of model fine-grained materials used in
experimental studies, methods of their preparation and also their basic physical
properties. It also describes the equipment used in the study and presents the
choice of bed wetting conditions during the granulation process.

Chapter 5 presents the results of the study of agglomerates growth kinetics
in the process of drum granulation of various fine-grained materials in different
process conditions. The influence of bed wetting conditions (batch moisture
content, wetting intensity, binding liquid droplet size) on both the process course
and the granulometric composition of the processed batch is described. The map
of granulation regions which distinguishes three different areas of the process
course depending on the batch moisture and binding liquid droplets size has been
suggested.

Chapter 6 is devoted to the assessment of the porosity of the agglomerates
formed in the process of wet granulation of materials with different grain sizes
and during which different conditions of batch wetting are used. It presents the
relations describing the rate of grains concentrations during granulation as a
function of both batch moisture content and the mean material grains size. The
energy input required for the unit increase in the grains density of granules
formed from the material with different grain sizes, depending on batch moisture
is specified here.
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Chapter 7 presents the results of the study of bulk density of granulate
obtained from different raw materials with the use of different wetting
conditions. The analysis of changes in bulk density of granulated deposits during
the process, which takes into consideration the changes in the grain composition
of the batch as well as grains concentration in granules, is presented here.

Chapter 8 presents the study of granules mechanical strength. The methods
of strength tests, as well as the means of destruction of granules with different
physical properties are described. The experimental part presents the results of
compressive strength test for individual granules, in a dried state, which were
formed in the process of wet drum granulation with different process parameters.
The analysis of the impact of grain composition of granulated material and the
conditions of its wetting on the forces and compressive stress which lead to the
destruction of the granules with definite dimensions were conducted. The paper
also presents the results of granule strength analysis performed with the use of
the abrasion test.

Chapter 9 presents the issues related to the dynamics of batch tumbling in
the rotary drum. On the basis of the instantaneous torque values registered on the
granulator shaft, the power demand in the particular phases of the granulation
process, and the unit energy consumption required for the processing of wetted
batch into granules have been determined. The influence of mean grain size of
raw material and batch moisture content on the energy input relating to a unit
increase in mean size of granules have been assessed.
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CHARAKTERYSTYKA ZAWODOWA AUTORA

Tadeusz Gluba ukonczyt studia na Wydziale Mechanicznym Politechniki
Lodzkiej w 1973 r., uzyskujac tytul magistra inzyniera mechanika w specjalnosci
Aparatura Przemystowa. Po ukonczeniu studiéw rozpoczat prace w Instytucie
Inzynierii Chemicznej Politechniki todzkiej jako nauczyciel akademicki,
pracujac kolejno na stanowiskach: asystenta stazysty, asystenta i starszego
asystenta. W 1982 r. obronil prace nt. "Wptyw parametrow procesu granulacji
bgbnowej na wytrzymatos¢ granulek", ktorej promotorem byt doc. dr hab. inz.
Andrzej Heim 1 uzyskat stopien naukowy doktora nauk technicznych w zakresie
inzynierii chemicznej i procesowej. W tym samym roku zostal zatrudniony na
stanowisku adiunkta, na ktorym pracuje do chwili obecne;j.

Przedmiotem zainteresowan zawodowych sa zagadnienia zwigzane z pro-
cesami przetworczymi materiatow ziarnistych, a w szczego6lnosci z procesem
aglomeracji proszkow w granulatorach przesypowych.

Jest autorem badz wspotautorem 121 prac naukowych opublikowanych
w czasopismach krajowych i zagranicznych, a takze 118 prac prezentowanych na
konferencjach krajowych i zagranicznych. Jest roéwniez wspotautorem 7 patentow,
1 skryptu i 2 rozdzialoéw w monografiach.

Byt kierownikiem projektow badawczych KBN Nr 3T09C 032 12, realizo-
wanego w latach 1997-2000, Nr 4 TO9C 023 22, realizowanego w latach 2002-2005
oraz projektu badawczego wlasnego MNiSW nr N N209 096135 wykonywanego
w latach 2008-2011. Byl réwniez wykonawcg innych projektow badawczych
KBN i obecnie trwajacego projektu badawczego rozwojowego.

W 1984 r. uzyskal uprawnienia Rzeczoznawcy przy zarzadzie Gléwnym
NOT w zakresie Aparatury Chemiczne;.

W ramach zaje¢ dydaktycznych w Politechnice L.odzkiej prowadzi wyktady,
¢wiczenia, laboratoria i projektowanie z nastgpujacej tematyki:

Rysunek techniczny i maszynowy, Podstawy konstrukcji maszyn, Maszyno-
znawstwo chemiczne, Podstawy mechaniki i wytrzymalosci materiatow, Eksplo-
atacja urzadzen, Operacje z udziatem ciata statego, Materialy ziarniste.

Byl promotorem kilkudziesigciu prac dyplomowych magisterskich i inzy-
nierskich z dziedziny — operacje z materiatami ziarnistymi, a takze opiekunem
studentow w czasie praktyk krajowych i zagranicznych.

W latach 1982-2002 byt pelnomocnikiem Dziekana Wydzialu Inzynierii
Procesowej i Ochrony Srodowiska PL ds. doméw studenckich, od roku 1990
opiekunem studentow obcokrajowcow, a w latach 2002-2006 pelnomocnikiem
Dziekana ds. pomocy materialnej dla studentow.

W latach 1988-1991 oraz 1999-2001 byt czlonkiem Rady Wydziatu Inzynierii
Procesowej i Ochrony Srodowiska.
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Za dziatalno$¢ naukows, dydaktyczng i organizacyjng byt wielokrotnie
nagradzany przez JM Rektora PL i Dziekana Wydziatu, a takze odznaczony
Srebrnym Krzyzem Zastugi, odznaka Zastuzony dla Politechniki t.6dzkiej oraz
Medalem Komisji Edukacji Narodowe;j.
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