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1 JOHDANTO

Toimeksiantajalta saadun aiheen tarkoituksena on tutkia kahden metallihydroksidituotteen
spraykuivausta eli selvittdd tuotteille optimaaliset kuivausolosuhteet seka selvittdd, kestivitko tuotteet
spraykuivauksen. Tutkimuksessa kaytettdvit aineet ovat kaksi ominaisuuksiltaan erilaista metallihyd-
roksidituotetta, joita on aiemmin kuivattu Ekato-lapakuivaimella sekd Memmert-uunilla, mutta timén
tyon tarkoituksena on selvittdd, voidaanko tuotteita kuivata tehokkaasti myos spraykuivaimella. Tutki-
muksen aikana syGtemateriaalista sekd kuivatusta materiaalista kerdtaan néytteitd ja ndytteistd analy-
soidaan toimeksiantajan laboratoriossa kattava joukko erilaisia analyysejd. Analyysituloksia vertaile-
malla selvitin, miten tuotteet kdyttdytyvit spraykuivauksessa, sekd arvioin muuttuvatko tuotteiden

ominaisuudet ja pysyyko tuote stabiilina.

Tuloksia vertailemalla aiemmin lapakuivaimella kuivattujen tuotteiden analyysituloksiin selvidi, so-
veltuuko spraykuivaus tdmén tyyppisten metallihydroksidimateriaalien kuivaukseen. Metallihydroksi-
dituotteita ja niiden rakennetta tutkittiin myds SEM-kuvauksella ja niitd vertaillaan vaihtoehtoisilla
menetelmilld aiemmin kuivattujen tuotteiden SEM-kuviin. Selvitin samalla myds toimeksiantajan
spraykuivaimelle parhaan soveltuvan pesutavan. Pesutavan tehokkuutta havainnoidaan visuaalisesti
tarkastelemalla ja analyysituloksia seuraamalla. Erityyppiset tuotteet saastuttavat toisen tuotteen siind
médrin, ettd ne niakyvit analyysituloksissa, mikéli vanhaa tuotetta on paitynyt vilmeisimmaén kuivatta-
van tuotteen joukkoon sekd analyyseihin. Tutkimukseen kuuluu myo6s kuivattujen tuotteiden sdilyvyys-
kokeiden suorittaminen, joissa seuraan tuotteiden stabiiliutta ja ominaisuuksien sdilymisti kuivauksen

jalkeen tietylld aikavalilla.



2 SPRAYKUIVAUKSEN TOIMINTAPERIAATE JA PARAMETRIT

Spraykuivaus on jo yli 150 vanha hyvin laajasti teollisuudessa kiytetty kuivausmenetelma. Ensimmaéi-
sen spraykuivaimen kehitti ja patentoi Samuel R. Percy. vuonna 1872 Yhdysvalloissa. Tdmaén jélkeen
spraykuivaimien kehitys on ollut huimaa ja kéytto yleistynyt teollisuudessa hyvin laajasti. Toinen maa-
ilmansota oli merkittdvaa aika spraykuivauksen historiassa; prosessi valjastettiin maitoteollisuuteen
maitojauheen jatkuvaan tuotantoon. Noiden aikojen jilkeen prosessi kehittynyt ja sitd on sovellettu
yleisesti teollisuudessa. Spraykuivaus erottuu muista kuivausmenetelmist sillé, ettd silld voidaan kui-
vata lietteend olevaa materiaalia seké spraykuivaus soveltuu myds erittdin monenlaisille raaka-aineille.
Spraykuivaus tuottaa hyvin virtaavaa pulverimaista tietyn partikkelikoon omaavaa kuivaa materiaalia.
Se on hyvin tuottava menetelma seké soveltuu useisiin erilaisiin sovelluksiin. (Anandharamakrishnan

& Iswrya 2015, 1.)

Spraykuivaus perustuu konvektioon eli [limmon siirtoon. Prosessin pddperiaate on poistaa kosteutta
laitteeseen syotettdvistd materiaalivirrasta [immon avulla seké hallita kuivausviliaineen kosteutta.
Menetelmin erikoisuutena on se, ettd kosteuden poistumista edistetddn sumuttamalla materiaalivirta
kuumaan kaasuatmosféiriin ja tuloksena on parempi kuivausnopeus. Mekanismi on helpommin ym-
mairrettivissd, kun spraykuivausprosessin muutokset jakaa vaiheisiin. Spraykuivaimen ldpi ajettavalle
materiaalille tapahtuu useita muutoksia ennen kuin se on kuivaa pulveria. Muutokset voidaan jakaa
neljdén pddvaiheeseen (KUVIO 1.): 1. syotelietteen sumutukseen, 2. sumun kontaktiin kuuman kaasun
kanssa, 3. kosteuden haihtumiseen seka 4. partikkeleiden erotteluun. (Anandharamakrishnan & Iswrya

2015, 1.)

Kuivausilman l&ammitin

|

e — B
Hajotinpydra (1) l

Syottosailio - Poistuva kuivausilma

(a) Pussisuodatin

Sybttépumppu

i Tuotteen keraysastia

KUVIO 1. Spraykuivaimen periaatekuva (Santos, Mauricio, Sencadas, Santos, Fernandes & Gomes
2018, 1.)



2.1 Syételietteen sumutus spraykuivaimeen

Sydételietteen muuttaminen sumuksi ja sumun saattaminen kosketukseen kuivausilman kanssa ovat
spraykuivauksen tunnusomaisia piirteitd. Oikeanlaisen sumuttimen valinta sekd sen toiminta on tér-
kedd korkealaatuisten tuotteiden saamiseksi sekd tuotteiden taloudellisen tuotannon saavuttamiseksi.
Sumutusvaiheessa on tarkedd luoda paras mahdollinen suihke optimaalisille haihtumisolosuhteille,
jotta padstddn vaadittujen ominaisuuksien tuotteeseen. Sumutuksen muodostamiseen kdytetddan joko
pyorivid hajotinpyorid tai suuttimia. PyOrivissd hajotinpyorissd kiytetddn hyodyksi keskipakoisvoimaa
janiitd on kahdenlaisia: hajotinpyorid (3) ja hajotinkiekkoja (1) ja (2). (KUVIO 2). Hajotinkiekoissa
on kiinteitd suoria tai kaarevia uria ja hajotinpyorissa on suuttimet, jonka lapi liete kulkeutuu. Suutti-
mien sumun muodostus perustuu paineeseen tai kineettiseen energiaan. Spraykuivaustarpeita varten on

kehitetty laaja valikoima suuttimia ja malleja. (Masters 1972, 15.)

L ‘.

7

KUVIO 2. Hajotinkiekkoja sekd hajotinpydrd (mukaillen O'Sullivan, Norwood, O'Mahony & Kelly
2019.)

Sumuttimen valinta riippuu sy6tteen luonteesta ja kuivattavan tuotteen ominaisuuksista. Kaikissa su-
mutintyypeissi lietteen sumutukseen kéytettidvissa olevan energian lisdédntyminen johtaa sellaiseen su-
muun, jossa pisarakoko on pienempi. Mikéli kéytettdvissad oleva sumutusenergia pidetdin vakiona,
mutta syottonopeutta kasvatetaan, tuloksena on suurempi pisarakoko. Sumutusaste riippuu myds syote-
lietteen nesteominaisuuksista, eli korkeamman viskositeetin ja pintajénnityksen arvot johtavat suurem-

piin pisarakokoihin samalla sumutukseen kdytettdvissd olevalla energiamééralld. (Masters 1972, 15.)

Pydriviin hajotinpydriin sydteliete syotetdédn keskitetysti halutulla nopeudella pyorivddn hajotinpyo-

rddn tai kiekkoon. Liete virtaa hajottimen keskeltd ulospdin kiihtyen ulkokehélle. Liete poistuessaan



hajottimelta hajoaa pisarasuihkeeksi. Pydrivit hajottimet muodostavat matalapainejirjestelmén. Tie-
tylle tuotteelle saadaan laaja valikoima ruiskutusominaisuuksia hajottimen nopeuden, syottonopeuden
ja sumuttimen suunnittelun avulla. Hajotinpyorien malleissa on siivet tai holkit. Siipid on korkeita, le-

veitd, suoria sekd kaarevia, holkkeja on pydreitd sekd nelion mallisia. (Masters 1972, 15.)

Teoriassa tyossa kuivatuille metallihydroksidimateriaaleille sopivin sumutintyyppi on hajotinpyoré,
koska metallihydroksidimateriaalien ominaisuudet ovat sellaiset, ettd paineilmatoiminen suutin voisi
tukkeutua helposti. Materiaalia kuivataan mahdollisimman korkealla kiintoainepitoisuudella syot-
teessd. Isolla hajotinpydrilld saadaan kehidnopeutta runsaasti ja siten sumun pisarakoko mahdollisim-
man pieneksi, niin tuotteen kuivaus paranee. Hajotinpyoréssa olevia suuttimia tulisi my0s olla mahdol-

lisimman monta, jolloin liete levidi laajalle alueelle ja pisaroituminen paranee.

2.2 Sumun kontakti kuivauskaasuun

Sumun ja kuivauskaasun kohtaaminen on tirkea tekiji spraykuivaimen suunnittelussa, koska silld on
merkittdva vaikutus kuivatun tuotteen ominaisuuksiin vaikuttamalla pisaroiden kdyttdytymiseen kui-
vauksen aikana. Sumun ja kuivauskaasun kontakti méérdytyy hajottimen sijainnin ja kuivauskaasun
sisddntulon suhteesta. Vaihtoehtoja on monia: lietteen syottd voidaan ohjata spraykuivaimen ylédosasta
tai alaosasta hajottimelle sekd kuivauskaasu voidaan ohjata usealla tavalla joko kammion yldosasta tai

alaosasta vastavirtaan tai samaan suuntaan syotesumun kanssa. (Masters 1972, 16-19.)

Kun syote ja kuivauskaasu kulkevat yhteisvirrassa kutsutaan menetelmié sisddnmenoulostulomenetel-
maksi. Tatd kdytetddn laajalti, erityisesti kun kisitellddn Idmpoherkkia tuotteita. Kosteuden poistumi-
nen on nopeaa ja kuivausilma jadhtyy vastaavasti. Tuote ei ole alttiina ldimpdhajoamiselle, koska tuot-
teen ldmpdtila sédilyy alhaisena, kun suurin osa kosteuden haihtumisesta tapahtuu. Yhteisvirtauskuivai-
missa voidaan kayttidd sekd pyorivilld hajottimilla olevia ettd suutintyyppisid hajottimia. Suutintyyppi-
silld voidaan ohjata kehaltd tulevien pisaroiden siteittdistd liikerataa, jolloin liiallinen tuotekertyma

kuivauskammion seindmain voidaan estdd. (Masters 1972, 16-19.)

Vastavirtamenetelmé on toinen vaihtoehto, jolloin sydtteen sumutus ja kuivauskaasun syotto tapahtu-
vat vastavirtaan. Tdma antaa kuivaimelle erinomaisen suorituskyvyn erinomaisella lammonkaytolla,

mutta se altistaa kuivimman materiaalin kuumimmalle ilmavirralle. Vastavirtamenetelmié kaytetdin



erityisesti suutintyyppisissd kuivaimissa, koska ylospéin virtaava kuivausilma vidhentéd suurten pisa-
roiden putoamisnopeutta sumussa, miki taas mahdollistaa riittdvén viipymisajan haihdutukseen kam-
miossa. (Masters 1972, 16—19). Teoriassa néille metallihydroksidimateriaaleille vastavirtamenetelma
olisi sopivin, koska tuote kestdisi timin menetelmin olosuhteet ja materiaali saataisiin kuivumaan pa-
remmin viipymén lisddntymisen myotd sekd kuivin materiaali kohtaisi kuumimman kuivausilman, jol-

loin kosteus saataisiin mahdollisimman matalalle.

On olemassa my0s kuivausmalleja, jotka sisdltdvit sekd yhteisvirtaus, ettd vastavirta-asettelut eli seka-
virtauskuivaimet. Tédmén tyyppiselld kuivaimella voidaan valmistaa karkeaa vapaasti virtaavaa jau-
hetta suhteellisen pienikokoisilla kuivaimilla. Kaikissa tapauksissa kuivauskaasun méard maarittaa
kosteuden haihtumisen vaikuttamalla sumun kulkeutumiseen kuivausalueen lapi, tuotteen konsentraati-
oon alueella ja missd médrin puoliksi kuivatut pisarat kulkeutuvat takaisin kuuman ilman alueelle. Va-
linta kuinka parhaiten saatetaan lietesumu kosketuksiin kuivauskaasun kanssa, riippuu aina kyseessé

olevasta tuotteesta ja sen ominaisuuksista. (Masters 1972, 16—19.)

Jos tuote kestdd kuuman kuivauskaasun ldsnédolon erittiin korkeissa lampdtiloissa ja kuivataan korkean
bulkkitiheyden tuotetta, joten vastavirta asettelu sopii erinomaisesti. Tuotehiukkasten huokoisuus on
alhainen johtuen pisaran vdhentyneesté taipumuksesta laajentua nopeasti ja murtua hathtumisen ai-
kana. Mikadli hiukkanen ei kestd korkeita lampétiloja, on kéytettdva vaihtoehtoisia kontaktimenetelmié
ja yhteisvirta jérjestelmé voi olla silloin sopiva. Kuumin kuivauskaasu kohtaa pisarat niiden enimmais-
kosteudessa. Nopea haihtuminen estdé korkeita pisaroinen lampdtiloja. Kuitenkin pisarat, jotka kdyvit
1dpi1 suuren haihtumisnopeuden, voivat hyvin laajentua ja murtua muodostaen ei pallomaisia huokoisia

hiukkasia ja tuotteella on usein pieni irtotiheys. (Masters 1972, 16—-19.)

2.3 Kosteuden haihtuminen materiaalista

Kosteus alkaa haihtua materiaalipisaroista, kun sumutetut pisarat kohtaavat kuivausvéiliaineen kuivaus-
kammiossa, tuloksena on liuottimen poistuminen materiaalista. Tamé ilmi6 heijastaa 1dampd- ja massa-
tasapainoon liittyvdd ongelmaa, joka johtuu liuottimen hdyrynpaineen ja sen osittaispaineen eron vai-
kutuksesta kaasufaasissa. Néin ollen kuuman kaasun ldmpétila laukaisee 1ammon siirtymisen kaasusta
pisaroihin, kun taas hdyrynpaineen ero aiheuttaa kosteuden siirtymisen pdinvastaiseen suuntaan. Tu-
loksena saadaan kuivia hiukkasia. Spraykuivausprosessin kuivauskinetiikkaan siséltyy useita vaiheita,

joilla on eri kesto ja erityistapahtumia. (KUVIO 3.) (Santos ym. 2018.)
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KUVIO 3. Lampétilankulku spraykuivauksen kuivauskinetiikassa (mukaillen Handscomb, Kraft &
Bayly 2009, 629.)

Vilittomasti sen jalkeen, kun kaasu ja pisara ovat kosketuksissa, 1amp0 siirtyy kaasusta pisaraan, mika
aiheuttaa pisaran lampdtilan nousun alkuperdisestd ldmpotilasta (B) vakioarvoon, tasapainohaihdutus-
lampdatilaan. Kuivausprosessi etenee vakio haihdutusnopeudella, eli nopea veden diffuusio pisaran yti-
mestd sen pinnalle mahdollistaa kosteuden jatkuvan poiston. Néin ollen pisaran pinta pysyy riittdvin
viilednd ja kosteudesta kylldstyneend, pitden lampdtilansa vakiona markalampdotilassa (BC). Marka-
lampdatila on nimitys kaasun lampdtilalle, kun se kyllastyy hoyryksi nesteestd. Tdma on alin lampdtila,
johon kuivauskaasu voi padstd haihtumisen viilentimisen seurauksena, eli kaasu jadhtyy, kun se kulut-
taa haihtumislamponsa. Téstd voimakkaasta kosteuden haihtumisesta seuraa myds pisaran kutistumi-

nen. (Santos ym. 2018.)

Kosteuden haihtuminen tapahtuu tasaisella nopeudella, kunnes pisaran vesipitoisuus saavuttaa kriitti-
sen arvon. Kun liuennut aine nesteessé lahestyy kylldstymispistettdin, muodostuu ohut kuori pisaran
pinnalle ja tdimén seurauksena haihtuminen hidastuu ja muuttuu riippuvaiseksi veden diffuusionopeu-
desta tdllaisen pinnallisen kuoren ldpi. Taémé merkitsee kuivauskinetiikan laskevan nopeusjakson al-

kua, ja samalla huomataan, kuinka hiukkasten lampdatila kasvaa (CD). Kun pisaran lampdétila saavuttaa



kosteuden kiehumispisteen, haihtuminen alkaa, miké vaatii suuren méérin energiaa (DE). Tama4 tar-
koittaa, ettd hiukkasia ei endd lammitetd ja kuivausprosessi etenee ulkoisen limmonsiirron avulla il-
masta hiukkaseen. Hiukkasen ldmpdtila nousee, kunnes se tulee yhtéd suureksi kuin ympérdivéin kaasun
lampdatila, mikd merkitsee kuivausprosessin pééttymista (EF). Kun kosteuden hoyrynpaine pisaran yti-

mestd ylittdd ympariston paineen (CF), saattaa muodostua kuplia pisaroiden sisdlle. (Santos ym. 2018.)

Onnistuneen siirtymisen pisaroista hiukkasiksi saavuttamiseksi tarvitaan prosessiolosuhteiden opti-
mointia. Kuivausmekanismin osalta kaksi merkittdvaa seikkaa vaikuttavat lopputuotteisiin suuresti:
vahimmaiislampotila, joka mahdollistaa liuottimen tiydellisen poiston ja hiukkasten oleskeluaika kam-

miossa, joka varmistaa riittdvan kuivausajan. (Nandiyanto & Okuyama 2011.)

2.4 Partikkeleiden erottaminen kuivauskaasusta

Kun pisarasta partikkeliksi muuntuminen on saatu paatokseen, kuivatut partikkelit on keréttédva. Tama
edellyttdd erottelumenettelyéd, jossa kuivatut hiukkaset erotetaan kuivauskaasusta. Tdma erotus tapah-
tuu yleensd kahdessa vaiheessa, joita kutsutaan ensisijaiseksi ja toissijaiseksi erotukseksi. Ensisijai-
sessa erotuksessa ttheimmait partikkelit kerdtddn kuivauskammion kartionpohjalle, kun ne laskeutuvat
sille. Toissijaisessa erottelussa hienoimmat tai pienimmat partikkelit siirretdén ulkoisiin laitteisiin,
joissa ne erotellaan kosteasta ilmasta. Yleisimmat kuivien partikkeleiden keradjit sisaltdvét syklonin,
pussisuodattimen ja sdhkdisen hiukkaskerdimen. Laitteilla on erilaisia tehokkuuksia ja joita kédytetddn
hiukkasten koon ja kosteankaasun mukana kulkevien hiukkasten seké lopputuotteen toivottujen omi-
naisuuksien perusteella. Lisdksi on yleistd kiyttdd markapesureita kuivien kerddjien jilkeen suoritta-

maan yliméardinen kaasunpuhdistusvaihe. (Nandiyanto & Okuyama 2011.)

2.5 Kuivausparametrit spraykuivauksessa

Kuivattujen tuotteiden lopullisiin ominaisuuksiin vaikuttavat joukko laitteistoparametreja, kuten sumu-
tintyyppi, kuivauskammion rakenne ja kerdéjan tyyppivalinta. Lisdksi erilaiset syotemateriaalien eri-
tyispiirteet ja prosessiparametrit ovat keskeisessd asemassa lopullisten hiukkasten ominaisuuksien
muodostumisessa, miké johtaa erilaisiin morfologioihin, kokoihin tai jidnnoskosteuden méériin. Siksi
on olennaista ymmartdd, miten nimi muuttujat vaikuttavat spraykuivauksen mekanismiin saavuttaak-

semme optimoidun toiminnan. (Anandharamakrishnan & Iswrya 2015, 22.)



Sumutuspaine on térked tekija spraykuivauksessa. Sumutusvaihe suoritetaan paineen alla, erityisesti
silloin kun sumutuslaitteina kdytetdan suuttimia. Tdssd prosessissa kéytetty paine vaikuttaa pisarakoon
muodostumiseen. Tietylle sumutuslaitteelle ja syoteratkaisulle pisaran koko pienenee sumutuspaineen
kasvaessa. Rotaatiohajottimessa pisarakoko pienenee hajottimen kierrosnopeuden kasvaessa.

(Anandharamakrishnan & Iswrya 2015, 22.)

Spraykuivaimen sydtemateriaaliliete pumpataan sumuttimelle sdddettdvissd olevalla nopeudella. Pitden
sumutuspaineen vakiona, pisarakoko kasvaa syottonopeuden kasvaessa. Tdméa on helppo ymmartéia,
ottaen huomioon, ettd suuttimella olisi sama energiamdari kaytettivanidén sumutusprosessissa suurem-
mille sy6ttomaérille. Ndin ollen pisarakoko pienenee vihemmaén, mik4 aiheuttaa pientd pienenemisti

koossa. (Anandharamakrishnan & Iswrya 2015, 23.)

Kun spraykuivaimen syton viskositeetti kasvaa, suuri osa suuttimelle sydtetystd sumutusenergiasta
kéiytetddn korkea viskoosisen lietteen aiheuttamien voimien voittamiseen. Tamén seurauksena jaa vé-
hemmin energiaa pisarakoon jakautumiseen, mika johtaa suurempiin pisarakokoihin. Kuten edelld
mainittiin, sumutus tapahtuu syotteen pintajannityksen héiriintymisen vuoksi. Tdma tarkoittaa, etti
syoteliuos, jolla on korkeampi pintajinnitys, haittaa sumutusprosessia. Tdssd mielessd ennen
spraykuivausprosessin aloittamista syotteet yleensid emuloidaan ja homogenisoidaan alentamaan niiden

pintajannitystd. (Iswarya & Anandharamakrishnan 2017, 72-73.)

Sisddnmenoldmpotila viittaa lammitetyn kuivauskaasun lampdétilaan, joka mitataan heti ennen sen
syottod kuivauskammioon. Sisddnmenokuivauskaasun lampoenergia kuvastaa sen kykya kuivata kos-
teat atomisoidut pisarat, ja siten korkeammat sisidnmenoldmpdotilat mahdollistavat korkeammat liuotti-
men haihtumisnopeudet. Kuitenkaan sisddnmenoldmpdtilaa ei tulisi lisdtd vain parempien kuivaustu-
losten saavuttamiseksi, koska silld on myo6s vaikutus ympardivédn ilman méarkilampdétilaan. Itse asiassa
alhaisemmat sisddnmenoldampdtilat johtavat alhaisempaan ympéroivan ilman mérkalampdtilaan, estden
ndin ollen lopputuotteen limpdhajoamisen. Siksi on jirkevia valita sisddnmenoldmpétila, joka on tasa-
painossa ndiden tekijoiden kanssa ja tdmaé tulisi tehdé syStemateriaalin ominaisuuksien mukaan. (Cal

& Sollohub 2010.)

Kuivauskaasun virtausnopeus on kuivauskammioon toimitetun kuivauskaasun tilavuus per aika yk-
sikkd. Suuret kaasuvirtausnopeudet lisddvéat hiukkasten litkkumista kammiossa, mikd minimoi ilman-

pisara-vuorovaikutusajan. Lisdksi on raportoitu, ettd mitd suurempi kuivauskaasun virtausnopeus on,



sitd suurempi tehokkuus saavutetaan pyOrremiisessi erotuksessa. Tama tarkoittaa, ettd kuivauskaasun
virtausnopeuden tulisi olla riittdvén alhainen varmistaakseen tdydellisen hiukkasen kosteuden poiston,

mutta toisaalta sen tulisi olla sopiva seuraavaa erotusmenettelyé varten. (Cal & Sollohub 2010.)

Ulostuloldmpétila on kuivatun hiukkasia sisdltdvin ilman lampdétila juuri ennen kuin sisdlto johdetaan
kerdyslaitteisiin. Teoreettisesti ulostuloldmpdtila on korkein 1dmpétila, johon kuivattua jauhetta voi
lammittad, vaikka vastavirtakuivaimissa lopputuote voi olla korkeampi ldmpotila kuin ulostulokaasu.
Ulostuloldmpdétila johtuu kaikista lamp6- ja massavaihdoista kuivauskammiossa, eika sit siksi séétele
suoraan operaattori. Se on kuitenkin riippuvainen parametreista, kuten sisdintuloldmpdétila, kuivaus-
kaasun virtausnopeus ja syotteen ominaisuudet (liuottimen haihtumisldmpétilasta ja pisaran kiintoai-

nekonsentraatiosta) (Anandharamakrishnan & Iswrya. 2015, 25.)

Viipymaaika kuivauskammiossa viittaa sumutettujen pisaroiden altistumisaikaan kuivauskammiossa ja
on toinen tirked tekijd, jolla on suora vaikutus lopputuotteen laatuun. Oleskeluajan tulisi olla tarpeeksi
pitkd varmistaakseen, ettd kuivausvaiheen padasiallinen tavoite saavutetaan, eli kuivien partikkeleiden
saaminen. Toisaalta on oleellista sdilyttdd tuotteen ominaisuudet, ja kun kuivatut hiukkaset altistetaan
pidemmille oleskeluajoille, lamp6hajoaminen voi tapahtua, erityisesti ldmpoherkilld materiaaleilla. On
vaikea ennustaa kokeellisesti kdytettdvad vihimmaisoleskeluaikaa, vaikka se voitaisiin arviolta laskea.
On kuitenkin huomattava, etti oleskeluaika on yleensd muutamia sekunteja (esimerkiksi yleisesti ot-
taen hienojen hiukkasten ei tulisi viipya kuivauskammiossa yli 10—15 sekuntia. (Schmitz-Schug,

Foerst & Kulozik, 2013.)

2.6 Vaihtoehtoiset kuivausmenetelmiit

Toimeksiantajan aikaisemmat analyysit, joihin nyt spraykuivaimella saatuja tuloksia verrataan, on kui-
vattu Ekato-kuivaimella sekd Memmert-kuivaimella. Ekato-kuivain on lapakuivain, joka on pilot-mit-
takaavan laitteistossa tilavuudeltaan 50 litraa. Kuivaimessa on hoyrylld lammitettdva vaippa, jolla
tuote saadaan lammitettyd 20-200 °C:seen. Kuivaintyyppi sopii matalan seké korkean viskositeetin
omaaville tuotteille. Kuivatun tuotteen saa poistettua séilion alaosasta pohjaventtiilin kautta. Sekoitin
on pystyakselilla yldosastaan kiinnitetty. Sekoitinelin menee hyvin ldhelle séilion reunoja kuitenkaan

osumatta niihin ja saa siten pidettyd materiaalin litkkeessd. Kuivaimessa on imuyksikko, jonka kautta
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saadaan kaasu seka liuotin poistettua materiaalista. Sdilioon voi syottéa kuivausviliaineeksi esimer-
kiksi ilmaa tai typped. Kuivain soveltuu 40 mbarin — 4 barin paineessa ajettavaksi. (Ekato Systems

GmbH, 2023.)

Memmert-kuivain on ldimpduuni, joka on laboratoriomittakaavan yleinen kuivausmenetelmé pienem-
mille ndyteméérille. Limpduuni on hyvin tarkasti sdddettdvissa ja yleisesti kiytossé oleva kuivain,
joissa olosuhteet jakautuvat tasaisesti kaapin sisilld sekd pysyvit stabiileina. Laimpduunin lampdtilan
voi sddtdd 20 ja 300 °C:n vilille. Limpokaappeja on painovoimaisella ilmankierrolla sekéd kiertoilma-
puhaltimella varustettuja malleja. Toimeksiantajalla oli kdytdssé kiertoilmalla varustettu Iampduuni,
jolla saavutetaan tasaisempi ldmpdtila uunin sisdlld, myds raskaasti kuormitettuna. (Memmert GmbH,

2023.)
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3 TOIMEKSIANTAJAN SPRAYLAITTEISTO

Toimeksiantajan spraykuivain SPR1 (KUVIO 1.) oli valmistajan GEA NIRO Atomizer, FU11 BAA
06-malli. SPR1 oli tilavuudeltaan 1,225 m? ja kammion siséhalkaisija oli 120 cm. SPR1 hajotinpyori
oli halkaisijaltaan 120 mm ja siind on 8 suutinta. SPR1-laitteistoon kuului syotemateriaalin liettopulppi
30PL4, jossa suodatettu metallihydroksidimérkdkakku lietetiin haluttuun kiintoaine-nestesuhteeseen.
Pulppiin kuului my6s sekoittaja, jolla pidettiin liete juoksevana. Metallihydroksidiliete pumpattiin let-
kupumpulla spraykuivaimen hajotinpydrélle, jolloin hajotinpyoréin pyoriessd suurella nopeudella liete
pisaroitui hajotinpy06rédn suuttimista keskipakovoiman ansiosta ja sekoittui kuumaan ilmavirtaan ja
heittdytyy spraykuivaimen kammion seindmille. Hajotinpydra sijaitsi keskelld, hieman kammion ka-

tonrajan alapuolella. (Toimeksiantajan tydohje 2021.)

Spraykuivaimen kammio oli sylinterinmallinen sykloni, johon johdettiin sdhkdvastuksilla haluttuun
sisddnmenoldmpdtilaan kuumennettua ilmaa. Ilmavirta saatiin aikaiseksi spraykuivaimen pussisuodat-
timen PSS7 jélkeen olevalla puhaltimella. Puhaltimen nopeutta sddtdmaéllé saatiin ilmavirta seké ha-
luttu alipaine kammioon. Toimeksiantajan SPR1 oli yhteisvirtauskuivain, jossa kuuma ilma johdettiin
kammion yldosasta hajotinpydridn ympériltd kammioon. Kuivausilma sekoittui pisaroituneeseen metal-
lihydroksidilietteeseen ja kuuma ilma kuivasi pisaroituneen lietteen tehokkaasti. Kuivattu metallihyd-
roksidi laskeutui kammion seindmiltd kammion pohjalle kuivina metallihydroksidipartikkeleina, josta
se ilmavirran mukana kulkeutui pussisuodattimelle PSS7, jonka tarkoituksena oli erottaa haluttu metal-

lihydroksidi ilmavirrasta. (Toimeksiantajan ty6ohje 2021.)

Puhdas ilma piési suodattimista 14pi ja poistui sieltd kaasunpesurille. Kaasunpesuri pesi ja puhdisti
poistoilmasta pussisuodattimen ldpi padsseet pienimmatkin kiintoainepartikkelit ennen kuin puhdis-
tettu ilma poistui taivaalle. Haluttu metallihydroksidi putosi pusseista pussisuodattimen pohjalle ja
sieltd edelleen lokerosyottimen ja pakkauspaikan PAK6-automaattiventtiilin avulla tuote vaa'an pééllé
olevaan tynnyriin tai sdkkiin. Tuotenidyte saatiin otettua pakkauspaikalta tynnyristi tai sékistd. Pussi-
suodattimessa oli suodatinpussien sisdpuolelle meneva paineilmalinja, joissa oli ajastimella ohjatut
magneettiventtiilit, jotka antoivat paineilmaiskun pussien siséltipéin tietyin ajastimeen sdédetyn ajan
vélein, jolloin pussien ulkopinnalle tarttuneetkin metallihydroksidipartikkelit putosivat suodattimen
pohjalle ja suodatin séilytti toimintakunnon. Laitteistoa ohjattiin ABB-prosessinohjausjérjestelmélla

seka kentéltd SPR1-ohjauspaneelista. (Toimeksiantajan tydohje 2021.)
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3.1 Lietteen sumutus SPR1

Pulppi PL4 on SPR1-sy6ttdliuoksen liettopulppi. Pulpin tilavuus oli 135 litraa ja siind on sekoitin, joka
pitéa lietteen juoksevana. PL4:n valmistetaan halutulla kiintoaine-nestesuhteella oleva metallihydrok-
sidiliete, joka syotetddn letkupumpulla SPR1-hajotinpyorélle. Metallihydroksidilietteen sydttonopeutta
ohjataan SPR1:n ulostulolampdétilan mukaan. Ulostuloldmpdtilalle asetetaan jokin haluttu lampétila ja
kun lampétila ylittyy, sddtopiiri alkaa lisétd lietteen syottomadrad letkupumpulle, kunnes 1ampdétila on
taas asetetulla alueella ja jos lampdtila menee alle asetetun arvon, joten sdatopiiri alkaa pienentda liet-
teen syottomadrad letkupumpulle, kunnes ldmpdtila on taas asetusarvossa. Metallihydroksidiliete kul-
keutuu hajottimen akselia pitkin hajotinpyorén suuttimille, josta metallihydroksidiliete pisaroituu su-

muksi ja sekoittuu kuumaan ilmavirtaan. (Toimeksiantajan ty6ohje 2021.)

3.2 Sumun kontakti kuivausilmaan seké kosteuden haihtuminen

Metallihydroksidisumu kohtaa kuivausilman, kun sisdén menevén ilman 1dmpétila on 300-350 °C,
joka oli todettu toimeksiantajan aikaisemmissa koeajoissa hyviksi, mutta matalammassakin 14mpoti-
lassa voidaan tarvittaessa ajaa. SPR1-lédpi virtaavan ilmanmaéra on noin 350400 Nm3/h, joka on to-
dettu sen olevan riittdva ilmanvirtaus aikaisemmissa toimeksiantajan kokeissa. Sitd voidaan tarvitta-
essa sddtdd puhaltimen nopeutta muuttamalla tai sddtdmalla imulinjan kisiventtiilid, mikali virtausta
paljon pienemmaiksi halutaan. Tamé vaikuttaa tuotteen viipyméén kuivaimessa. Ulostuloldmpétilaa oh-
jataan metallihydroksidilietteen syoton maéralla. Aikaisemmissa toimeksiantajan koeajoissa tuotteen
ulostuloldmpdtila on ollut metallihydroksidituotteilla 110—125 °C. (Toimeksiantajan koeajoraportti
2022.)

3.3 Partikkeleiden erottaminen kuivausilmasta

Kuivatut metallihydroksidipartikkelit erotettiin kuivausilmasta pussisuodattimen avulla. Kuivausilma
padsee kulkeutumaan pussisuodattimen suodatinletkujen lavitse ja sieltd edelleen kaasunpesurille. Kui-
vat metallihydroksidipartikkelit jadvit suodatinletkujen pintaan ja putoavat siitd edelleen PSS7-poh-
jalle, mistd lokerosy®étin siirtdd materiaalin edelleen pakkauslinjalle. Suodatinletkujen materiaalilla on

suuri vaikutus tuotteen saantoon, se erottaa tehokkaasti partikkelit ilmavirrasta eikd tuote paase karkaa-
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maan kuivausilman mukana. Liséksi suodatinletkujen ominaisuuksien tdytyy olla sellaiset ettd, ne kes-
tavit metallihydroksidimateriaalia ja riittivén kuumia olosuhteita seka ettei partikkelit tartu suodatin-

letkun pintaan ja tukkeudu. (Toimeksiantajan tydohje 2021.)

Kaytossd oleva suodatinletkutyyppi on Mikropul 118 x 1860 mm, ePTFE/MAR, PT5724GTSS360,
ePTFE membraanilla laminoitu meta-aramidi neulahuopa 475 g/m? jonka jatkuva limménkesto on 200
°C (Salonen 2023). Selvitettiin laitevalmistajalta, 16ytyyko sovellukseen muita parempia vaihtoehtoja,
koska havaittiin ettd SPR1-tuotteen ulostulolampdtilalla on suuri vaikutus lopputuotteen kosteuspro-
senttiin. Varteenotettavia vaihtoehtoja 16ytyi kaksi Polymide P84 sekd PTFE Teflon suodatinletkutyy-
pit, joilla ominaisuudet valmistajan mukaan ovat jopa paremmat kuin olemassa olevalla mallilla. (Salo-

nen 2023.)

Kuivattu metallihydroksidituote pakataan sisdpussillisiin 25 kg tynnyreihin tai 250 kg suursdkkeihin.
Materiaali siirtyy pussisuodattimelta lokerosyodttimen avustuksella 30PAK6 vaa'an péélld olevaan ke-
ruuastiaan. Vaa'an avulla saadaan pakattua halutun painoisia tynnyreiti tai suursikkeji. Lopputuote-
ndyte saadaan otettua keruuastiasta ndytekauhan avulla. Keruuastian ylépuolella on vield sulkuventtiili
milld saadaan keskeytettyd tuotteen tulo niytteenoton tai keruuastian vaihdon ajaksi. (Toimeksiantajan

tydohje 2021.)
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4 SPRAYKUIVAUKSEN JA PESUN OPTIMOINNIN KOEJARJESTELYT

Koeajot aloitettiin perehtymalld toimeksiantajan aiempiin tutkimuksiin seki tydohjeisiin. Selvisi etti
hieman erityyppisilld materiaaleilla, hajotinpydrédn nopeuden tiytyi olla vdhintddn 14 675 rpm (proses-
sin asetusarvo on 50 %). Normaalisti materiaalin pisarointi on silloin ollut riittivdd. Matalammilla ha-
jotinpydrdn nopeuksilla tuotetta oli alkanut kertyméén kammion seindmille. (Toimeksiantajan tydohje
2021.) Spraykuivauksia ajettiin yhteensi 28 koeajoa (TAULUKKO 1). Ensimmadiselle materiaalille
ajettiin laajemmalti erilaiset parametrit 1dpi yhteensé 26 koeajossa, joiden perusteella valittiin sitten
toiselle tuotteelle parhaat koeajoparametrit. Toista metallihydroksidimateriaalia oli rajallisesti saata-

villa koeajohetkelld ja ajettiin vain kaksi koeajoa tille tuotteelle.

Tuotteille ajettiin hajotinpyordn minimi- ja maksimiarvot, sekd muutamia pisteité sieltd valistd, 12 715
rpm (40 %), 14 675 rpm (50 %), 16 660 rpm (60 %), 20 615 rpm (80 %) ja 24 575 rpm (100 %) nopeu-
det. Spraykuivaimen kuivausilman sisddnmenoldmpétila aiemmissa kokeissa on ollut n. 300 °C. Nyt

ajettiin metallihydroksidituotteille 350 °C, 300 °C seké 250 °C. Sisddnmenoldmpdtila on hieman haas-
tava hallita, koska rajoittavana tekijana on kuivauskaasun lammittdmisen tarkoitettujen vastuspakettien

rajallinen teho. My0s kuivauskaasun virtaama vaikuttaa suoraan sisdédnmenoldmpdatilaan.

Ulostuloldmpdtila oli aikaisemmissa tutkimuksissa pidetty 110-125 °C:n lampdétilassa (Toimeksianta-
jan koeajoraportti 2022). Aiemmin oletettiin, ettd spraykuivaimen jélkeisen pussisuodattimen pussit
eivit kestdisi korkeampia lampdétiloja. Asia selvitettiin pussisuodatinvalmistajalta, ja kdytossé olevat
pussisuodattimen pussit kestévit jopa 200 °C:n jatkuvaa ldmpdtilaa. Ajettiin tuotteille maksimi- ja mi-
nimiulostuloldmpétilat sekd muutamia pisteitd sieltd valistd. Ajettiin 105 °C:n, 120 °C:n, 130 °C:n, 140

°C:n,160 °C:n, 190 °C:n ulostulolampdétilat.

Kuivauskaasunvirtaus oli aikaisemmissa toimeksiantajan ajoissa ollut 300350 Nm3/h, joka on ollut
hyvéksi havaittu (Toimeksiantajan koeajoraportti, 2022). Spraykuivainta ajettiin my0s selvisti laajem-
milla virtauksilla kuten 300 Nm?/h, 325 Nm?/h, 355 Nm?/h, 375 Nm?/h, 400 Nm?>/h, 425 Nm>/h ja 450
Nm?/h. Lopuksi ajettiin spraykuivainta my®és erilaisilla kiintoaine-nestepitoisuuksilla kuten 0,5 kg/1,

1.0 kg/l ja 1,3 kg/l.



TAULUKKO 1. Spraykuivausten ajoparametrit

AJO SISAAN- ULOS- HAJOTIN- KAASUN KAMMION-
NRO MENO TULO PYORA VIRTAUS PAINE
[°C] [°C] [%] [Nm?3/h] [mbar]

1 340 120 50 360 -5,1
2 340 130 50 355 -5,1
3 340 140 50 345 -5,1
4 340 160 50 325 -5,1
5 340 190 50 300 5,
6 330 105 50 380 -5,1
7 350 140 50 355 5,3
8 300 140 50 350 5,3
9 250 140 50 360 -5,9
10 310 140 100 380 -6,3
11 310 140 80 365 -6,1
12 320 140 60 365 -6,1
13 320 140 40 365 -6,1
14 260 140 80 450 9

15 260 140 80 425 -8

16 260 140 80 400 -7

17 275 140 80 400 &

18 280 140 80 395 -7

19 280 140 80 395 -7

20 310 140 60 385 -6,7
21 310 140 80 385 -6,7
22 310 140 100 385 -6,7
23 287 170 100 373 7,5
24 340 130 60 391 -6,5
25 300 140 80 391 &

26 300 140 80 391 -7

27 275 140 60 420 7,3

N
=]

260 150 100 427 -8,5



16

4.1 Kuivausparametrien selvitys

Ensimmadinen tutkittava materiaali oli pienen D50-partikkelikoon 3,5 um:n metallihydroksidimateri-
aali. Kuivauksessa oli tarkeéa, ettd se sdilyisi muuttumattomana partikkelikooltaan ja ominaisuuksil-
taan sekd hapetusaste saataisiin halutulle 2,4-2,5 tasolle ja tuote pysyméén stabiilina kuivauksen jél-
keen. Kuivauksen tavoitteena oli myds saavuttaa riittivan matala kosteusprosentti, mielelldén alle 0,5
%:n taso, silld ylimdérdisen veden jadminen materiaaliin lisdd tuotteen kuljetuskustannuksia, joten se ei

ole taloudellisesti kannattavaa.

Toinen tutkittava materiaali oli my0s kahdesta eri metallista valmistettu metallihydroksidimateriaali,
jonka D50-partikkelikoko oli 6 pm. Materiaalin tiedettiin pidéttdvin kosteutta luyjemmin ominaisuuk-
siensa, kuten korkean pinta-alan sekd huokoisuutensa takia ja siten olevan selvésti hankalammin kui-
vattava. Tarkedd tuotteessa oli myos se, ettd tuote sdilyisi stabiilina ja kosteus sekd hapetusaste saatai-

siin halutulle 2,8-2,9 tasolle.

Materiaaleja oli aiemmin kuivattu Ekato-kuivaimella ja Memmert-kuivaimella, joista oli analyysit ole-
massa ja niihin vertaamalla tutkin, miten materiaali kdyttaytyi spraykuivauksessa. Kuivatusta tuot-
teesta analysoitiin mm. kosteusprosentti, pinta-ala (SSA), tiheys, epdpuhtaudet, partikkelikoko (D50),
SEM-kuvat, murskatut SEM-kuvat, viri ja hapetusaste.

Kuivauskokeet aloitettiin spraykuivaimen useimmin kéytetyilld ajoarvoilla. Parametrien sdéto aloitet-
tiin tuotteen ulostuloldmpdtiloja muuttamalla, timén jélkeen kuivausilman sisddnmenoldmpétilaa ja
sitten siirryttiin muuttamaan hajotinpydrén nopeuksia. Seuraavaksi muutettiin kammion painetta ja
kuivausilman mairad. Lopuksi kun optimaaliset ajoarvot oli 16ydetty, niin muutettiin vield syoteliet-
teen kiintoaine-nestesuhdetta ja tutkittiin, miten tdmé vaikuttaa tuotteeseen. Joitain kokeita toistettiin

niiden tulosten luotettavuuden varmistamiseksi.

4.2 Spraykuivaimen pesutapa

Spraykuivain tiytyi puhdistaa ajojen vélissd huolellisesti, silld sprayn kammioon jéi toisinaan runsaasti
materiaalia, kuten huomamme kuvasta 1. Kuvassa 2 esitettynd puolestaan puhdistettu spraykuivaimen
kammio. Samanlaisten, mutta eri erdd olevien tuotteiden aikana spraykuivaimen puhdistaminen voitiin

tehdd kevyemmin kuin jos tuote vaihtuu, jolloin kontaminaatio riski on suurempi. Spraykuivaimen
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puhdistus alkoi aina siitd, kun edellinen koeajosarja paittyi. Aluksi kddnnetiin ajo tuotteelta vedelle eli
siirrettiin imuletku spraykuivaimen syotepulpista vesisdilioon ja laitettiin alasajoastia pakkauslinjan
loppupéédhan. Spraykuivainta ajettiin vedelld noin puolentunnin ajan, miké oli todettu toimeksiantajan
ailemmissa kokeissa riittavéksi, ettd syottdlinja ja pumppu puhdistuivat metallihydroksidilietteesta ei-
vitkd metallihydroksidilietteet jimdhtinyt linjaan tai pumpulle. Tdmén jilkeen spraykuivaimelle ja
pussisuodattimelle laitettiin paineilmatéryt paille, jolloin saatiin seindmiin tarttuneet partikkelit irtoa-
maan ja poistumaan linjasta imujen mukana. Kun tuotetta ei endé kertynyt alasajoastiaan, voitiin téryt
sammuttaa ja ajaa spraykuivain kokonaan alas. Seuraavaksi suljettiin imulinjan késiventtiili, ettd imut
saatiin kokonaan pois pééltd, ettei hapotusliete kulkeudu pussisuodattimille ja pakkauslinjalle saakka.
Spraylaitteistoa pestiin laimealla happoliuoksella sekd huuhdeltiin ionivaihdetulla vedell4 ja laitteisto
kuivattiin. Seuraavaksi spraylaitteistoa puulattiin uudella materiaalilla halutun ajan. Uutta materiaalia
ajettiin aluksi 25 kg puulausastiaan, jonka jélkeen varsinainen tuotteen kerdys alkoi. Jokaisen ajon ana-
lyyseistd sekd SEM-kuvista seurattiin peseytymisen onnistumista. Puulauksella tarkoitetaan sitd, etta
spraykuivainta operoidaan halutuilla parametreilla ja tuotteella tietynajan ja varmistutaan siitd, ettd ajo
stabiloituu ja linjalta tuleva tuote on varmasti vaihtunut kokonaan ennen kuin varsinainen tuotteen ke-

rdys aloitetaan ja viltetddn kontaminaatioriskit. (Toimeksiantajan tydohje 2021.)

KUVA 1. Puhdistamaton spraykuivimen kammio (Andersson 2023.)



KUVA 2. Puhdistettu spraykuivaimen kammio (Andersson 2023.)
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5 SPRAYKUIVAUKSEN JA PESUN OPTIMOINTIKOKEIDEN TULOKSET

Spraykuivauskokeita ajettiin useita koeajosarjoja, joiden vilissé spraylaitteisto hapotettiin ja pestiin.
Koeajosarjojen kesken myos tuli vastaan tilanteita, jolloin tuotetta kertyi kammion seindmille niin pal-
jon, ettd laitteiston joutui puhdistaa ja ndin puhdistamiseen l0ytyi sopivat menetelmaét ja puhdistumisen
onnistumista voitiin seurata koeajojen edetessd. Spraykuivauskoeajot ajettiin seuraavassa jéarjestyk-
sessd; aluksi sdddettiin tuotteen ulostuloldmpdtilaa, sisdédnmenoldmpdtilaa, hajotinpydridn nopeutta,
kuivauskaasunvirtausta, syotteen kiintoainepitoisuutta, uudelleen hajotin pydran nopeuksia eri jirjes-
tyksessd. Seuraavaksi valittiin analyysien perusteella parhaat arvot, riittivdn hyvét arvot mutta talou-
delliset, sitten kokeiltiin vield korkeimmalla mahdollisella kiintoaine-nestesuhteella ja lopuksi ajettiin
pidempi koeajo hyviksi havaituilla arvoilla. Toiselle metallihydroksidimateriaalille ajettiin kaksi koe-
ajoa tuotteen rajallisen saatavuuden takia koeajohetkelld. Ensiksi ajettiin edellisten koeajojen perus-
teella erinomaisilla ajoarvoilla koeajo ja seuraavaksi parhailla mahdollisilla. Kunkin koeajosarjan tuot-
teet analysoitiin laadunvalvontalaboratoriossa ja tuotteista mééritettiin pinta-ala (SSA), kosteuspro-
sentti (KOSTEUS %), hiilen pitoisuus (HIILIMAARA, C), partikkelikoko (D50,SPAN), hapetusaste,
Nama kaikki tulokset on taulukoitu ja esitetty alla olevissa kappaleissa. Kutakin koesarjaa on tarkas-
teltu etenkin kosteusprosentin suhteen ja ndmai tulokset on esitetty kuvaajin. Kaikista tuotteista otettiin
my0s SEM-kuvat, joiden avulla tutkittiin tuotteita visuaalisesti, mutta ndmé tulokset ovat salassa pidet-

tavid eikd nditd titen ole julkaistu.

5.1 Ensimmaéinen metallihydroksidimateriaali

Ensimmadisen koeajosarjan ajot 1-6; Ajol:n kuivauksen parametreiksi valikoitui aikaisempien ajojen
pohjalta kuivausilman sisdédnmenoldmpdtilaksi 340 °C, ulostulolampétilaksi 120 °C, hajotinpydrén no-
peudeksi 50 % (14 675 rpm) sekd kammion paineeksi -5,1 mbaria ja kuivausilman virtaukseksi 360
Nm3/h. Pulppiin lietettiin Oberlin-pestyd ja suodatettua metallihydroksidikakkua 74 kg ja ionivaihdet-
tua vettd 74 litraa. Materiaalia kuivattiin aluksi puulaamalla ja timén jdlkeen puhdasta tuotetta kerittiin
tuotesdkkiin 5-10 kg/koeajo. Ajo 2:n tuotteen ulostuloldmpdtilaksi muutettiin 130 °C, ajo 3:n ulostulo-
lampdatilaksi 140 °C, ajo 4:n ulostuloldmpdtilaksi 160 °C ja ajo 5 ajettiin maksimiulostulolammailla
190 °C, jota ylemmaiksi ldmpotilaa ei endé voinut nostaa tilla kuivausilmanvirtauksella, koska ldmmi-
tysvastuksien kapasiteetti ei riitd enempéén. Lopuksi vield ajettiin minimiulostuloldmpétilalla 105 °C

ajo 6, jolloin tuote ei endéd kuivunut riittdvésti ja materiaali alkoi kertyd kammion seindmille (KUVA
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3). Kuten kuviosta 4 huomataan tuotteen ulostuloldmpdtila vaikuttaa suoraan kuivatun tuotteen kos-
teusprosenttiin, eli mitd kuumempana materiaali tulee ulos, sitd matalampi kosteusprosentti on.

Ajoista 1-13 ei ole hapetusastemadritystd tehty vaarinymmarryksen takia ja ne jéivét analysoimatta.

Ulostulolampotilan vaikutus kosteusprosenttiin
0.8
0.71 0.71

0.7

0.6
0 0,47
@ 0.39
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% 0.31
¥ 0.3
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80 100 120 140 160 180 200
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KUVIO 4. Spraykuivaimen ulostuloldmpétilan vaikutus tuotteen kosteusprosenttiin

Taulukon 2 analyysituloksia tarkastelemalla huomataan, ettd tuotteen kosteusprosentti laskee ulostulo-
lampdatilan noustessa ja padstiddn lopuksi hyvin matalaan kosteuteen, jopa kuivempaan kuin vertailta-
valla Ekato-kuivatulla materiaalilla. Hiilen mééré on kuitenkin selvésti korkeampi varsinkin matalam-
milla spraykuivaimen ulostuloldmpdtiloilla, toisaalta hyvin korkeilla ulostuloldmpdétiloilla paéstién
hiilen méadréssi jopa alemmaksi kuin vertailu ndytteessd. Saatujen tulosten mukaan pinta-ala suurenee
korkeissa lampotiloissa ja on suurempi kuin Ekato-kuivatussa tuotteessa. Tuotteiden span kuitenkaan

el muuttunut merkittdvisti. SEM-kuvissa ei havaittu selkeitd muutoksia vertailtaviin analyyseihin.
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TAULUKKO 2. Ajojen 1-6 analyysitulokset sekd vertailtavan Ekato-kuivauksen tulokset

AJO ULOSTULO- SSA KOSTEUS HIILI- SPAN D50
NRO LAMPO MAARA, C

[°C] [m?/g] [Yo] [g/t] [pm]

1 120 4,31 0,71 1920 0,543 3.8

2 130 4,92 0,47 1586 0,526 3.8

3 140 6,38 0,39 1290 0,544 3.8

4 160 6,59 0,38 1148 0,552 3.8

5 190 6,61 0,31 1 104 0,544 3.8

6 105 3,72 0,71 1754 0,527 3,8

Ekato 4,89 0,34 1301 0,551 3.8

KUVA 3. Tuotetta kertynyt seindmiin matalan ulostulolampétilan takia (Andersson 2023.)

Toisessa koeajosarjassa ajoissa 7-9 tutkittiin sisédnmenoldmpdtilan vaikutusta tuotteeseen. Ajossa 7
sisddnmenoldmpdotilaksi asetettiin maksimi eli 350 °C (normaalilla kuivausilmanvirtauksella ei paasta
kuumempaan). Ensimmaéisen koeajosarjan tulosten perusteella hajotinpydrdan nopeudeksi valittiin 50
%, ulostuloldmpdtilaksi 140 °C ja kuivausilman virtaukseksi 355 Nm3/h. Ajossa 8 sisddnmenoldmpdti-
laksi muutettiin 300 °C, jolloin kuivausilman ldmmitysvastuksista joutui sammuttamaan 3 kW vastus-
paketin ja ajossa 9 laskettiin 1ampdtila 250 °C:n, jolloin joutui vield sammuttaa toisenkin 4,5 kW vas-

tuspaketin. Puhaltimen tehoa nostettiin my®ds, ettd lamp6tila saatiin laskemaan 250 °C:n ja pysyméaén
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siind. Havaittiin ettd tuotetta alkoi kertya spraykuivaimen kammion seinémille, joten lampétila oli liian
matala spraykuivaukseen, koska tuote ei endé kuivunut riittdvasti. Kuviota 5 tarkastelemalla ndhdéén,
ettd spraykuivaimen sisddnmenoldmpdtilan ja kosteusprosentin suhde on epédlooginen. Téma johtui
siitd, ettd edellisten ajojen paitteeksi spraylinjastoon oli jddnyt mahdollisesti kosteutta linjaston puh-
distusten myota ja ajon edetessd kosteusprosentti laskee, kun linjasto kuivuu. SEM-kuvissa ei havaittu-

muutoksia vertailtavaan analyysiin.

Sisaanmenolampotilan vaikutus tuotteen

kosteusprosenttiin
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KUVIO 5. Ajot 7-9 sisddanmenolampdtilan vaikutus tuotteen kosteusprosenttiin.

Analyysituloksia tarkastelemalla huomataan, ettd materiaalin pinta-ala kasvaa hieman ajojen edetessa.
Ajossa 7 pinta-ala on pienempi kuin vertailu tuloksissa, mutta ajoissa 8 ja 9 pinta-ala on suurempi.
Kosteus laskee ajojen edetessd kuumemmasta sisdédnmenoldmpdtilasta kylmempain, mikd on
epédloogista. Hiili on selvésti korkeampi kuin vertailtavalla tuotteella ja span on samaa tasoa kuin ver-

tailutuloksissakin. (TAULUKKO 3.)
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TAULUKKO 3. Ajot 7-9 Analyysitulokset seké vertailtava Memmert-kuivatun tulokset

AJO SSA KOSTEUS C SPAN D50
NRO [m*/g] [Ve] [g/t] [nm]
7 6,52 1,14 1169 0,531 3,8
8 7,34 0,93 849 0,528 3,8
9 7,61 0,56 721 0,530 3,8
Memmert 7,19 0,36 603 0,519 3,8

Kolmannessa koeajosarjassa (ajot 10—13) tutkittiin hajottimen nopeuden vaikutusta tuotteeseen. (KU-
VIO 6). Ajossa 10 hajottimen nopeus nostettiin maksimilukemaan 100 %:n (24 575rpm), ulostulolam-
potila pidettiin 140 °C:ssa ja sisddnmenoldmpdtilaksi valittiin 310 °C, koska kuivausilmanmaiiréin pe-
rusteella limpétila asettui helposti sille tasolle. Kuivausilman virtaus 365 Nm?/h ja kammion paineeksi
-6.1mbaria. Ajossa 11 hajotinpydrdn nopeus laskettiin 80 %:n (20 615 rpm), ajossa 12 hajottimen no-
peus laskettiin 60 %:n (16 660 rpm) ja ajossa 13 hajotinpydridn nopeus laskettiin 40 %:n (12 715)
jonka havaittiin olevan aivan liian matala. Pisarointi ei ollut endi riittdvén tehokasta ja tuote alkoi ker-

tyd kammion seindmille.

Hajotinpyorian nopeuden vaikutus
kosteusprosenttiin
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KUVIO 6. Ajot 10-13 Hajotinpyorin nopeuden vaikutus kosteusprosenttiin
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Analyysituloksia tarkastelemalla havaitaan, etti hajotinpyoridn nopeudella ei ole juurikaan vaikutusta
tuotteen pinta-alaan (SSA), partikkelikokojakaumaan (span) tai hiilipitoisuuksiin (HIILIMAARA, C)
(TAULUKKO 4). Kosteusprosentti tuotteessa laski, kun hajottimen nopeutta pienensi 100 %, 80 %:n,
60 %:n ja tdmén jilkeen alkoi kosteusprosentti nousta jyrkésti, kun tuote ei kuivunut enéi riittavasti.
40 %:n hajotinpyordn nopeudella pisarointi ei ole tehokasta ja tuote alkaa tarttua spraykuivaimen kam-
mion seindmiin kiinni kosteuden jdddessa liian korkealle tasolle (KUVA 4). Vertailtaviin analyyseihin
verrattaessa pinta-ala on korkeampi spraykuivatulla materiaalilla kuin Memmert-kuivatulla. SEM-ku-

vissa ei havaittu muutoksia vertailtavaan analyysiin.

TAULUKKO 4. Ajot 10—13 Analyysitulokset seké vertailtavan Memmert-kuivatun analyysitulokset

AJO SSA KOSTEUS HIILMAARA, C SPAN D50
NRO [m*/g] [Yo] [g/t] [pm]
10 8,40 0,62 679 0,524 3,7
11 8,32 0,60 637 0,524 3,7
12 8,31 0,49 700 0,524 3,7
13 8,46 0,91 666 0,524 3,7
Memmert 7,99 0,32 693 0,52 3,7

KUVA 4. Tuotetta kertyy kammioon pienelld hajotinpyorin nopeudella (Andersson 2023.)
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Neljannessd koeajosarjassa tutkittiin spraykammion paineen sekd kuivausilmanvirtauksen vaikutusta
ajoissa 14—16 (KUVIO 7). Ajossa 14 sdéddettiin kammion paineeksi —9 mbaria, jolloin kuivausilman-
virtaus on 450 Nm?/h, spraykuivaimen sisdinmenoilman limpétila oli tilldin 260 °C, puhaltimen te-
hon joutui nostamaan 78 %:n, tuotteen ulostuloldmpdtila oli edelleen 140 °C ja hajotinpydrin nopeus
saddettiin 80 %:n, koska edellisten kokeiden perusteella se oli riittdvd nopeus varmistaakseen hyvin
pisaroinnin. Ajossa 15 paineeksi siddettiin -8mbaria ja kuivausilmanvirtaus oli tidlloin 425 Nm>/h sek

ajossa 16 paineeksi sdddettiin -7mbaria kuivausilmanvirtauksen ollessa tilldin 400 Nm?/h.

Kuivausilmanmaaran vaikutus
kosteusprosenttiin
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KUVIO 7. Ajot 14-16. Kuivausilmanmaéiréin vaikutus tuotteen kosteusprosenttiin

Analyysituloksia tarkastelemalla havaitaan, ettd kuivausilmanmééré ei juurikaan vaikuta tuotteen
pinta-alaan. Kosteusprosentti puolestaan hieman putoaa ajojen 14 sekd 15 vililld ja edelleen ajon 16
vélill4. Hiilen pitoisuus on korkeampi spraykuivatuissa, kun vertailtavassa analyysissa. Hapetusaste
saadaan erinomaiselle tasolle, eikd hapetusasteessa ole juurikaan eroa ajojen vililld. Toimeksiantajalta
saatujen ldhtotietojen mukaan tuote on stabiilissa hapetustilassa, kun hapetusaste on ldhelld 2,30 en-
simmadisen metallihydroksidimateriaalin kohdalla (TAULUKKO 5). SEM-kuvissa ei muutoksia ver-

tailtavaan analyysiin.
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TAULUKKO 5. Ajojen 14-16 analyysitulokset sekd vertailtavat analyysit

AJO SSA KOSTEUS  HIILMAARA, HAPETUS- D50
NRO [m¥g] [%] C [g/t] ASTE [pm]
14 7,51 0,62 730 2,27 3,7

15 7,83 0,60 706 2,28 3,7

16 7,85 0,49 671 2,30 3,7
Memmert 7,47 0,52 623 2,42 3,7

Viidennessé koeajosarjassa (ajot 17—19) tutkittiin spraykuivauksen onnistumista erilaisilla kiintoaine-
nestepitoisuuksilla (KUVIO 8). Sydtettd valmistettiin laskennallisesti kolmella eri kiintoainepitoisuu-
della ja ajettiin jokainen koe samoilla ajoparametreilld. Kuivausilman sisd&nmenoldmpétila oli 280 °C,
ulostuloldmpétila oli 140 °C, hajottimen nopeus 80 % ja kammion paineeksi sdddettiin -7 mbaria ja
ilmanvirtaus oli noin 400 Nm*/h. Ajoarvot valittiin aikaisemmista ajoista saatujen analyysien perus-

teella, valiten parhaita tuloksia tuottavat arvot.

Syotteen kiintoainepitoisuuden vaikutus
kosteusprosenttiin
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KUVIO 8. Syétteen kiintoainepitoisuuden vaikutus tuotteen kosteusprosenttiin
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Analyysituloksia tarkastelemalla huomataan, ettid kosteusprosentti putoaa selvésti syotelietteen kiinto-
ainepitoisuuden noustessa. Tdméa on varsin loogista, koska silloin kosteutta on vihemmain poistetta-
vana materiaalivirrasta. Pinta-ala vaihtelee hieman ajojen vélilld mittaushajonnan takia ja hiilipitoisuus
on selvésti korkeammalla tasolla ajossa 17 ja laskee ajoissa 18 sekéd 19. Hapetusaste pédétyy hyville ta-
solle, koska se on hyvin ldhelld toimeksiantajalta saatua arvoa ja on samaa luokkaa ndiden ajojen vé-

lilla (TAULUKKO 6). SEM-kuvissa ei havaittu muutoksia vertailtavaan analyysiin.

TAULUKKO 6. Ajojen 17-19 Analyysitulokset seké vertailtavat analyysit

AJO SSA  KOSTEUS HIILI- SYOTTO- HAPE- D50
NRO MAARA,C  LIUOS PIT. TUS-
[m?/g] [%o] [g/t] [g/] ASTE [pm]
17 7,07 0,50 938 500 2,27 3,7
18 8,03 0,35 689 1 000 2,28 3,7
19 7,29 0,28 606 1300 2,25 3,8
Mem- 7,47 0,52 693 ei tiedossa 2,42 3,7
mert

Ajoissa 2022 toistettiin ajojen 10—12 kuivaus parametrit nyt eri jarjestyksessd niin, ettd ajettiin hajo-
tinpyordn nopeudet jarjestyksessd 60—80—-100 % (KUVIO 9). Sisddanmenoldmpdétilan, ulostuloldmpati-
lan sekd kuivausilman mééran ollessa vastaavat, koska oli epdilys siitd, ettd spraykuivauksen kosteus-
prosentti tuotteessa mahdollisesti pienenee aina koeajon jatkuessa pidempddn. Spraykuivaimen kam-
mio sekd muut osat sitoo ldmp6é hyvin pitkdédn ajon aloituksesta ennen kuin laitteisto on stabiilissa
lampdatilassa. Tama vaikuttaa lyhyemmissi ajoissa siten, ettd ajon alussa tuotteen kuivuminen on hie-

man heikompaa ja paranee ajon jatkuessa pidempaén kuten tuloksistakin sen huomaa.
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KUVIO 9. Hajotinpy6rin nopeuden vaikutus tuotteen kosteusprosenttiin.

Ajojen 2022 analyysituloksista havaitaan, ettd kosteusprosentti on selvisti korkeampi 60 %:n hajotin-
pyorin nopeudella ja pienenee ldhes puoleen, kun hajotinpydridn nopeuden nostaa riittdvén korkealle.
Hapetusaste nousee tuotteen kannalta stabiilille tasolle, eikd hajotinpydrén nopeudella ole siihen juuri-

kaan vaikutusta (TAULUKKO 7).

TAULUKKO 7. Ajojen 20-22 Analyysitulokset seki vertailtavat analyysit

AJO SSA KOSTEUS HIILIMAARA,C  HAPETUS- D50
NRO [m?/g] [%] [g/t] ASTE [pm]
20 6,51 0,64 777 2,23 3.8
21 7,20 0,31 708 2,25 3.8
22 7,07 0,36 616 2,26 3.8
Memmert 6,55 0,63 700 2,43 3,8

Ajoon 23 valittiin kaikista aiemmista ajetuista ajoista parhaimmaksi todetut parametrit pois lukien syo-
telietteen korkea kiintoainepitoisuus materiaalin rajallisen maaran takia. Hajotinpy6rdn nopeudeksi va-
littiin 100 % pisaroinnin maksimoimiseksi, ulostuloldmpdétilaksi 170 °C kammion paineeksi -7,5 mba-
ria. Ajoon 24 valittiin riittdvén hyvét parametrit tuotteen kuivausta ajatellen eli sellaiset arvot, joilla

saadaan vield tuotteen ominaisuudet halutulle tasolle aiempien koeajojen analyysien perusteella ja ettad
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spraykuivaimen ajaminen on vield mahdollista ilman ongelmia. Taloudelliselta kannaltakin on jérke-
vid valita sellaiset arvot, jolloin energiaa ei kulu turhaan. Valittiin hajotinpy6rdan nopeudeksi 60 %,
ulostulolampdétilaksi 130 °C ja kammion paineeksi -6,5 mbaria. Ajojen 23 ja 24 analyysituloksista ha-
vaittiin, ettd molemmilla arvoilla saadaan hyvia tuloksia kosteuden osalta, hapetusasteessa padstain
hieman isompaan lukemaan ajossa 23. Vertailtavan Memmert-kuivaukseen verrattuna
spraykuivaimella padstddn matalampaan kosteusprosenttiin, seké pinta-ala nousee hieman korkeam-

malle tasolle (TAULUKKO 8). SEM-kuvissa ei havaittu muutoksia vertailtavaan analyysiin.

TAULUKKO 8. Ajojen 23-24 Analyysitulokset

AJO SSA KOSTEUS HIILIMAARA,C  HAPETUS- D50
NRO [m?/g] [Ye] [g/t] ASTE [pm]
23 7,14 0,36 551 2,33 3,8
24 7,17 0,32 580 2,26 3,8
Memmert 6,23 0,37 625 2,43 3,8

Ajossa 25 padtettiin tutkia yksi ajo vield korkeammalla laskennallisella kiintoainepitoisuudella 1 500
g/l (TAULUKKO 9). Sydételiete on tdlloin jo todella sakeaa ja alkaa tulla sydtteen pumppaamisen
kanssa ongelmia, eikd materiaalia saanut tasaisesti syotettyd spraykuivaimelle. Ajo kuitenkin ajettiin ja
tuotteen ominaisuudet eivit endéd parantuneet kyseisessd ajossa. Ulostuloldmpdétilana oli 140 °C, hajo-

tinpyordannopeus oli 80 % ja kammion paineeksi valittiin aikaisemmin hyvéksi todettu -7mbaria.

TAULUKKO 9. Ajon 25 analyysitulokset

AJO SSA KOSTEUS HIILI- HAPETUS- SYOTTOLIUOS D50
NRO MAARA, C ASTE PIT.
[m?/g] [Yo] [g/t] [g/1] [nm]
25 7,28 0,41 674 2,20 1 500 3,8
Memmert 6,23 0,37 625 ei tiedossa 2,43 3,8

Ajossa 26 ajettiin yksittdinen pidempi kuivaus, missd kuivausparametrit pidettiin vakiona koko ajon
lapi. Ulostuloldmpétila oli 140 °C, hajotinpydridn nopeus 80 % ja kammion paineeksi valittiin — 7mba-
ria, tuotetta kuivattiin suurempi maéra ja tutkittiin miten pidempi ajo vaikuttaa materiaalin kayttayty-

miseen. Ajon 26 analyysituloksia tarkastelemalla huomataan, ettd tuotteen pinta-ala on kasvanut ver-
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tailuanalyysiin ndhden eiki tima ole enii mittaushajonnasta johtuvaa, kosteusprosentti, hiili seki ha-
petusaste ovat hyvilla tasolla (TAULUKKO 10). SEM-kuvissa ei havaittu muutoksia vertailtavaan

analyysiin.

TAULUKKO 10. Ajon 26 analyysitulokset

AJO SSA KOSTEUS HIILIMAARA,C HAPETUSASTE D50

NRO [m?*/g] [%o] [g/t] [pm]
26 9,47 0,55 572 2,26 3.8
Memmert 6,65 0,14 590 2,48 3.8

5.2 Toinen metallihydroksidimateriaali

Ensimmadisen metallihydroksidin koeajosarja oli laaja ja siitd saatujen tulosten perusteella toiselle eri-
tyyppiselle 6 pm:n korkean pinta-alan materiaalille suoritettiin kaksi koeajoa. Materiaalin rajallisen
saatavuuden takia koeajohetkelld kokeita ei ollut mahdollista suorittaa enempédi. Valittiin edellisen tu-
losten perusteella ensimmaéiseen ajoon arvot, joilla aiemmin pééstiin haluttuihin tuloksiin seké toiseen
kokeeseen selvisti erilaiset parametrit. Tutkittiin padstddnko myos tdssd kuivauksessa haluttuihin ar-
voihin tuotteessa. Ajoon 27 valittiin hajotinpyordn nopeudeksi 60 % ja ulostuloldmpdétilaksi 140 °C ja
kammion paineeksi -7.3 mbaria. Ajossa 28 nostettiin hajotinpydrén nopeus 100 %:n, ulostuloldmpétila

150 °C:n ja kammion paineeksi -8,5 mbaria

Ajojen 27 ja 28 analyysituloksia tarkastelemalla havaitaan, ettd kosteusprosentissa ei saavutettu halut-
tua 0,5 %:n tasoa vaan materiaali jdi hieman kosteammaksi. Pinta-ala seka hiilitaso kasvaa paljon
spraykuivauksessa verrattuna Ekato-kuivaukseen. Hapetusaste sen sijaan saadaan selvisti korkeam-
malle tasolle spraykuivauksessa (TAULUKKO 11). SEM-kuvissa ei havaittu muutoksia vertailtavaan

analyysiin
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TAULUKKO 11. Ajojen 27-28 analyysitulokset sekéd vertailtava Ekato-kuivauksen tulokset

AJO SSA  KOSTEUS HIILIMAARA,C HAPETUSASTE D50
NRO [m?/g] [%o] [g/t] [pm]
27 30,15 1,56 797 2,87 59
28 32,68 1,04 668 2,90 6,0
Ekato 26,46 1,07 174 2,54 6,4

5.3 Tuotteiden stabiiliuden seuranta

Koeajoista valittiin muutamia ajoja, jotka olivat saaneet lupaavimpia tuloksia. Ajoille 14, 19, 24 ja
28:n suoritettiin yhden kuukauden stabiilius seuranta. Seurantandytteet merkittiin 14,1, 19,1, 24,1 sekd
28,1 merkinngilld. Tuotteet sdilottiin sisdpussilla varustettuihin kannellisiin tynnyreihin kuukauden
ajaksi ja timén jdlkeen otettiin tynnyreistd uudet ndytteet ja analysoitiin ne. Saatuja tuloksia vertailtiin
alkuperdisiin, miten hapetusaste tai kosteusprosentti muuttunut. Analyysituloksia tutkimalla havaitaan,
ettd kosteusprosentti tuotteissa nousee siilytyksen aikana selvésti pois lukien ajo 28,1. Kosteus nousee
sdilytyksen aikana, koska tuotteet olivat sdilytyksessd ulkovarastossa missé, on lampétila ja kosteus
vaihteluita. Tuote imee itseensi kosteutta ilmankosteudesta. Ajo 28,1 kosteus oli jo kokeen alussa hie-
man korkeammalla tasolla, joten se ei ole yhtd herkka ilmankosteuden vaihteluille. Muuten tuotteiden
stabiilius seurannassa ei tapahdu merkittdvid muutoksia, hiilitason muutokset ovat normivaihtelua,
joka tulee ndytteenotosta, kdsittelystd sekd analyysistd. Visuaalisesti tuotteita tarkastelemalla niissd ei
huomaa varimuutoksia, raitoja tai sdvyeroja, joten timikin viittaa sithen, ettd tuotteet pysyvat stabii-

leina (TAULUKKO 12.)



TAULUKKO 12. Stabiilius seurannan analyysitulokset.
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AJO SSA KOSTEUS HIILIMAARA, C HAPETUS- D50
NRO [m¥g] [%] [g/t] ASTE [pm]
14 7,51 0,39 730 2,27 3,7
14,1 7,54 0,63 779 2,21 3,7
19 7,29 0,28 606 2,25 3.8
19,1 6,74 0,44 577 2,23 3.8
24 7,17 0,32 580 2,26 3,8
24,1 7,17 0,57 688 2,30 3.8
28 32,68 1,04 668 2,90 6,0
28,1 31,85 1,07 777 2,90 6,0

5.4 Spraykuivaimen pesutapa

Spraykuivaimelle 16ydettiin hyvid pesutapa. Kun spray oli ajettu alas, niin syottopulppi huuhdeltiin

ionivaihdetulla vedelld ja valmistettiin pulppiin hapotusliuos. 120 litraa ionivettd, 5 litraa rikkihappoa

(220g/1) seka 500 grammaa askorbiinihappojauhetta (100%). Pesuliuos siirrettiin syottopumpulla syot-

tolinjaa pitkin spraykuivaimen hajotinpyorille ja siitd edelleen kammion seindmille, jolloin kammio ja

syottolinjasto puhdistui kokonaan metallihydroksidista. Puhdasta ionivetti ajettiin vield hapotusliuok-

sen jalkeen 125 I, ettd kammio ja syottolinjasto saatiin huuhdeltua kunnolla. Spraykuivaimelle jaényt

kosteus saatiin pois avaamalla imulinjan késiventtiili, ettd laitteiston 1dpi saatiin ilmavirtaus aikaiseksi.

Liséksi kammion pohjaan kytkettiin paineilmaletku ja kuivattiin paineilmalla kammio seki linjapussi-

suodattimelle. Seuraava ajo laitettiin pédlle, kun spraykuivain oli kuivunut riittdvésti, tima voitiin tar-

kastaa visuaalisesti kammion seinédssé olevasta kurkistusluukusta. (KUVA 2.)

Tuotteenvaihdossa, jossa vaihtui kemiallisen tuotteen koostumus eikd vaan saman tuotteen erd, tarvit-

tiin laajempi pesuprosessi. Edelld mainittujen pesujen (ionivaihdettuvesi ja happopesu) liséksi suoritet-

tiin pussisuodattimien vaihto uusiin. Pussisuodattimen kansi avattiin ja poistettiin vanhat pussit, silloin

padsi pesemddn my0s pussisuodatin sisdltd sekd pussisuodattimelta pakkaukselle tulevan linjan. Kun

pussisuodatin pestiin, tdytyi myos pussisuodattimen alla oleva lokerosyotin laittaa paille ja pakkauslin-

jan loppuun kytked poistoletku, jolloin saatiin pesuvedet otettua hallitusti talteen ja pesu on turvallista




33

suorittaa. Pesun jidlkeen linja tiytyi jattdd auki kuivumaan vuorokaudeksi ennen uusien suodatin pus-
sien asennusta. Pesun onnistumista seurattiin visuaalisesti tarkkailemalla seké analyysituloksista seu-
raamalla, ettd nikyyko uuden tuotteen seassa jadmia vanhasta tuotteesta. Seuraavan kuivattavan tuot-

teen SEM-kuvista pystyttiin myds ndkemain, mikéli sielld oli jad&mié edellisestd tuotteesta.
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6 YHTEENVETO JA POHDINTA

Tyon tavoitteena oli selvittdd optimaaliset parametrit metallihydroksidituotteiden kuivaukseen seké se,
kestivitko tuotteet spraykuivauksen. Ensimmaisen metallihydroksidituotteen kuivauksessa SEM-ku-
vista tarkastelemalla havaittiin materiaalin sdilyttdvén erinomaisesti morfologiansa. Vertailtacssa
SEM-kuvia aikaisemmin Memmert- tai Ekato-kuivattuihin tuotteisiin séilyi tuote ennallaan tai ldhes
muuttumattomana. SEM-kuvat kuuluvat toimeksiantajalle salattuna toimitettuun materiaaliin eikd niitd
julkaista tissé tyossd. Spraykuivauksen jilkeen kosteusprosentti saatiin halutulle alle 0,5 %:n tasolle ja
hapetusaste nousi my0s 2,33:n tasolle eli hyvin ldhelle toimeksiantajan kertomaa teoreettista maksimia
2,5. Materiaali on fyysisiltd ominaisuuksiltaan sellainen, ettd se luovuttaa kosteuden pois helposti,
koska se ei ole kovin huokoinen materiaali ja sen pinta-ala ei ole erityisen suuri. Spraykuivaukselle
16ytyi erinomaiset parametrit, joten spraykuivausta voidaan kéyttda timén kaltaisen tuotteen kuivauk-
sessa. Stabiilius-seurannassa tuotteet pysyivit hyvin stabiileina. Ainoastaan kosteusprosentti tuotteissa
nousi hieman, mik johtui siité, ettéd tuotteet séilytettiin ulkoilmavarastossa, missd ilmankosteus ja lam-
potilanvaihtelut ovat suuria, joten tuotteet padsivit sitomaan kosteutta itseensd. Tuotteen pinta-ala hie-

man ajojen vélilld muuttui, mutta tima johtui suurimmaksi osaksi normaalista mittaushajonnasta.

Toisen metallihydroksidimateriaalin spraykuivauksen jdlkeen hapetusasteen havaittiin nousevan toi-
meksiantajan kertomalle stabiilille 2.9:n hapetustasolle ja titen tuote on hapettunut loppuun saakka.
Kun vertailtavan Ekato-kuivaimella kuivatun materiaalin hapetusaste oli jadnyt 2,54:n tasolle ja tima
viittaa sithen, ettd tuote ei ollut hapettunut loppuun saakka stabiiliksi. Materiaalin kosteusprosentti jdi
parhaimmillakin ajoarvoilla noin 1 %:n tasolle, joka johtuu materiaalin fyysisistd ominaisuuksista.
SEM-kuvia tarkastelemalla havaitaan tuotteen huokoisuus sekd vaahtomainen rakenne. Koska materi-
aali on huokoista ja erittdin korkean pinta-alan tuote, joten se pidittdd kosteutta hyvin ja siksi tuotteen
kuivaaminen matalaan alle 0,5 %:n kosteusprosenttiin vaatisi runsaasti energiaa. Spraykuivauksessa
havaittiin my0s materiaalista riippumatta, ettd materiaalin hiilitaso [g/t] nousee merkittévisti verrat-
tuna aikaisempiin kéytettyihin kuivausmenetelmiin. Tdmi johtuu todennikoisesti siitd, ettd joudutaan
kdyttdd niin kuumia olosuhteita spraykuivauksessa. Vertailtavilla kuivaimilla lampétilat ovat koko
ajon aikana maksimissaankin vain 110-140 °C. Spraykuivaimen sisddn menevin kuivausilman lampo-
tila taas on minimissdinkin sielld 250 °C:n tasolla, yleensd ldhempand 300 °C. Tuotteen pinta-ala paa-
sadantdisesti nousi spraykuivauksen jdlkeen, miké selittyy suurimmaksi osaksi mittaushajonnalla.

Spraykuivauksella voi kuitenkin olla pinta-alaan suurentava vaikutus, koska osassa kokeista pinta-ala
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kasvoi paljon, ettei se selity pelkéstidén mittaushajonnalla. Stabiiliuden seurannassa toinen metallihyd-
roksidimateriaali pysyi hyvin stabiilina, ainoastaan pinta-ala laski hieman, joka johtunee vield mit-
taushajonnasta. Pussisuodattimen suodatinpussin tyyppid muuttamalla voisi saada vield parannettua
tuotteen saantoa tihedmmain suodatinmateriaalin ansiosta, sekd suodatinpussin ldimpdétilan kestoa pa-
rannettua, titen kuivausldmpdtilaa voisi edelleen nostaa korkeammaksi. Tdma olisi varteenotettava
vaihtoehto jatkoa ajatellen. Spraylaitteistolle 10ytyi hyvé pesutapa, jolla saadaan kontaminaatioriskit
minimoitua tuotteenvaihdon vélissd. Pesuhappoliuoksella saatiin spraynkammio seki linjasto visuaali-

sesti tarkastelemalla seké analyysituloksia tarkastelemalla erittdin puhtaaksi.
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