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Schneller, preiswerter,
effizienter — kontinuierliche
Bindemittelproduktion




Matthias Wengerter und Stephan Scholl, TU Braunschweig, und Helmut
Nieder, Auro Pflanzenchemie AG

Traditionell werden die meisten Produkte der Farben- und Lackin-
dustrie diskontinuierlich oder semi-kontinuierlich hergestellt. Dabei
durchlaufen die Rohstoffe und Zwischenprodukte die einzelnen Pro-
zessstufen in zeitlicher Abfolge. Oft verbleiben sie fir den gesamten
Herstellungsprozess bis zur Abflllung im selben Behaltnis und werden
in RUhrkesseln erwarmt, vermischt und anschlieBend heruntergekuhit.
Aufgrund der damit einhergehenden Ineffizienzen ist bei groBen Ap-
paratevolumina eine hohe Energiezufuhr zum Mischen, Temperieren
und Reagieren notwendig. Eine Erhdhung der Energieeffizienz kann
durch eine Warmeintegration mit Vorheizung der Edukte und gleich-
zeitige Abkuhlung des Reaktorinhalts erreicht werden. Aufgrund der
unterschiedlichen Zeitpunkte von Warmebedarf und Warmeangebot
bei Batchprozessen ist dies dort meist nicht wirtschaftlich, so dass
Effizienzpotenziale nicht erschlossen werden.

Ein weiterer, wichtiger Aspekt bei der absatzweisen Produktion sind
die Aufwendungen fUr das Spllen bei Produktwechseln oder zwi-
schen Chargen und das Reinigen am Ende der Produktion. Neben
den Arbeitszeitkosten verursacht die fachgerechte Entsorgung von
Reinigungs- und L&semitteln weiteren finanziellen Aufwand. Die Ef-
fizienz sinkt, je mehr Produktreste bei der Reinigung mit entsorgt
werden. Ein Technologiewechsel zu kontinuierlicher Produktion kann
diesen Punkten entgegenwirken.

Die Umstellung von Batchbetrieb auf kontinuierliche Verfahren wurde
bereits fur eine Vielzahl von Produkten untersucht und realisiert. In ei-
ner Studie wird dargelegt, dass die Halfte der darin betrachteten Syn-
thesen von einer solchen Umstellung profitieren wirde (1). Mit dem
Einsatz milli- und mikroverfahrenstechnischer Komponenten wirde
die Umstellung von Makro-Batch auf Mikro-Konti ermdéglicht und die
Potenziale zur Steigerung der Energieeffizienz (2) und Wirtschaftlich-
keit (3; 4) kbnnten ausgeschopft werden.

Am Institut fir Chemische und Thermische Verfahrenstechnik der
TU Braunschweig konnte die Vorteilhaftigkeit der Umstellung einer
absatzweisen auf eine kontinuierliche Produktion fUr verschiedene
Produkte gezeigt werden. Die kontinuierliche Kristallisation von Lipid-
nanopartikeln als neuartige Wirkstofftragersysteme war Gegenstand
der Untersuchungen von Jasch und Schoenitz (5; 6). Die erfolgreiche
Umstellung einer Batch- auf eine kontinuierliche Betriebsweise flir eine
Schreibfarbenproduktion unter Nutzung mikroverfahrenstechnischer
Komponenten wurde bereits 2011 vorgestellt (7). Gezeigt wurde, dass
eine kontinuierliche Produktion auch fir problematische Stoffsysteme,
wie solche mit der Neigung zum Sch&umen sowie fUr partikelbelade-
ne Edukte, moglich ist. Der Bedarf an Prozessenergie wurde durch
Einsatz einer Warmeintegration um 85 % gesenkt. AuBerdem gelang
es aufgrund des geringen internen Anlagenvolumens, den Bedarf
an Reinigungsmitteln und den daraus resultierenden Abwasseranfall
im Vergleich zur diskontinuierlichen Betriebsweise um 95% zu redu-
zieren. (8; 9) Im vorliegenden Fall konnte gezeigt werden, dass die
Prozessumstellung von diskontinuierlicher auf kontinuierliche Binde-
mittelproduktion mit einer Reihe von Vorteilen verbunden ist. Nach
Beschreibung der beiden Prozessvarianten und den Ergebnissen des
kontinuierlichen Betriebs werden diese erldutert.

Diskontinuierliche Bindemittelproduktion

Ausgangspunkt ist eine Bindemittelemulsion aus einem diskontinu-
ierlichen Verfahren. Sie findet spater Verwendung in Farben und La-
cken. Bei einem der eingesetzten Rohstoffe handelt es sich um eine
organische Komponente. Sie fungiert bei der spateren Anwendung als
Filmbildner. Ihre hohe Viskositat stellte eine besondere Herausforde-
rung im Herstellungsprozess dar. Dieser klassische Batchprozess lief
in einem Ruhrkessel mit einem Volumen von mehr als 1 m” ab.
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Um kritische Prozessparameter zu identifizieren, wurden zu Projekt-
beginn samtliche Stoff- und Energiestrome bilanziert. Qualitats- und
prozessbezogene Kennzahlen wurden aufgestellt und sowohl das Pro-
dukt als auch das Verfahren hinsichtlich dieser Merkmale eingehend
untersucht. Zu den qualitatsrelevanten Kriterien z&hlten die Dichte,
Viskositat, pH-Wert, TropfengroBenverteilung. Spezifischer Energiebe-
darf, Reinigungsmittelmenge, zu entsorgende Abfélle sowie eingesetzte
Energietréager beschreiben die prozessbezogenen Kennwerte (Tab. 7).
Mit den identifizierten Parametern als AusgangsgréBen zum spéteren
Vergleich der Prozessvarianten wurde der nachfolgend beschriebene
kontinuierliche Herstellungsprozess ausgearbeitet und bewertet.

Kontinuierlicher Herstellungsprozess

Abb. 1 zeigt die Bindemittelproduktion in kontinuierlicher Betriebswei-
se. Das Verfahren wurde fUr einen Zielmassenstrom von etwa 5 — 15 kg
h=" entworfen. In Behalter B1 wird die organische Phase vorgelegt. Sie
wird vor dem Emulgieren im WéarmeuUbertrager W1 erwarmt. Behalter
B2 beinhaltet die Ubrigen, zu einer wassrigen Phase vorvermischten
Komponenten. Die wassrige Phase wird bei Raumtemperatur verwen-
det. Zur Foérderung der beiden Phasen kommen die Pumpen P1 und
P2 zum Einsatz. Nach dem Erstkontakt der Phasen im Vormischer
M1 wird das Zwischenprodukt in Behalter B3 gesammelt. Anschlie-
Bend erfolgt das Feinemulgieren im Mischer M2. Die Ventile V1 bis
V3 ermdglichen eine Ruckfliihrung in Behélter B3 bzw. den Transport
in den Produktcontainer B4. Eine prozessintegrierte Reinigung durch
Rickspulung ist unter Verwendung der Ventile V4 bis V8 vorgesehen.
Die Exzenterschneckenpumpen P1 und P2 férdern die beiden Phasen
mit konstantem Strom und pulsationsarm auf einem hohen Druck-
niveau. In beiden Strangen dienen verschiedene Sensoren zur Mes-
sung von Druck, Temperatur und Massenstrom. Im Unterschied zur
wassrigen Phase durchlauft die organische den elektrischen Inline-
Warmedbertrager W1, welcher in Abb. 2 dargestellt ist. Er besteht
aus zwei konzentrischen Zylindern mit senkrecht dazu angeordnetem
Zulauf am Boden und einem kegelférmigen Auslass am oberen Ende.
Im Zentrum befindet sich eine Heizpatrone, die das zwischen den bei-
den Zylinderwéanden flieBende Fluid erwarmt (Abb. 3).

Nach Senkung der Viskositat sowie Erhéhung der FlieBfahigkeit durch
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das Vorheizen gelangt die organische Phase in den Vormischer M1.
Dieser statische V-Mischer (Abb. 4) besteht aus einem diffusionsver-
schweilten Folienstapel. Jede der abwechselnd gestapelten Folien
besitzt die gleiche Anzahl an Mikrokanélen, die von einem der zwei
Mischereingange diagonal zum mittigen Ausgang auf der gegentber-
liegenden Seite verlaufen.

Die beiden Phasen treffen im Mikro-V-Mischer M1 im Verhéltnis von
etwa 1:1 aufeinander und bilden eine grobe Voremulsion. Deren
TropfengroBenverteilung entspricht noch nicht der geforderten Pro-
duktspezifikation der Bindemittelemulsion, sodass eine anschlieBende
Feinemulgierung notwendig ist. Hierzu wird die Voremulsion Behalter
B3 zugefihrt, welcher direkt Uber einem Rotor-Stator-Mischer (M2 in

Abb. 1) montiert ist und diesem als Vorlage fur den Zulauf dient. In
diesem aktiven Mischer werden die Tropfen der organischen Phase in
mehreren Stufen geschert. Der den aktiven Mischer verlassende Strom
wird je nach Stellung der Regelventile V2 und V3 anteilig in Behalter B3
(Uber aktivem Mischer in Abb. 5 montiert) rezykliert und erneut geschert
oder in Produktbehalter B4 gefordert. Vor Erreichen des Produktbehéal-
ters prift eine Sonde den pH-Wert der fertigen Emulsion.

Ein Datenlogger erfasst die Prozessdaten. Sie werden von einem
Mikrocomputer (Raspberry Pi (10)) erfasst. Dieser Rechner steuert
und regelt die Bindemittelanlage (Abb. 6) und bietet eine Fernabfra-
gefunktion. Ein zur Anlagensteuerung selbst entwickeltes Programm
erlaubt die kurzfristige Realisierung von Anpassungswiinschen. Die
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Abb. 1 // FlieBbild des verbesserten, finalen Anlagensetups (verandert nach 14).

Abb. 2 // Elektrischer Warmeiibertrdger.

Abb. 3 // Schematische Darstellung des Innenaufbaus des
elektrischen Warmedbertragers; (Bild: Y. Li, verandert).
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Abb. 4 // V-Mischer mit Passageneingdngen P1 und P2 unten im
Bild.



Priifung der qualitats- und prozessbezogenen Kennwerte durch Uber-
wachung von Druck, Temperatur, pH-Wert und Fullstand findet konti-
nuierlich wahrend der laufenden Produktion statt. Samtliche Produkti-
onsparameter und Messwerte der Sensoren werden protokolliert und
zur spateren Kontrolle und Rickverfolgbarkeit gespeichert. Aus den
verschiedenen (dem Bediener in Echtzeit visualisierten) Prozesspara-
metern lasst sich der Betriebszustand der Anlage ablesen.

Eine Reinigung der Anlage erfolgt vor Stillstand oder optional zwi-
schen den Produktionszyklen, d.h. beispielsweise bei einem etwa alle
100 Stunden notwendigem Containerwechsel. Vor Beginn der Reini-
gung wird der Vorlagebehalter B3 des aktiven Mischers geleert und die
Produktemulsion im entsprechenden Container B4 gesammelt. Die

Abb. 5 // Aktiver Mischer IKA magicLAB mit Vorlagebehdlter und
Recycle-Rohrleitung (Bild: J. Walther).

Abb. 6 // Automatisierte Anlage zur verlustfreien Herstellung
der Bindemittelemulsion.
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im Prozess verwendete, wassrige Phase wird als Reinigungsmedium
genutzt, der Einsatz prozessfremder Stoffe ist nicht erforderlich. Mit-
tels der Dreiwegehahne V4 bis V8 wird die wassrige Phase entgegen
der FlieBrichtung bei der Produktion durch den Mikromischer geleitet
und dieser damit von Rickstanden befreit. Die Pumpe wird mit einem
Durchsatz von etwa 30 I/h (entspricht 0,7 m/s in den Rohrleitungen)
betrieben, um mdglichst hohe Scherkrafte zum Ablésen und Austra-
gen eventueller Ablagerungen zu erzeugen. Der Strang der wassrigen
Phase wird beim Verwenden der wassrigen Losung als Spulmedium
fir den Strang der organischen Phase mitgereinigt. Das anfallende
Reinigungsfluid wird in Behélter BS aufgefangen. Die Reinigung des
Produktbehélters wird mit einem Hochdruckreiniger und sparsamem
Wassereinsatz durchgefiihrt. Vor langerem Stillstand wird die Anlage
komplett entleert und gereinigt, um Keimbildung bzw. mikrobiologi-
sche Verunreinigungen in der wassrigen Phase zu vermeiden.

Herausforderungen und Ergebnisse

Das Handling der hochviskosen organischen Phase — der spatere
Filmbildner — in den Mikroapparaten erwies sich im kontinuierlichen
Prozess als groBte Herausforderung. Die erforderliche Pumpenleis-
tung ist proportional zum Druckverlust in der Anlage. Dieser hangt
stark von den eingesetzten mikrofluidischen Apparaten ab. Aufgrund
der hohen Viskositét der organischen Phase liegt dieser im Bereich
von mehreren 10 bar. Untersuchungen zeigten, dass die Viskositat
durch Erhéhung der Temperatur auf ein akzeptables Niveau gesenkt
werden kann. Ab einer Temperatur von etwa 40 °C wird eine genuU-
gend hohe FlieBgeschwindigkeit in der Anlage erreicht. Die eingesetz-
ten Pumpen erlauben in Kombination mit verschiedenen getesteten
Warmetllbertragervarianten das Uberwinden des beim Férdern durch
die Mikrokanale resultierenden Druckverlusts ab dem Uberschreiten
dieser Grenztemperatur. Der Wirkungsgrad n des elektrischen War-
meUbertragers W1 Iasst sich wie folgt berechnen:

_ m 'Cp'(Taus' Tein)

n= 2 @Gl. 1)

m beschreibt den Massenstrom in kg s, G, ist die spezifische Warme-
kapazitat in J kg™ K- der organischen Phase. Bei T,,, und T, handelt
es sich um die Temperaturen direkt nach bzw. vor dem Warmeuber-
trager in K, wahrend P flUr die aufgenommene elektrische Leistung in
W steht. Der Wirkungsgrad, berechnet nach Gleichung 1, liegt unter
Betriebsbedingungen bei tber 90%.

Als weitere groBe Herausforderung erwies sich die Emulgierung der
organischen in der wassrigen Phase. Die modulare Konstruktion der
Anlage erlaubte die Erprobung verschiedener Apparate und Pro-
zessvarianten durch schnelle Wechselmdéglichkeit. Eine rein passive
Emulgierung durch ausschlieBliche Nutzung von mikrostrukturierten
Mischern erwies sich im Projekt als nicht ausreichend. Die zur Ge-
nerierung der Tropfen noétige Energie wird in diesem Fall durch die
kinetische Energie der Massenstrome eingetragen. Die entstehende
TropfengréBenverteilung ist hauptséchlich von der Strdmungsge-
schwindigkeit und der GroBe der Mikrokandle abhangig. Die entste-
hende TropfengroBenverteilung entsprach nicht den vorgegebenen
Kriterien, sie resultierte breiter und mit gréBerem mittleren Tropfen-
durchmesser als die der Batch-Emulsion. Einer der getesteten Mikro-
mischer, V-Mischer M1, eignet sich hervorragend zur Erzeugung einer
Voremulsion, die anschlieBend weiter geschert wird, um die geman
Produktspezifikation geforderte Tropfenverteilung der organischen
Phase in der Ol-in-Wasser-Emulsion zu erhalten.

Die Kombination aus passivem Vormischer und aktivem Rotor-Stator-
Mischer, wie in Abb. 1 dargestellt, fuhrt bereits nach etwa 30 Minuten
nach Start der Anlage zu hervorragenden Produkteigenschaften im
Bereich der Spezifikation. Anhand der gespeicherten Produktions- und
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Tab. 1 // Kennzahlen der diskontinuierlich hergestellten Referenzemulsion.

T g et et |

Dichte

Viskositat

pH

PartikelgroBen d,(10) / d4(50) / d4(90)
Sauterdurchmesser d,(SMD)

Qualitatsbezogen

1018 kg m
54,5 mPa s
8,15 -
2,03/7,57 /15,00 pm
3,21 pm

Tab. 2 // Vergleichender Uberblick tiber die Prozessparameter der beiden Varianten.

Veranderung im Konti-Verfahren verglichen mit Batch-Betrieb

Produktionsmengen

Batch: Feste ChargengroBe (ca. 1000 I)

Konti: Anpassung an Bedarf durch flexible Betriebszeit. Vorteilhaft bereits ab geringer Mindestmenge (ca. 30 I).

Viskositat Leicht erniedrigt
TropfengroBenverteilung

Reinigungsmittelmenge fiir Anlage

Messdaten lasst sich eine hohe Prozessstabilitdt und Produktqualitat
nachweisen. Durch Regelung der Massenstrome nach Bedienervor-
gabe wird die Ubereinstimmung mit dem Rezept sichergestellt. Die
Abweichung vom Sollwert betragt im laufenden Betrieb fur beide Pha-
sen weniger als 0,1 %. Die Ventilsteuerung fir V1 — V3 erfolgt im Pro-
duktionsmodus voll automatisiert und verhindert ein Uberlaufen von
Behalter B3 sowie den Leerlauf des aktiven Mischers M2.

Bei der Reinigung nach Herunterfahren der Anlage fallen aufgrund des
geringen Hold-ups der kontinuierlichen Produktionsanlage nur ca. 3 |
Spul- und Reinigungslésung an. Diese besteht im Wesentlichen aus
den wassrigen Eduktbestandteilen mit geringem Anteil organischer
Phase. Zusatzlich werden beim nachsten Anlagenstart bis zum Errei-
chen konstanter Massenstrome und spezifikationsgerechten Produkts
etwa 2 | nicht rezepturgetreues Bindemittel mit erhdhtem Anteil orga-
nischer Phase produziert. Diese Menge ist ohne Verletzung der engen
Produktspezifikation in der durchschnittlichen Produktionsmenge von
1.000 I integrierbar.

Prozessvarianten und weitere Anwendungsfelder

Soweit wie mdglich fanden einfache, aber wirkungsvolle MaBnahmen
zur Energieeinsparung bei der Konzeption der Anlage BerUcksichti-
gung: Kurze Verbindungen zwischen den Anlagenkomponenten sowie
die thermische Isolation der Leitungen reduzieren die Wéarmeverluste
an die Umgebung. Mit dem finalen Anlagensetup und dem gezielten
Energieeintrag zur Temperierung und Emulgierung konnte der spezi-
fische Energiebedarf im Vergleich zum Batch-Prozess um ca. 50%
reduziert werden. Bei sonst gleichen Bedingungen fir Lagerung und
innerbetrieblichen Transport steigt zwar die in Form von elektrischer
Energie bereitgestellte Arbeit im Vergleich zum Batch-Prozess. Insge-
samt wird diese Steigerung jedoch durch den Wegfall der Betriebs-
mittel Khlwasser und Erdgas aufgefangen und der Gesamtenergie-
eintrag etwa halbiert. Aus infrastruktureller Sicht ergibt sich damit eine
interessante Mdglichkeit: Im Bedarfsfall ist es nun moglich, den An-
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Kleinere Tropfen mit reproduzierbarer, engerer Verteilung

Um ca. 80 % reduziert (und wird teils weiterverarbeitet)

lagenstandort innerhalb des Betriebsgelandes kurzfristig ohne Verle-
gung von Rohrleitungen fur Heizdampf und Kiihlwasser zu verandern.
Der Einsatz der Mikrokomponenten senkt das interne Anlagenvolumen
von mehr als 1 m3im Batchbetrieb um ca. zwei GréBenordnungen auf
unter 5 | (ohne Vorlage- und Produktbehélter) (11). Dies erlaubt die
Reduktion der erforderlichen Reinigungsmittelmenge beim Spul- und
Reinigungsvorgang auf etwa 20 % des urspringlichen Bedarfs. Im
Vergleich mit den beim Batch-Betrieb zu entsorgenden Massenstro-
men wird beim Konti-Prozess eine Reduktion von tber 99 % erreicht.
Diese Resultate stehen in guter Ubereinstimmung mit frilheren Ergeb-
nissen zur kontinuierlichen Farbenproduktion (8) am ICTV sowie den
Arbeiten anderer Autoren (12—14).

Die geeignete Wahl der Betrachtungsgrenzen zu Beginn des Projekts
ermdglicht einen einfachen abschlieBenden Vergleich der Produkti-
onsvarianten. Tab. 2 zeigt diesen Vergleich der beiden Prozessvarian-
ten anhand der zuvor identifizierten betriebsrelevanten Prozesspara-
meter im Uberblick.
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Zeitlicher Vortell

Das kontinuierliche Verfahren wurde fiir einen Zielmassenstrom von etwa
5 - 15 kg h™' ausgelegt. Bei einem gleichen Produktionsvolumen im Batch-
betrieb von 1 m’ wiirde sich ein Zeitaufwand in der Produktion von ca. 8
Werktagen im Einschichtbetrieb ergeben. Wie hoch ist der zeitliche Vorteil
im Vergleich zum Batchbetrieb?

Der kontinuierliche Prozess erfordert im Gegensatz zum Tagschichtbetrieb keine
standige Aktivitat und Anwesenheit des Bedieners. Dies erlaubt die durchgehen-
de, automatisierte Produktion nachts und am Wochenende. Nach Anlagenstart
kann sich der Bediener anderen Aufgaben widmen. Ein zeitlicher Vorteil hinsicht-
lich der erforderlichen Bedieneranwesenheit ist bereits ab einer Betriebszeit von
wenig mehr als einer halben Stunde gegeben. Er erhoht sich mit ansteigender
Anlagenbetriebsdauer.

Wie wirkt sich die Recyclisierung (Abb. 1 von M2 zu B3) auf die Tropchen-
groBe und deren Verteilung aus?

Wahrend der Prozessentwicklung wurden Versuche sowohl mit als auch ohne
Recyclisierung durchgefiihrt und deren Resultate ausgewertet. Die mehrfache
Passage des aktiven Mischers reduziert die TropfchengroBe und die Breite de-
ren Verteilung, da die Voremulsion 6fter und intensiver geschert wird. Durch die
Ruckfuhrung wurden zusatzlich geringe, zeitabhéangige Schwankungen der Zu-
fuhrstrom-Zusammensetzung ausgeglichen und damit eine noch homogenere
Produktqualitat erreicht.

Wie wird im kontinuierlichen Verfahren die TrépfchengroBe und Verteilung
gesteuert oder liberwacht?

Die TrépfchengréBe ist abhéngig vom Energieeintrag und somit von der Drehzahl
des aktiven Mischers. Wir haben in umfangreichen Versuchsreihen untersucht,
welche optimale Drehzahl einzustellen ist. In regelmaBigen Kontrollen bestatigten
sich in einem Langzeitversuch konstante, reproduzierbare Werte fur die Tropf-
chengréBen und deren Verteilung Uber einen Zeitraum von Uber 150 Stunden.

Tab. 2: Wie groB und wie eng verteilt sind die im Vergleich zum Batchpro-
zess erzielten Tropfchen im kontinuierlichen Produktionsprozess?

Der Sauterdurchmesser als MaB flr einen reprasentativen Tropfchendurchmesser
wurde auf etwa ein Drittel des urspringlichen Werts reduziert. Ein MaB3 fur die
Breite der TropfchengréBenverteilung ist der SPAN-Faktor. Dieser wird berechnet
als Differenz von d;(90) und d,(10), bezogen auf d3(50). Dieser Wert sinkt von 1,71
im Batchprozess auf 1,21 fur die kontinuierliche Bindemittelherstellung, was eine
deutlich engere Verteilung anzeigt.

// Kontakt: m.wengerter@tu-braunschweig.de
Das Interview fiihrte Kirsten Wrede.
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