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Ausgangssituation

Die Spriihtrocknung ist ein weitverbreitetes Verfahren fir die Erzeugung pulverférmiger Formulierungen von
mikroverkapselten lipophilen Substanzen. Die zu trocknende Fliissigkeit ist eine Emulsion, wobei die Oltropfen
oft als Container fiir darin geldste hydrophobe Substanzen dienen. Teilweise stellt auch die Olphase selbst die
wertgebende Komponente des Gesamtprodukts dar. Im pulverférmigen Produkt wird angestrebt, die Oltrop-
fen vollstandig von einer Polymermatrix zu umschliefen, um unerwiinschte Einfliisse, wie z. B. die Oxidation
durch Luftsauerstoff, zu verhindern. So werden in der Lebensmittelindustrie Aroma- und Farbstoffe, ebenso
wie oxidationsempfindliche Lipide (z. B. Omega-3-Fettsduren) verarbeitet. Ublicherweise gliedert sich der Her-
stellungsprozess solcher Produkte in die folgenden Schritte: Emulgieren und Homogenisieren der Olphase,
Aufkonzentration, Zerstaubung und Trocknung. In vielen Fallen wird das Pulver von den Anwendern wieder zu
einer Emulsion redispergiert. Zur Verbesserung der Redispergierbarkeit des Pulvers werden die Produkte da-
her im Anschluss an die Trocknung haufig agglomeriert. Die Vermeidung von Oberflachenfett und damit eine
moglichst hohe Verkapselungseffizienz gelten als entscheidender Faktor fiir die Bewertung der Prozessgiite.
Neuere Studien stellen dabei einen quantitativen Zusammenhang zwischen der Verkapselungseffizienz und
der Oltropfen- und PulverpartikelgroRe fest. Grundsatzlich erhdhen kleinere Oltropfen mit Durchmessern un-
ter einem Mikrometer die physikalische Stabilitdt von Emulsionen und die Verkapselungseffizienz im getrock-
neten Pulver. Durch die Verringerung von Oberflachenfett werden auch die Rieselfahigkeit und die Instantei-
genschaften des Produktes positiv beeinflusst. Hingegen gibt es Hinweise, dass eine groRere OltropfengréRe
(OTG) im Bereich mehrerer Mikrometer beziiglich der Bioverfiigbarkeit spezifischer Fettsiduren (z. B. in Siug-
lingsanfangsnahrung) vorteilhaft ist. Die endproduktspezifische OltropfengréoRenverteilung (OTGV) wird (ibli-
cherweise bereits im Emulgier-/Homogenisierschritt eingestellt. Vernachlassigt wird hierbei aber, dass es bei
der Zerstiubung zu einem weiteren Oltropfenaufbruch kommen kann.
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Ziel des Forschungsvorhabens war die Aufklidrung des prozessabhingigen Ol- und Spriihtropfenaufbruchs wih-
rend der Druckzerstaubung von Emulsionen im Sprihtrocknungsprozess mittels experimenteller Versuche und
Computersimulationen. Hierbei sollten unter Berlicksichtigung der spezifischen Eigenschaften verschiedener
Matrixpolymere Grundlagen fir die verstandnisbasierte Auswahl von Zerstaubergeometrien und die Einstel-
lung von Prozessfenstern erarbeitet werden.

Forschungsergebnis

In einem ersten Schritt wurde der Prozess zur Herstellung der Basisemulsionen entwickelt, sodass eine gezielte
Einstellung der AnfangsoltropfengrélRe, der Viskositat und des Viskositatsverhaltnisses moglich ist. Das etab-
lierte Modellsystem bestehend aus MCT-OI, Maltodextrin und WPI wurde auf zwei Hydropolymere erweitert.
Dafiir wurden Zuckerriibenpektin und eine modifizierte Starke ausgewahlt. Die Grenzflachenspannung wurde
mittels Platten-Tensiometer bestimmt. Das spannungsabhangige FlieBverhalten wurde bis zu einer Scherrate
von 103 s mit einem Doppelspalt-Zylindersystem untersucht.

Im Folgenden wurde der Einfluss von Emulsionseigenschaften, Prozessbedingungen und Zerstaubergeometrie
auf die resultierenden Spriih- und OltropfengroRenverteilungen aufgeklart. Die Zerkleinerung der Oltropfen
ist stark abhangig vom Zerstaubungsdruck. Der Druck hat dabei einen stirkeren Einfluss auf die OTGV als auf
die STGV. Der Einfluss der Viskositat und des Viskositatsverhaltnisses wurden entkoppelt und aufgeklart. Dafur
wurde ein Modellsystem mit Silikondl als disperse Phase entwickelt und zerstaubt. Es hat sich gezeigt, dass die
resultierende OTGV entscheidend vom Viskositatsverhiltnisses abhangig ist und nicht von der Viskositit der
Emulsion per se. Im Gegensatz dazu, ist der Einfluss der Viskositdt der Emulsion auf die STGV deutlich ausge-
pragter im Vergleich zum Viskositatsverhaltnis. Bei Versuchen mit unterschiedlichen Modellsystemen hat sich
gezeigt, dass sich Pektin und modifizierte Stirke zur Zerkleinerung und Stabilisierung der Oltropfen wihrend
der Druckzerstaubung eignen. Vor allem modifizierte Starke zeigt grofRes Potential fiir industrielle Anwendun-
gen, da die Eigenschaften des Matrixmaterials und Emulgators vereint werden. Dieses Potenzial hat sich auch
in zusatzlichen Versuchen mit dem schnell absorbierenden Emulgator TW20 gezeigt. Mit modifizierter Starke
wurden Oltropfen dhnlicher GréRe wie mit TW20 stabilisiert, es konnten also kleinere Oltropfen stabilisiert
werden als mit WPI. Der Einfluss der Zerstaubergeometrie auf die Ol- und SpriihtropfengréRe bei der Druck-
zerstaubung wurde untersucht. Es konnte gezeigt werden, dass die geometrischen Eigenschaften der Diisen
einen spezifischen Einfluss auf den erreichbaren Volumenstrom haben. Die OTGV und STGV zeigen dabei nur
kleine Veranderungen in Abhangigkeit von der Disengeometrie bei konstantem Druck, aber groRere Unter-
schiede bei konstantem Volumenstrom.

Um die innere Stromung der SK und MiniSDX Diisen zu erfassen, wurde ein numerisches Modell eingesetzt.
Dieses Modell wurde bei zwei Viskositaten (10 und 35 mPa:-s) und drei experimentellen Driicken (50, 100 und
200 bar) erfolgreich validiert. Fiir die geringere Viskositdt wird die Bildung des Spriihkegels wie erwartet beo-
bachtet. Allerdings ist anhand der simulativen Ergebnisse kein kompletter zylindrischer Luftkern innerhalb der
Diisen erkennbar. Fiir die SK liegt die Ursache wahrscheinlich in der kleinen Geometrie, wahrend die Ursache
fiir die MiniSDX vermutlich im Mangel eines richtigen Ausgangskanals begriindet liegt. Durch das Modell kén-
nen die Scherspannungen erfolgreich ausgewertet werden, die ein Oltropfen durch die Diise erfahrt. Dafiir
wurde der Weg virtueller Partikel innerhalb der Diise berechnet. Durch Integrieren der Scherspannung tber
die Zeit, kann anschlieBend die Belastungshistorie der Tropfen ausgewertet werden. Bei beiden Diisen treten
die hochsten Scherspannungen wie erwartet am Disenausgang auf, allerdings tritt der groRte Anstieg in der
Belastungshistorie fiir die SK am Einlass auf. Dieses Ergebnis stimmt auch mit den experimentellen Ergebnissen
aus dem zweiten Arbeitspaket tiberein. Fir die MiniSDX ist diese Tendenz weniger deutlich. In diesem Fall ist
der groRere Einfluss der Einlassflache auf die OTG wahrscheinlich auf die langere gesamte Verweilzeit zuriick-
zufiihren. Die Dehnspannungen kénnen zwar auch aus der Simulation nicht exakt berechnet werden, aber es
wird vermutet, dass die Dehnspannungen im Vergleich zu den Scherspannungen nicht groBenordnungsmaRig
vernachldssigt werden kénnen, im Besonderen fiir den Diseneinlass. Tatsadchlich sind die Dehnspannungen im
Einlass der MiniSDX bei einer Viskositat von 10 mPa-s vermutlich groRRer als die Scherspannungen.
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Im weiteren Verlauf des Projektes wurde ein vereinfachtes scherratenbasiertes Modell zur Beschreibung und
Vorhersage des Oltropfenaufbruchs entwickelt und mit den Ergebnissen der CFD-Simulationen verglichen. Es
wurde die Hypothese aufgestellt, dass der endgiiltige Wert der OTG nach der Zerstiubung von der Scherrate
am Disenausgang abhangt, sofern Gleichgewichtsbedingungen erreicht werden kdnnen. Um weitere Erkennt-
nisse iber die Mechanismen des Oltropfenaufbruchs und die Strémungsverhiltnisse in den verschiedenen Dii-
sen zu gewinnen, wurde ein energiedichtebasiertes Modell genutzt. Im Allgemeinen zeigte das theoretische
scherratenbasierte Modell eine gute Ubereinstimmung mit den Ergebnissen der OTGVs fiir Verdnderungen des
Zerstaubungsdrucks. Auch mit den Ergebnissen aus der Simulation kann eine Korrelation zwischen dieser
Scherrate und der maximalen TropfengroRe (xs0,3) hergestellt werden. Dabei zeigen die Fits mit einem R? von
bis zu 0,99 deutlich bessere Bestimmtheitsmalle. Obwohl die mechanischen Belastungen durch CFD genauer
berechnet werden kdnnen, sind die Dehnspannungen im Kapillarzahl-Modell noch nicht beriicksichtigt. Dies
kann in Fallen, in denen Dehnspannungen nicht vernachlassigbar sind, zu groen Abweichungen flihren, wie
es z. B. bei der MiniSDX-Diise der Fall ist. Fiir die Untersuchung von Anderungen in der Diisengeometrie ist
festzuhalten, dass das theoretische Modell den Oltropfenaufbruch nicht mit hinreichender Genauigkeit vor-
hersagen konnte. Zwei Ursachen sind dafilir anzufiihren. Einerseits deuten die Ergebnisse des Energie-
dichtemodells auf verdanderte Stromungscharakteristiken hin, andererseits wurde durch die Simulationen ge-
zeigt, dass der Oltropfenaufbruch in den Diisen in einem zweistufigen Prozess erfolgt. Es wurde also gezeigt,
dass die Scherraten am Auslass nicht unbedingt ausschlaggebend fiir den Oltropfenaufbruch sein miissen. Vor
allem der Einlass in die Dise wurde als weitere Zone hoher Scherraten identifiziert.

Die erzielten Ergebnisse zeigen deutlich, dass der Transfer der Ergebnisse vom Versuchsstand zum industriellen
Prozess gelungen ist. Dabei konnten Erkenntnisse, die im PilotmalRstab gewonnen wurden, genutzt werden,
um sie auf einen Prozess im kleinen industriellen MaRstab zu Ubertragen. Dabei konnte nicht nur die Hiirde
der unterschiedlichen ProzessmaRstidbe Gberwunden werden, sondern auch der Transfer von einem Modell-
produkt zu einem realen Produkt. Durch genaue Kenntnis des komplexen realen Systems konnte die Messung
der OltropfengréRe sowie die Auswertung der Daten angepasst werden, um eine exakte Bestimmung der
OltropfengréRe zu ermdglichen. Insgesamt konnten die gleichen Einfliisse von Prozessparametern wie Zerstau-
bungsdruck oder Diisengeometrie auf den Oltropfenaufbruch im industriellen MaRstab wie im PilotmaRstab
festgestellt werden. Dabei wurden kleinere Oltropfen fiir groBere Zerstaubungsdriicke festgestellt. Bei Unter-
suchung des Einflusses der Zerstdubergeometrie zeigen sich gréRere Unterschiede fir unterschiedliche Ein-
lassoffnungen im Vergleich zu unterschiedlichen Abmessungen des Diisenauslasses. Weiterhin konnte gezeigt
werden, dass die in AP 4 etablierten Prozess-Strukturfunktionen auch auf industrielle Prozesse lbertragen
werden kdnnen, was sich in Fits mit dhnlichen Bestimmungskoeffizienten wie im Pilotmalistab gezeigt hat.
Dabei konnte das scherratenbasierte Modell erfolgreich genutzt werden, um den Oltropfenaufbruch in Abhén-
gigkeit vom Zerstaubungsdruck im ersten Schritt bei hoheren Volumenstrémen, und in den nachsten Schritten
bei hoheren Viskositaten, komplexeren Systemen und hoheren Dispersphasenanteilen zu beschreiben.

Wirtschaftliche Bedeutung

Mit dem Vorhaben wird eine mechanistische Datengrundlage fiir die Oltropfenzerkleinerung wahrend der
Druckzerstaubung geschaffen, die eine zielgerichtete Verbesserung von Produkten bzw. Prozessen im Bereich
der Sprihtrocknung von Emulsionen zur Herstellung von pulverformigen Formulierungen mit mikroverkapsel-
ten lipophilen Komponenten ermdglicht. Diese ist nutzbar fir alle Unternehmen im Bereich der Lohnherstel-
lung von Aromen, der Herstellung von Lebens- und Futtermitteln, aber auch von Pharmazeutika und Kosme-
tikprodukten. Die Ergebnisse sind insbesondere fiir kleine und mittelstandische Unternehmen (KMU) von wirt-
schaftlicher Relevanz, da diese i. d. R. Uber kleinere Trocknungsanlagen verfiigen und schnell auf neue Pro-
duktanforderungen reagieren miissen. Dabei ist die Vermeidung von Produktausschuss sowohl aus finanziellen
Griinden als auch im Sinne der Nachhaltigkeit wichtig. So wird in der industriellen Herstellung angestrebt, im
ersten Anlauf die gewiinschte OTG in der gesamten Charge zu gewéhrleisten (First Time Right). Ohne genaue
Kenntnis der Abldufe in den einzelnen Prozessschritten ist dieses Ziel jedoch nicht sicher erreichbar. Gerade
KMU kénnen eine derartige systematische Aufklarung der prozessbedingten Einfliisse auf die OTG aufgrund
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fehlender Ressourcen nicht leisten. Daher sind die Ergebnisse eine wichtige Grundlage zur Erarbeitung von
Produktionskonzepten, mit denen spezialisierte Produkte mit kleinen Chargen und hoher Variationsmoglich-
keit hergestellt und auf verschiedene AnlagengrofRen skaliert werden konnen, ohne dabei Veranderungen an
der Formulierung vornehmen zu missen. Aufgrund der dadurch moglichen Verknipfung von Pilot- und Pro-
duktionsmalfistab konnen die Forschungsergebnisse auf lange Sicht direkt in die Entwicklung neuer Produkte
und Prozesse einbezogen werden. Dadurch werden insbesondere fir KMU die Kosten einer Produktentwick-
lung deutlich gesenkt, da vor allem teure Trial-and-Error-basierte Scale-up-Phasen und Produktionstests ver-

ringert oder vollstdndig umgangen werden kénnen.
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