Jonas G. Andersen
Hakon Brendryen
Eirik Leivseth

Utvikling av metode for produksjon
av celluleere mikrogranulater fra
glassavfall

Bacheloroppgave i Materialteknologi
Veileder: Kjersti Kleveland
Medveileder: Eivind @vrelid

Mai 2022

2
4
=
P

= a
Jole]
= v
[V}
_

o €
=23
=&
¢
[V

50%
@ -
g0
T
5 =
cd
23
c
DLL
2
S
<
~
u
c
x
[J]
o}
%]
9]
o
]
z

)
)
o
c
X
9]
=
o
-
9]
T
©
1S
—_
L
E
5
2
b=
%]
=

@ NTNU

Kunnskap for en bedre verden






Jonas G. Andersen
Hakon Brendryen
Eirik Leivseth

Utvikling av metode for produksjon av
celluleere mikrogranulater fra
glassavfall

Bacheloroppgave i Materialteknologi
Veileder: Kjersti Kleveland
Medveileder: Eivind @vrelid

Mai 2022

Norges teknisk-naturvitenskapelige universitet

Fakultet for naturvitenskap
Institutt for materialteknologi

@ NTNU

Kunnskap for ei betre verd






B NTNU @ SINTEF

INSTITUTT FOR MATERIALTEKNOLOGI

TMAK3001 - BACHELOROPPGAVE I MATERIALTEKNOLOGI

Utvikling av metode for produksjon av
cellulaere mikrogranulater fra glassavfall

Development of a method for the
production of cellular micro-granules
from glass waste

Forfattere:

Jonas Grov Andersen, Hakon Brendryen og Eirik Leivseth

Veiledere:

Kjersti Kleveland, NTNU og Eivind Qvrelid, SINTEF

SINTEF AS
IMA-B-15-2022
Apen oppgave

Var, 2022






Forord

Denne bacheloroppgaven er skrevet som den avsluttende oppgaven for bachelorstudiet i ingenigrfag:
materialteknologi, ved NTNU Institutt for materialteknologi. Bacheloroppgaven er skrevet i sin
helhet i lgpet varsemesteret 2022, ved NTNU Glgshaugen og NTNU Kalvskinnet. Oppgaven er
gitt av SINTEF AS og er en del av ProCase-prosjektet, et internasjonalt forskningsprosjekt basert
pé Island. Norske representanter i ProCase er selskapene Ophiolite AS og SINTEF AS. Begge
selskapene er involvert i oppgaven, hvorav SINTEF er hovedansvarlig for denne bacheloroppgaven.
Gruppen ble tildelt oppgaven etter a ha valgt den som fgrsteprioritet blant flere mulige oppgaver

hentet inn av Institutt for materialteknologi.

Forst og fremt vil vi rette en stor takk til vare veiledere, forsteamanuensis Kjersti Kleveland ved
NTNU og seniorforsker Eivind @vrelid ved SINTEF. Vi vil ogsd takke probleminnehaver Finn
Erik Solvang, styreleder i Ophiolite AS. Disse har alle bidratt til og veert sveert viktige i & styre
oppgaven var i riktig retning gjennom jevnlige mgter, samt supplert alt ngdvendig utstyr for a
kunne gjennomfgre oppgaven. Terskelen for a stille spgrsmal har veert mikroskopisk, noe som vi
er takknemlige for. Vi er ogsa sveert takknemlige for & ha hatt muligheten til & jobbe med denne
oppgaven. I lgpet av perioden vi har jobbet med dette har vi leert mye, bade akademisk innenfor
materialteknologi og ingenigrfag, men ogsa opplevd personlig modning, vekst og utvikling som

kommende ingenigrer.

Vi vil videre takke SINTEF i sin helhet for & ha gitt oss oppgave, arbeidsrom og produksjonsovn,
samt ressurser til & gjennomfgre og svare pa problemstillingen. Videre vil vi gi en stor takk til
avdelingsingenigr Andrey Kosinskiy ved NTNU for hjelp med laboratoriet pA NTNU Kalvskinnet og
karakterisering av resultater i SEM. Vi vil ogsa takke glassblaserverkstedet ved NTNU Glgshaugen

for ha hjulpet oss med & produsere glassutstyret som har veert ngdvendig til denne oppgaven.

Vi vil til slutt benytte anledningen til & takke hverandre for godt samarbeid med denne oppgaven,
og for & ha gjort varsemesteret motiverende, interessant og artig. Til slutt vil vi takke vare venner
og familie, som har stgttet oss under hele studietiden. Dette setter vi stor pris pa og har gjort de

siste tre arene uforglemmelige.

Trondheim 20.05.2022




Sammendrag

Formalet med oppgaven er & finne ett sett med prosessbetingelser for & ekspansjon av celluleere
mikrogranulater i stgrrelsesomradet 20-90 pm i en vertikal ovn med en oppadgéende gasstrgm. De
celluleere mikrogranulatene skal lages av resirkulert glass fra solcellepaneler. Oppgaven er gitt av
SINTEF AS, i samarbeid med Ophiolite AS, og er en del av det internasjonale forskningsprosjektet

ProCase basert pa Island.

Cellulzere mikrogranulater er mikroskopiske kuler laget av glass og et drivmiddel, som har en cel-
luleer porgs innvendig struktur. De bestar av mange sma porer, separert av tynne cellevegger.
Mikrogranulatene har som hensikt & erstatte hule glassmikrokuler, som blant annet brukes som
lettvektsagregater i betong og som termisk isolasjon. Hule glassmikrokuler har den egenskap at de
lett knuses og dermed blir ubrukelige. Pa grunn av den cellulezere strukturen téler cellulzere mikro-
granuler mer enn hule glassmikrokuler. De celluleere mikrogranulatene skal brukes som termisk

isolasjon pé geotermiske brgnner pa Island, samt at de kan brukes som lettvektsagregater i betong.

Fra konseptuelle ovnidéer, ble det designet en ovn med en vertikal og sylindrisk apning der et
kvartsrgr ble plassert. Gjennom kvartsrgret ble det tilfort en gjennomgaende gasstrgm. En ma-
tematisk modell ble laget for & forutsi den ngdvendige gassgjennomstrgmningen. Rastoffpulver
ble karakterisert med SEM og XRD for & sammenligne pulveret med produserte mikrogranulater.
Cellulzere mikrogranulater ble produsert i ovnen i flere rgr med ulik diameter og ved ulike gass-
gjennomstrgmninger. De produserte mikrogranulatene ble ogsa karakterisert med SEM og XRD

for a finne stgrrelsesorden og grad av ekspansjon til mikrogranulatene.

Det mest lovende resultatet av produserte mikrogranulater hadde en stgrrelse pa 30 pm. Disse
var produsert i et rgr med en diameter pa 26 mm og med en gassgjennomstrgmning pa 4 [/min.
Karakterisering gjennom SEM og XRD viser at de produserte mikrogranulatene er delvis porgse,

men porene er sma og det er potensiale for videre ekspansjon.

Under produksjonen av celluleere mikrogranulater ble det oppdaget flere feilkilder og forbedrings-
potensialer. Disse inkluderer at mekanismene for oppsamling og mating av rastoffpulver ikke var
optimale. Selv om det er produsert cellulzere mikrogranulater kan de ekspanderes ytterligere, noe
som kan gjgres ved & gke tiden de brukes i ovnen. Imidlertid er det vist at produksjonsprosessen

fungerer og kan brukes til & ekspandere celluleere mikrogranulater.
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Abstract

The purpose of this thesis is to find a set of process parameters for the expansion of cellular
microgranules, with a size distribution between 20—90 pm, in a vertical oven with a upward flowing
gas flow. The cellular micro-granules are to be produced from glass waste from solar panels. The
thesis is given by SINTEF AS, in cooperation with Ophiolite AS, as a part of the international

research project ProCase based on Iceland.

Cellular micro-granules are microscopic spheres that are made from glass and an expansion agent
and have a cellular structure internally. They consist of many tiny pores which are separated by
thin cell walls. The purpose of the micro-granules is to replace hollow glass microspheres, which are,
among other things, used as lightweight aggregates in concrete and for thermal isolation. Hollow
glass microspheres have the property that they easily break and become unusable. The cellular
microstructure makes the cellular micro-granules more durable than hollow glass microspheres.
The cellular microgranules will be used as thermal isolation in geothermal wells in Iceland, as well

as in lightweight aggregates in concrete.

From the conceptual oven designs, an oven with a vertical and cylindrical opening where a quartz
tube was placed, was chosen. There was a gas flow through the quartz tube. A mathematical
model was made to predict the required gas flow. The raw material powder was characterized
using SEM and XRD to compare the powder with the produced micro-granules. Cellular micro-
granules was produced in the oven with various tubes with varying diameter and different gas
flows. The produced micro-granules were also characterized with SEM and XRD to find the size

and the degree of expansion of the micro-granules.

The most promising result of the produced cellular micro-granules had a size of 30 um. These
were produced with a tube with a diameter of 26 mm and a gas flow of 4 I/min. Characterization
through SEM and XRD show that the produced micro-granules are partially porous, but the pores

are small and there is potential for continued expansion.

During the production of cellular micro-granules several sources of error and potential for im-
provements were discovered. These includes that the mechanisms for collection and feeding of raw
material powder were found to be sub-optimal. Although cellular micro-granules were produced
these could be expanded further, which can be done by increasing the time they spend in the oven.
Despite this, it is shown that the production method works and can be used to expand cellular

micro-granules.

iii
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Symbolliste

Symbol | Enhet

Cy — Dragkonstant for & regne ut dragkraften en partikkel opplever,
avhenger av geometrien til partikkelen

Py kg/m? Gasstettheten som avhenger av temperatur

Pg kg/m? Partikkeltetthet som avhenger om det er et celluleer
mikrogranulat eller en pulverpartikkel

A, m? Tverrsnittsarealet til en partikkel
v m/s Hastigheten til gassen som gér gjennom ovnen
m kg Partikkelens masse
g m/s? Akselerasjon grunnet tyngdekraften, med verdi 9,81 m/s?
\%4 m3 Partikkelens volum
Q m3/s Gassgjennomstrgmningen
l/min
Ay m? Indre tverrsnittsareal til rgret gassen strgmmer gjennom
Re — Reynoldstallet til gassgjennomstrgmningen
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Definisjoner

Denne oppgaven inneholder flere produkter det ikke finnes noe etablert norsk begrep pa. Derfor
derfineres det noen begreper som omtaler ulike produkter i produksjonsprosessen av cellulsere

mikrogranulater.

Glasspulver - Betenger pulveret som sammen med drivmiddelet danner rastoffpulveret. Bestéar

av nedknust glass.

Drivmiddel - Ett stoff som ved en gitt temperatur dekomponerer og danner en gass. Drivmiddelet
er partikler som ligger i stgrrelsesorden 1-5 mikron (um) og har en heksagonal krystallstruktur. Av

hensyn til probleminnehavers gnsker, blir ikke stoffet som utgjor drivmiddelet spesifisert videre.

Rastoffpulver - En blanding av glasspulveret og driviniddelet. Glasspulveret utgjor 98% av blan-
dingen. Blandingen sinteres ved en temperatur under dekomponeringstemperaturen til drivmidde-
let for sa & bli knust ned igjen. Dette er pulveret som varmes og blases opp og lager de celluleere

mikrogranulatene.

Cellulere mikrogranulater - Kulene som prosjektet skal produsere. Oppblast rastoffpulver,
som er porgse innvendige. De far en celluleer innvendig struktur, med mange sma porer og tynne

cellevegger.
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1 Innledning

Solcelleteknologi er et lovende alternativ nar det kommer til utfasing av fossile energikilder som kull
og gass for a gjgre energiproduksjon mer baerekraftig. Med en global etterspgrsel fra 51GW i 2015
til 125,6GW i 2021 vises det at solcelleteknologi har et stort potensiale til & bli en ledende teknologi
for utvikling av fornybar energi i fremtiden.[1, 2] Den gkende bruken av solcellepaneler vil derimot
medfgre store mengder avfall, der det forventes en avfallsstrgm péa 3 millioner tonn per ar de neste
20 arene og mellom 60-78 millioner tonn totalt innen ar 2050.[3, 4] Denne mengden End of Life
(EOL) produkter fra solceller kan gi negative beerekraftskonsekvenser og det er derfor viktig med
riktig avfallshandtering for resirkulering og gjenvinning av ravarene som finnes i solcellepanelene.
Solcellepaneler inneholder store mengder glass som potensielt kan gjenbrukes etter resirkulering og

ett mulig bruksomrade for glasset er celluleere mikrogranulater.

Cellulzere mikrogranulater (CMG) er mikroskopiske kuler av keram, i mikrometerstgrrelse, som
har en celluler porgs innvendig struktur. Mikrogranulatene bestar av mange sma porer, som er
separert av tynne cellevegger. Dette gir mikrogranulatene blant annet hgy styrke under kompre-
sjon, lav vekt og gode flyteegenskaper. Den porgse strukturen gjgr ogsa mikrogranulatene til en
god termisk isolator. Bruksomradene for celluleere mikrogranulater er blant annet som superisola-
sjon for hgytemperatur applikasjoner, og som lettvektsaggregater i betong for flytende strukturer.
De celluleere mikrogranulatene har som hensikt & vaere bedre enn og erstatte hule glassmikrokuler
(HGM) som finnes idag. Det er produsert celluleere granulater kommersielt av selskapet Poraver,
men disse har ulik produksjonsmetode og stgrrelsesorden en de som skal produseres i denne oppga-
ven [5]. I tillegg har Poraver sine celluleere granulater andre bruksomrader. Figur 1 viser et celluleer

granulat, som er mye stgrre enn de som skal produseres i denne oppgaven, laget av Poraver.

Figur 1: Celluleer granulat, med en diameter pa 3 mm, laget av Poraver [6]




HGM er sfeeriske partikler i mikrometerstgrrelse som vanligvis bestar av glass. [7] Kulene er hule,
med kun en tynn yttervegg. De funksjonelle egenskapene til HGM avhenger av material og prosess-
valg der egenskapene som ofte vurderes kan variere alt fra fysiske egenskaper som tetthet, termisk
konduktivitet og optiske egenskaper, til kjemiske egenskaper.[7] Det store utvalget av egenskaper
som kan endres pa gjor HGM attraktivt i et bredt spekter av bruksomréder blant annet innen olje

og gass industrien, maling og belegg, kosmetikk, og medisin.[7]

Imidlertid er et problem med HGM at de lett knuses, og da mister sine funksjonelle egenskaper.
Selv om kun en liten del av ytterskallet far en skade, kan det fgre til at hele kulen blir ubrukelige.
Ved & bruke CMG innfgres en cellestruktur som gker styrken til kulene, samt at det skal mer
til for at de blir ubrukelige. Hvis en del av den ytre strukturen til de celluleere mikrogranulatene
blir gdelagt vil kun en liten del av den totale strukturen bli ubrukelig. Dermed er de celluleere

mikrogranulatene sikrere og far en lengre levetid enn HGM.

ProCase er et internasjonalt forskningsprosjekt som har som hensikt a produsere et belegg for a
beskytte stalhylser i geotermiske brgnner mot korrosjon og som termisk isolasjon. [8] Prosjektet er
basert pa Island og har sammarbeidspartnere i flere land, med start i 2021 og slutt i 2024. I Norge
er Ophiolite AS og SINTEF AS partnere. Et mulig bruksomrade for celluleere mikrogranulater er
nettopp som isolasjon i geotermiske brgnner. Det er gjennom de overnevte selskapene at gruppen

har fatt tildelt oppgaven pa a finne en mulig produksjonsmetode for celluleere mikrogranulater.

Cellulzere mikrogranulater produseres ved at glasspulver blandes med et drivmiddel. Dette sintres
til et fast stoff, som brytes ned til et fint rastoffpulver. Ved riktig temperatur vil glasspulveret
begynne & mykne, mens drivmiddelet dekomponeres til en gass. Dette fgrer til at mikrogranulatene
vokser og blir porgse. Produksjon pa denne maten er blitt gjennomfgrt pa en liten skala, med
partikler enkeltvis. Imidlertid er utfordringen & skape en produksjonsprosess for & kunne produsere

flere cellulzere mikrogranulater samtidig, i riktig stgrrelsesorden.

En mulig produksjonsmetode gar ut pa a produsere cellulsere mikrogranulater i en vertikal ovn
med en oppadgaende gasstrom. Rastoffpulveret blir matet i bunnen av ovnen, og ved & kontrollere
gassgjennomstrgmningen er det mulig & kontrollere hvor lenge pulveret bruker gjennom ovnen
og blir til celluleere mikrogranulater. Dette er en prosess som er kontinuerlig, der de produserte
mikrogranulatene blir samlet opp over ovnen. Imidlertid er det flere prosessbetingelser som ma

bestemmes.

Problemstillingen for denne oppgaven er & finne ett sett med prosessbetingelser for ekspansjon av
celluleere mikrogranulater i stgrrelsesomradet 20-90 pm med den overnevnte produksjonsproses-
sen. Disse prosessbetingelsene inkluderer a finne mest mulig optimale gassgjennomstrgmninger og

temperaturer for & f& produsert cellulzere mikrogranulater.




2 Teori

2.1 Solcellepaneler

2.1.1 Solcellepanelets bestanddeler

Dagens solcellepaneler bestar av 5 forskjellige deler som settes sammen til de brukbare panelene.
Fra bunnen av starter det med en bakplate hvor festepunkter og koblingsbokser blir festet. Videre
vil det veere brukt et innkapslingsmiddel som skal feste solcellemodulen fra begge sider. Over det
fremste innkapslingslaget vil det legges en stor glassplate som blir s& festet med en ramme. En

visualisering av de forskjellige lagene ser man i Figur 2.[9]

Frame
Glass
Encapsulant

Solar Cells

Encapsulant

Backsheet

)

Junction Box

Figur 2: De forskjellige lagene som bygger opp et solcellepanel [9]

Bakplaten til solcellepaneler lages av materialer med lav termisk motstand samt at den ma kunne
hindre at vann og vanndamp kommer inn til solcellemodulen. De fleste bakplatene er laget av
tedlar som er et polymer. Solcellemodulen er festet til bakplaten og glassplaten. Festemiddelet
som blir brukt pa begge sidene er et gjennomsiktig materiale med lav termisk motstand. Ofte blir
det brukt Ethylen-vinylacetat (EVA) som festemiddel. Glassplaten som blir festet pa framsiden av
solcellemodulen er som regel laget av herdet glass som har lavt jern innhold. Denne glass typen er

brukt da den er billig, sterk og har egenskaper som gjgr at de er lett & vaske og resirkulere.[9]

2.1.2 Resirkulering av solcellepaneler

Solcellepaneler har en estimert levetid mellom 25-30 ar. Arsaker til dette er blant annet at klima-
pavirkninger fgrer til degradering av solcellene og at kapasiteten til solcellene synker, noe som
gjor dem mindre effektive over tid. Derfor blir solcellepaneler byttet ut for & s implementere nye

generasjons solceller med hgyere kapasitet.[10] Dette vises i dag der forste generasjons solceller som




er 25 ar gamle er i ferd med a byttes ut mot nyere generasjoner. Samfunnet befinner seg dermed i
startfasen av der hvor resirkulering av solcellepaneler er mulig, noe som apner opp for baerekraftige
og gkonomiske muligheter. Gjennom resirkulering av solceller kan forskjellige materialer gjenvinnes
og brukes pa nytt. Dette kan bidra med & blant annet redusere de negative baerekraftskonsekven-
sene som kommer med primeerproduksjon av ravarene samt bidra med a skape et sirkulert livslgp
for ravarene som gjenvinnes. Resirkulering av solcellepaneler vil ogsa kunne bidra med & skape
en mer sirkuleer gkonomi, og det er estimert at verdien pa ravarene som kan gjenvinnes vil né 4
milliarder kroner innen 2030 og 133 milliarder kroner innen 2050.[11] Et solcellepanel inneholder
materialer med en vektandel pa 54,7% glass, 12,7% tetningsmiddel, 3,1% silisium og 19,5% andre
materialer.[2] Den store mengden glass i solcellepaneler gjor det til en ypperlig kilde til resirkulert

glass.

2.2 Glassegenskaper

Glass, fra blant annet solcellepaneler, har den egenskap at det kan resirkuleres i det uendelige
uten tap av kvalitet og renhet [12]. Resirkulert glass kan anvendes i mange mulig bruksomradet.
Ett bruksomrade for resirkulert glass er for a lage lettvektskuler, CMG og HGM, som produseres

gjennom varmebehandling av glass.

De mekaniske egenskapene til glass endres nar det varmes opp. I motsetning til mange andre
materialer endres ikke glass fra fast stoff til flytende vaeske ved én gitt temperatur. Istedenfor
skjer det over et temperaturintervall, hvor viskositeten til glasset er omvendt proporsjonal med
temperaturen. I romtemperatur er glass sveert sprgtt, med hgy viskositet. Ved en gitt temperatur,
kalt glasstemperaturen (T}), vil viskositet bli lavere, noe som ferer til at glasset blir mindre sprgtt

og mer flytende.

Den vanligste typen glass kalles floatglass, og produseres ved & ha en smeltet glassmasse i et me-
tallbad [13]. P4 grunn av produksjonsprosessen har det lite forurensinger og er ikke giftig. For en
type floatglass, soda-kalkglass, ligger T, pa 468 °C' [14]. Glasstemperaturen er lavere enn smelte-
temperaturen (7)), som for soda-kalkglass ligger pa 1473 °C. Ved smeltepunktet vil viskositeten
veere s lav at glassmassen blir flytende. Nar glassmassen er helt flytende vil den ikke kunne holde

pa noe gass. Figur 3 viser hvordan viskositeten soda-kalkglass avhenger med temperatur [15].
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Figur 3: Viskositeten til soda-kalkglass som en funksjon av temperatur [15]

Fra figuren vises det at ved sigetemperaturen (Strain point), pa 468 °C' vil soda-kalkglass begynne &
sige, og viskositeten begynner & endre seg. Ved glodetemperaturen (Annealing point) ved 502 °C vil
intern spenning drives ut av glasset. Soda-kalkglass har en mykningstemperatur (Sofotening point)
pa 684 °C. Dette er temperaturen hvor det er mulig & forme glasset. Viskositeten er fortsatt relativt
hgy. Arbeidstemperaturen ( Working point) ligger pa 1016 °C' og er makstemperaturen for forming
av glasset. Viskositeten til soda-kalkglass blir da sa lav at glassmassen blir for flytende til 4 kunne
bli handtert. Smeltepunktet (Melting point) for soda-kalkglass ligger pa 1473 °C. Viskositeten er
da sa lav at glassmassen blir til en vaeske. Ved & ha kontroll pa viskositeten til glasset, gjennom

kontrollering av temperaturen er det mulig & produsere ulike lettvektskuler.

2.3 Lettvektskuler

2.3.1 Hule glassmikrokuler

Hule glassmikrokuler (HGM) er sfeeriske mikrokuler med en diameter mellom 10 — 200 pm som er
hule innvendig og som bestar av tynne vegger av glass med en tykkelse fra 0.5 — 2.0 pm. Typiske
egenskaper som karakteriserer hule glassmikrokuler er den lave tettheten, som kan ligger mellom
80— 700 kg/m3, lav termisk konduktivitet og relativt hgy styrke under kompresjon. Dette gjgr hule
glassmikrokuler attraktive i bruksomrader der hvor det gnskes & gke volum uten a gi betraktelig k-
ning i masse, eller i bruksomrader der oppdrift er gnskelig. Et av de stgrste bruksomradene til HGM
er som fyllmaterialer til polymerer, der mikrokulene kan redusere krymping og viskositet under
stopning samt gi mulighet til endring av de termofysiske egenskapene til materialet.[16] HGM har
ogsé bruksomrader innen byggindustrien, der slike kuler kan brukes blant annet i skummaterialer,
betong, maling og belegg. Olje og gass industrien er eksempler pa andre brukeomrader hvor HGM

kan benyttes, der de ofte brukes som lav-tetthets borevaeske eller som isolasjon i dyphavs stigergr.




I tillegg til byggindustrien, og olje og gass industrien, kan HGM ogsa brukes til hydrogenlagring

eller innen legemiddelindustrien blant annet for kontrollering av doseringer i medisiner.[17]

Imidlertid er et problem med HGM at de lett knuses. P4 grunn av sin tynne yttervegg og hule
innside vil et lite hull pa kulen gjore glassmikrokulen ubrukelig. Figur 4 viser en knust hul glass-

mikrokule.

20 HV mag 0| WD |mode| = 40um
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Figur 4: En knust hul glassmikrokule, som viser hvordan den ser ut innvendig [18]

2.3.2 Produksjonsmetoder for hule glassmikrokuler

Det finnes flere ulike metoder for & produsere hule glassmikrokuler, blant annet gjennom flamme-
spraypyrolyse (FSP), laserfusjon, solgel, roterende lysbue eller plasmaspray. [19] Felles for disse
produksjonsmetodene er at det vanligvis tilsettes drivmiddel i et glasspulver, der drivmiddelet
brytes ned til ulike gasser nar det utsettes for hgye temperaturer. Dette far glasspartiklene til &
ekspandere over tid frem til de er sfeeriske glassmikrokuler som er hule innvendig. Ett eksempel pa

et drivmiddel som brukes idag er SiC.[20]

2.3.3 Celluleere mikrogranulater

Cellulaere mikrogranulater er keramiske lettvektskuler som er sfeeriske med en gjennomsnittlig tett-
het mellom 100 — 300 kg/m? og diameter mellom 20 — 90 um [21]. CMG er innvendig porgse og
bestar av en celluleer struktur, noe som gir dem utmerket flyteegenskaper og hgy styrke under

kompresjon. De produseres ved at knust glass og et drivmiddel med en stgrrelse mellom 1-5 pum




blandes og utsettes for en temperaturer hgyere enn mykningspunktet til glasset og dekompone-
ringstemperaturen til drivimiddelet. Dette fgrer til at drivmiddelet forbrennes og danner bobler
med en fast cellestruktur som stgrkner nar temperaturen senkes under mykningspuktet til glasset.
Den celluleere strukturen gjgr celluleere mikrogranulater til et utmerket material for varmeisola-
sjon i tillegg til flere av de samme bruksomradene som hule glassmikrokuler. I tillegg forer den
celluleere strukturen til at de funksjonelle egenskapene til CMG bevares néar kulene blir skadet,
imotsetning til hule glassmikrokuler som vil kollapse og miste sine egenskaper. En illustrasjon av
hvordan et cellulzert granulat ser ut innvendig vises i Figur 5. Granulatet er laget av Poraver, og

har en stgrrelse pa 3 mm.

Figur 5: Tversnitt av et celluleer granulat produsert av Poraver, som viser cellestrukturen [6]

Poraver er et tysk selskap som blant annet produserer celluleere granulater [5]. Granulatene er laget
primeert for byggenaeringen, som lettvektsagregater i betong. Granulatene er laget av glass og finnes
i ulike stgrrelser, men mindre stgrrelser har hgyere tetthet. For de granulatene i stgrrelsesomradet
40 — 125 um ligger tettheten pa 530 kg/m?. Med tetthet under 300 kg/m?, har Poraver cellulzere
granulater i stgrrelsesomradet 250 — 500 wm [22]. Poraver sine celluleere granulater er ulik de
celluleere mikrogranulatene siden de celluleere mikrogranulatene skal ha en tetthet pa 100 — 300
kg/m3 og veere i stgrrelsesomradet 20 — 90 pum [21]. Prosessen Poraver bruker til 4 produsere sine

celluleere granulater, samt hvilket drivmiddel de bruker er ukjent.

2.4 Produksjonsprinsipp for cellulere mikrogranulater

Ett produksjonsprinsipp for produksjon av celluleere mikrogranulater er 4 produsere de fra et

rastoffpulver i en vertikal ovn i en oppadgaende gasstrom.




2.4.1 Produksjon av rastoffpulver

De cellulzere mikrogranulatene lages av et rastoffpulver. Dette er en sintret blanding av et glasspul-
ver og et driviniddel. Glasspulveret, som utgjgr 98% av rastoffpulveret, bestar av finknust og rent
glass. Den resterende andelen i rastoffpulveret bestar av et drivmiddel. Drivmiddelet har som funk-
sjon & dekomponere ved hgye temperaturer for & drive ekspansjon av rastoffpulveret til cellulsere

mikrogranulater.

Rastoffpulveret produseres ved at glasspulveret og drivmiddelet blir blandet sammen til en homogen
blanding. Deretter blir blandingen sintret ved en temperatur under dekomponeringstemperaturen
til drivmiddelet. Dette fgrer til at drivmiddelet blir sintret inn i glasspulveret, og skaper en fast
pulverblokk med rastoff. Denne blokken blir s& knust ned og silt til den ngdvendige stgrrelsen
og danner rastoffpulveret. Figur 6 viser et flytskjema for hvordan de cellulsere mikrogranulatene

produseres fra rastoffpulveret som produseres fra glasspulveret og drivmiddelet.

Glasspulver Drivmiddel

9&% 2%

LV
Pulverblanding
vl

W
Pulverblokk

W
Cellulsere
mikrogranulater

Figur 6: Flytskjema av produksjon av celluleere mikrogranulater fra glasspulver og drivmiddel




Figuren over viser at produsert rastoffpulver blir varmet opp i ovnen og omformes til cellulsere
mikrogranulater. I ovnene skjer det en partikkelutvidelse, hvor réstoffpulveret endrer form, gker i

volum og blir porgs innvendig som celluleere mikrogranulater.

2.4.2 Partikkelutvidelse i ovn

Nar rastoffpulveret befinner seg i en ovn ved hgy nok temperatur vil drivmiddelet begynne & de-
komponere og danne en gass [23]. Ved slike temperaturer vil ogsa glasspulveret fa lav nok viskositet
til & kunne bli ekspandert, men hgy nok til at gass ikke drives ut. Nar drivmiddelet dekomponeres
til en gass vil en komponent av drivmiddelet danne et oksid, som blander seg med glasspulveret.
Den kjemsike sammensetningen til de celluleere mikrogranulatene er forskjellig fra rastoffpulveret.
Det gjor smeltetemperaturen for de celluleere mikrogranulatene er mye hgyere enn rastoffpulveret.

[24]

Et eksempel pa én pulverpartikkel som bli ekspandert til et celluleer granulat vises i Figur 7. Figuren
viser en tilsvarende partikkel som er stgrre enn det som brukes i denne oppgaven. Imidlertid, er det
en god illustrasjon pa hvordan rastoffpulveret vokser i en ovn. Partikkel er produsert av SINTEF
ved deres laboratorier i en fuktningsovn [25]. P4 grunn av at de cellulaere mikrogranulatene vokser
i volum vil diameteren ogséa gke, noe som pavirker den ngdvendige gassgjennomstrgmningen for at

en partikkel skal flyte.




(a) Partikkel under 600 °C for drivmiddelet de- (b) Partikkel minker nar glasspulver mykner
komponerer

(c) Partikkel endrer form og blir mer sfeerisk (d) Drivmiddelet dekomponeres og partikkelen
vokser til maks stgrrelsene

Figur 7: Utvidelse av en partikkel. Den begynner a minke i stgrrelse fram til den endrer form til
en kule som ekspanderer og vokser [25]

Hvordan de cellulsere mikrogranulatene vokser i ovnen kan forklares ut ifra Figur 7. I starten, ved
600 °C, skjer det ingenting med rastoffpulveret siden temperaturen er for lav til at drivmiddelet
blir dekomponert. Ved en gitt temperatur vil pulveret begynne & minke i stgrrelse, siden glasset
begynner 4 mykne. Deretter vil temperaturen bli hgy nok til at drivmiddelet dekomponeres og den
ekspanderende gassen fgrer til at de celluleere mikrogranulatene begynner & vokse. Hvis tempe-
raturen blir for hgy, vil mikrogranulatene minke i stgrrelse, siden gassen drives fullstendig ut av
partikkelen. Dermed finnes det en makstemperatur for & produsere de celluleere mikrogranulatene.
Totalt over reaksjonen endrer rastoffpulveret form fra en tilnsermet solid kube til en porgs kule.

[25]

Nar de celluleere mikrogranulatene beveger seg opp igjennom ovnen vil de til slutt forlate det
oppvarmede omradet i ovnen av seg selv. Da havner de i romtemperatur og kjgles raskt ned.

Smelteprosessen stanser og gassen blir fanget i porer i det cellulzere mikrogranulatet.
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2.5 Modellering av én partikkel i en luftstrgm

Det er mulig & modellere hvordan en pulverpartikkel oppfarer seg i en gasstrgm, samt hvilken
gassgjennomstrgmning som kreves for at partikkelen skal bevege seg opp i ovnene. Siden partikkelen
vil i ovnen ga fra & veere en rastoffpulverpartikkel til et cellulaert mikrogranulat vil oppfgrselen og

den ngdvendige gassgjennomstrgmningen endres nar partikkelen gar gjennom ovnen.

2.5.1 Kraftbalanse pa én partikkel i en luftstrem

For en pulverpartikkel i en oppadgaende gasstrgm vil det veaere to krefter som fungerer pa den. Det
vil veere en tyngdekraft (W) nedover og en oppagdende drakraft (F,) fra gasstrommen [26]. Dette

illustreres i Figur 8.

i

Figur 8: Vektbalanse pa én sfeerisk partikkel i en oppadstrgmende gass [26]

Gassstram

Formler for dragkraften vises i Ligning 1 og for vektkraften i Ligning 2.

1
Fd=§-Cd-pg-Ap-U2 (1)

W=m-g=V, pp-g (2)

I Ligning 1 er C; (—) en dragkonstant, som er basert pa partikkelens geometri. For kuler er den 0,45,
mens for kuber er den 0,85. [26] p,y(kg/m?) er tettheten til gassen. A, (m?) er tverrsnittsarealet
til partikkelen og v (m/s) er gasshastigheten. I Ligning 2 er m (kg) massen pa partikkelen og ¢
(m/s?) er akselerasjonen grunnet tyngdekraften. V' (m?) er partikkelens volum, og p, (kg/m?) er

rastoffpulveret og de cellulzere mikrogranulatene sin tetthet.

Néar vektkraften ned er like stor som dragkraften opp vil partikkelen sta i ro. Dette fgrer til at det

er mulig for & finne en gasshastighet som gir en likevektstilstand hvor partikkelen svever. Videre
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er det mulig & kontrollere bevegelsen til partikkelen, siden en gkning i gasshastighet da fgrer til en

stgrre dragkraft oppover, som igjen fgrer til at partikkelen beveger seg oppover.

For & kontrollere hvordan en partikkel oppfgrer seg, ma gasshastigheten kontrolleres. Gasshas-
tigheten avhenger av gassgjennomstrgmningen, som er konstant ved et konstant gasstrykk [27].

Formelen for gassgjennomstrgmningen vises i Ligning 3.

Q:At"l} (3)

I Ligning 3 er Q (m?/s , I/min) gassgjennomstrgmningen, A; (m?) det indre tverrsnittsarealet til

roret gassen strgmmer gjennom, og v (m/s) er gasshastigheten.

Ved & sette inn formelen for gassgjennomstrgmning i ligningen for den oppadgaende dragkraften,
er det mulig & finne forholdet mellom tverrsnittsarealet pa rgret og drakraften. Dette ved en gitt
gassgjennomstrgmning, gitt alle andre verdier er konstante. Dette vises i Ligning 4. Forholdet

mellom drakraften og tverrsnittsarealet til rgret vises i Ligning 5.

1 Q>
Fdzi.cd.pg.Ap.I% (4)
1

Fra Ligning 5 vises det at drakraften er omvendt proporsjonal med tverrsnittsarealet til rgret. En
dobling i tverrsnittsarealet til rgret vil fgre til at drakraften blir fire ganger sa lav. Et bredere ror
vil kreve en mye hgyere gassgjennomstrgmning. Imidlertid, vil en overgang fra et tynt ror til et
tykkere fgre til at partiklene vil samle seg opp i overgangen. Drakraften i den tynne delen vil veere
stgrre enn vekten til partikkelen, mens i den tykke delen vil den veere mindre. Det er da mulig &

kontrollere hvor i et rgr partiklene oppholder seg.

2.5.2 Ngdvendig gassgjennomstgmning

Ved a sette vektkraften lik drakraften er det mulig & finne hvor mye gassgjennomstrgmning som er
ngdvendig for & holde partiklene pa samme plass i rgret. Dette er gitt ved at alle andre variabler

er konstante, og vises i Ligning 6.
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1 Q?
t

Ligning 6 kan skrives om slik at den lgses for Q2. Dette vises i Ligning 7.

o 2-Vyopp-g- A
_ p 9 At 7
Q=T (7)

Kvadratroten av Ligning 7 gir den ngdvendige gassgjennomstrgmningen for at partiklene skal flyte.
En gkning i gassgjennomstrgmning vil fa partiklene til & bevege seg oppover i ovnen. Dermed er
det mulig & modellere og bestemme den ngdvendige gassgjennomstrgmningen fgr en gitt partikkel,

med ulike rgrdiametere. Modelleringen av dette vises i Kapittel 4.2.

Ligning 7 viser at for en partikkel som vokser i en ovn vil en gkning i mikrogranulatets diameter
fore til at tversnittet og volumet gker. Siden volumet gker, blir tettheten mindre. Det kommer av at
massen til en partikkel er konstant. Totalt sett vil en voksende partikkel fgre til at den ngdvendige
gjennomstrgmningen minker. Ved & bruke gassgjennomstrgmningene til & kontrollere hvor raskt
rastoffpulveret beveger seg gjennom en ovn, kan oppvarmingstiden kontrolleres. Pulveret vokser og
den ngdvendige gassgjennomstrgmningen synker, noe som fgrer til at de celluleere mikrogranulatene

akselereres gjennom ovnen.

2.6 Fluiddynamiske effekter
2.6.1 Egenskaper til luft

De fysiske egenskapene til luft endrer seg ved ulike temperaturer. I et rgrsystem vil endringer i de
fysiske egenskapene til luft fore til endring i oppfgrselen til strgmningen, der gkning i temperatur vil
fgre til at luften far gkende viskositet og synkende tetthet. Eksempler pa hvordan disse egenskapene

endres ved ulike temperaturer vises i Tabell 1.

Tabell 1: Verdier for tettheten og viskositeten til luft ved forskjellige temperaturer og 1 atm [28]

Temperatur | Tetthet Viskositet
(°C) (kg/m?) | (kg/m - s)
25 1,184 1,849-107°
600 0,4042 | 3,846 -107°
1000 0,2772 | 4,826-107°
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2.6.2 Reynolds tall

Strgmningshastigheten, lengden pé rgret, tettheten og viskositeten til luften under ulike tempe-
raturer er ulike parametere som vil pavirke hvilke type strgmning som utvikles i et rgr. Type

strgmning kan beskrives ved hjelp av Reynolds tall som vist i Ligning 8.

Re = Py Yy Lt (8)

Hg
Re (—) er Reynolds tallet som beskriver type strgmning, p, (kg/m®) er tettheten til gassen, vy
(m/s) er gassens hastighet, L, (m) er den karakteristiske lengden pa rgret og ug (kg/m - s) er
viskositeten til gassen. Dersom Reynolds tall er mindre enn 2300 er strgmningen laminger mens
reynolds tall over 4000 beskriver turbulent strgmning. Tall mellom disse to verdiene beskriver en
overgang mellom laminger og turbulent strgmning. [29] Nar gassgjennomstrgmningen er kjent kan

Ligning 8 omformes til Ligning 9.

:pg.Q.Lt

Re
tg - At

9)
Q (m?/s , 1/min) er gassgjennomstrgmningen og A; (m?) er tverrsnittsarealet til rgret. Nar verdier
for viskositeten og tettheten til luft under ulike temperaturer er kjent kan disse sammen med
dimensjonene til rgret og gassgjennomstrgmning benyttes i Ligning 9 til & finne en beskrivelse av

strgmningen i rgret.
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3 Eksperimentell metode

3.1 Utvikling og valg av ovndesign

Det ble diskutert og skissert konseptuelle illustrasjoner for hvordan ovnen skulle veere designet
og dette ble gjort med hensyn pa de inngdende parameterene som ville pavirke produksjonen av
cellulzere mikrogranulater. Denne prosessen ble forst gjort individuelt der hver av medlemmene
lagde sine egne ideer. Senere viste gruppemedlemmene fram sine ideene til et ovndesign der disse

ble diskutert.

Et av forslagene var at pulverpartikler ble deponert pa et horisontalt rulleband i en bestemt
hastighet og at partiklene ble varmet ovenfra og fraktet til enden av rullebdndet der de produserte

celluleere mikrogranulatene falt oppi et kar til oppsamling.

Et annet forslag var en ovn der pulverpartikler ble deponert ovenfra og falt gjennom en horisontal
plasmaflamme med hgy nok temperatur til & kunne produsere cellulsere mikrogranulater. Videre

skulle produserte mikrogranulatene falle oppi et basseng pa bunnen av ovnen for rask nedkjgling.

Det ble foreslatt et design av en vertikal ovn med en gjennomgaende luftstrgm. Ovn-designet inklu-
derte en hul og vertikal apning gjennom ovnen der pulverpartikler og luftstrgmmer kunne bevege
seg gjennom et kvartsglass og at denne luftgjennomstrgmningen var oppadgdende. Dette skulle
gjores for & lgfte pulverpartiklene med luftstrgmmen oppover gjennom ovnen slik at pulverpartik-
lene ble omformet til cellulzere mikrogranulater. Mikrogranulatene ville da ha en hgyere tetthet
og kunne dermed bevege seg raskere gjennom og ut ovnen for oppsamling. Det ble arbeidet med
a finne parameterne som var relevante for ovndesignet og verdiene til disse for & kunne optimali-
sere metoden. Disse parameterene inkluderte ngdvendig gassgjennomstrgmning, dimensjonene til

apningen gjennom ovnene, temperatur og type strgmning.

Valg av design ble i stor grad gjort ut ifra tilgjengelige ressurser. Det ble gjort en gjennomgang
av utstyr pa verkstedene hos SINTEF AS og det ble funnet en spesiallaget ovn med de riktige
dimensjonene og et varmeelement av kanthal. Denne ovnen ble fraktet til arbeidslokale og benyttet
til forsgk for produksjon av cellulzere mikrogranulater. Noen kvartsrgr ble hentet hos SINTEF AS,
mens andre ble bestilt og hentet fra glassblaserene pa NTNU Glgshaugen.

3.2 Modellering
3.2.1 Antagelser for modellering

For & kunne modellere hvordan pulveret oppforer seg i en gass i en ovn ble det gjort en del

antagelser. Disse var som fglger:
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o Alle pulverpartikler var identiske i stgrrelse og form

o Basert pa det pulveret som ble brukt i forsgkene, hadde alle pulverpartikler en gjennomsnittlig

diameter, D, p& 25 um.
o Alle pulverpartikler startet som perfekte kuber, med drakonstant, Cy gube, Pa 0,85 [26]

o Alle celluleere mikrogranulater endte opp som perfekte kuler, med drakonstant, Cg pyie, P&

0,45 [26]
o Alle rastoffpulverpartikler hadde konsant og lik masse, som ikke endret seg nar de vokser
o Alle rastoffpulverpartikler hadde en gjennomsnittlig tetthet, pp puiver, pa 900 kg/m?3 [21]

o Alle produserte celluleere mikrogranulater hadde en gjennomsnittlig tetthet, pp granuiater, P2

300 kg/m? [21]
e Gassen som ble brukt var luft og det ble modellert ved 25 °C' og ved 1000 °C, med tetthet

og viskositet gitt i Tabell 1 [28]

Egenskapene til pulverpartiklene og de celluleere mikrogranulatene oppsummeres i Tabell 2.

Tabell 2: Partikkelegenskaper

Symbol Enhet Verdi
D, m 25-107°
Pp,pulver kg/m3 900
Pp,granulater kg/m3 300
Ca kule - 0,45
Ca, kube - 0,85
Pg,25°C kg/m3 1,184
£g,1000°C kg/m3 0,2772
fg,25°C kg/m-s | 1,849 -107°
Hg,1000°C kg/m -s | 4,826 - 10—5

3.2.2 Modellering av ngdvendig gassgjennomstrgmning

Ved & bruke det utledede Ligning 7 var det mulig & modellere den ngdvendige gassgjennom-
strgmningen for en gitt partikkel. Modelleringen ble gjort ved a kode i Python. Pythonkoden
som ble brukt vises i vedlegg A. Kvadratroten av Ligning 7 ga gassgjennomstrgmmingen, @,
med enhetene (m3/s). Dette blir gjort om til enheten (I/min) ved & multiplisere med 60000
(17"T3 <602 - 1000# = 60000%). Enheten ble endret slik at det var lett & sammenligne med

min

praktiske forsgk, hvor gassgjennomstrgmningen ble logget som (I/min). Forst ble den ngdvendige
gassgjennomstrgmningen for én rgrdiameter gitt. Deretter ble det laget en figur som viser hvordan
den ngdvendige gassgjennomstrgmningen endrer seg med ulike rgrdiametere. Dette ble gjort for

én gitt partikkel med gitte verdier hentet fra Tabell 2.
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3.2.3 Modellering av type stremning

Hvilke type strgmning som oppsto i rgret under ulike temperaturer var beskrevet av Reynolds
tall ved a benytte Ligning 9. Ved & ta utgangspunkt i den modellerte ngdvendige gassgjennom-
strgmningen ble Reynoldstallet funnet for ulike gassgjennomstrgmninger. Beregningen ble utfgrt
i Python, og vises i Velegg A. Det ble laget en figur som vises hvordan Reynoldstallet endret seg

nar gassgjennomstrgmningen endret seg.

3.3 Karakterisering av ovnens temperaturprofil

Temperaturprofilen til ovnen ble funnet ved & stille inn temperaturen til 1000°C og la den varmes
opp over tid. Et kvartsrgr ble plassert i innsiden av ovnen med toppen og bunnen av kvartsrgret
stikkende ut av apningene til ovnen. Begge apningene av ovnen ble isolert slik at ovnen ble opp-
varmet hurtigere. En Type W5 termoelement med en lengde pa 60 cm ble markert med tusj ved 60
punkter med 1 cm mellom hvert punkt. Nar temperaturen pa ovnen viste 1000°C ble temperaturp-
roben nedsenket i kvartsrgret i ovnen punktvis, der det ble gjort 1,5 registreringer av temperaturen
for hvert punkt i den fgrste mélingen, mens det ble gjort 2 registreringer for hvert punkt i den
andre og tredje malingen. Temperaturen for hvert punkt ble registrert med dataTaker Data Logger

DT80W Series 4 og temperaturprofilene for de tre méalingene ble konstruert ut ifra innsamlet data.

3.4 Produksjon
3.4.1 Rastoffpulveret som ble brukt

Rastoffpulveret som ble brukt til & produsere cellulzere mikrogranulater bestod av et glasspulver
og et drivmiddel. Glasspulveret var laget av finknust floatglass, som var en type soda-kalkglass.
Produktdatabladet for glasspulveret vises i Vedlegg B. Bestandelene i glasspulveret er oppsum-
mert i Tabell 3. Glasspulveret hadde en tetthet pa 0,9 g/cm? (900 kg/m?) og var amorft [21].
I rastoffpulveret utgjorde glasspulveret ca. 98% av blandingen. Den resterende bestandelen var
drivmiddelet. Hva drivmiddelet bestod av ble ikke oppgitt der dette ikke var gnsket av eksterne
bidragsytere. Drivmiddelet hadde en heksagonal krystallstruktur. Tettheten til rastoffpulveret ble
ikke pavirket av drivmiddelet og var dermed 900 kg/m3.

For rastoffpulveret som ble brukt til & produsere celluleere mikrogranulater 14 temperaturintervallet
for & produsere CMG pa 980 — 1070 °C. Dekomponeringstemperaturen til drivmiddelet 14 under

temperaturintervallet.
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Tabell 3: Glasspulverets bestandeler

Stoff Mengde (%)
5104 70 — 173
NaxO + K0 13 -15
CaO 7—11
MgO 3.5
AlyOq 0,5 —2
TiO, 0-0,1

3.4.2 Produksjonsoppsett

De cellulzere mikrogranulatene ble produsert i en kontinuerlig prosess. Dette skjedde ved at rastoff-
pulveret ble fgrt av en gasstrgm gjennom en vertikal ovn, hvor de ble ekspandert. De produserte
mikrogranulatene beveget ut av ovnen og ble samlet opp. Produksjonsoppsettet bestod av tre
hovedkomponenter. Disse var en matemekanisme, en gjennomboret vertikal ovn og en oppsam-

lingsmekanisme. En skisse av produksjonsoppsettet vises i Figur 9.

== Glasskammer

@ Ovn

e (5355 1@

Pulvermater

gang

I

[——=—
Gassstrem

Figur 9: Skjematisk figur av produksjonsoppsettet, ikke i skala

Matemekanismen hadde som hensikt & blande rastoffpulveret med gasstrgmmen. Dette skjedde
péa undersiden av ovnen. Se Figur 10a. Nar pulveret og gassen ble blandet ble pulveret spred og
unngikk & klumpe seg sammen nar pulveret gikk gjennom ovnen. Matemekanismen fungerte ved
at pulveret ble fgrt fra en lukket mater til en Y-overgang. Denne koblingen var pa undersiden

festet til gassuttaket. Y-overgangen var pa oversiden festet til glassrgret som gar igjennom ovnen.
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Siden pulvermateren var lukket ville ikke gasstrgmmen ga dit, men heller ga oppigjennom ovnen.
En gitt mengde pulver ble lagt i pulvermateren. Denne vibrerte slik at pulveret bevegde seg mot
Y-overgangen. Etter at pulveret hadde ankommet Y-overgangen forte gasstrommen til at pulveret

gradvis beveget seg oppover i ovnen.

Den vertikale ovnen var en spesiallaget elektrisk ovn vist i Figur 10b. Ovnene var 70 cm lang, og
hadde et gjennomboret rgr i den vertikale aksen, slik at det var mulig a fore et glassrgr gjennom den.
Varmeelementet i ovnen bestod av kanthal. Nar en strgm ble pafgrt kanthalelementet ble det pa
grunn av resistans avgitt varme. Ved & la gasstrgmmen bevege seg gjennom et glassrgr i ovnen var
det mulig, avhengig av diameteren pa glassrgret, & kontrollerer hvor lenge rastoffpulveret brukte pa
a ga gjennom ovnen. Det var da mulig & kontrollere hvor lenge pulveret ble varmet opp. Siden ovnen
var apen pa to sider, over og under, var det et varmetap pa begge sider. Dette varmetapet pavirket
ovnens temperaturprofil. Ungdvendig varmetap ble ungatt ved a bruke isolerende elementer rundt

glassrgret i endene, slik at minimale mengder varme forsvant.

Den siste hovedkomponenten i produksjonsoppsettet var oppsamlingsmekasnismen. Se Figur 10c.
Den bestod av et glasskammer med ett tynt ror i enden, og en oppsamlingsskal. Da de celluleere
mikrogranulatene bevegde seg ut av ovnen gjennom glassrgret, ville de til slutt havnet i et stort
glasskammer. Det fgrte til en drastisk arealendring, som senket gassgjennomstrgmningen. Da ble
() mindre enn det som var ngdvendig for at de cellulzere mikrogranulatene skal flyte og de falt ned
og samlet seg pa oppsamlingsskalen. Gassen fortsatte oppover gjennom det tynne rgret i enden av
glasskammeret. Nar oppsamlingsskélen ble fylt opp av celluleere mikrogranulater ble den fjernet

og tgmt.

3.4.3 Produksjon av mikrogranulater i ovn

Ulike kvartsrgr med rgrdiameter pad 13 mm, 16 mm, og 26 mm ble festet til et stativ og plassert
pa innsiden av ovnen slik at begge endene av rgret stakk ut av apningene i toppen og bunnen av
ovnen. I bunnen av ovnen ble matemekanismen festet til kvartsrgret for & fa gassgjennomstrgm-
ning. Begge apningene til ovnen ble isolert slik at temperaturen i ovnen skulle gke raskere og for
at utstyret utenfor apningene av ovnen ikke skulle bli for varme. P& toppen av ovnene ble oppsam-
lingsmekansimen montert pa. Temperaturen til ovnen ble satt til 1000°C. Verneutstyr ble benyttet
utifra tiltakene bestemt i risikoanalysen, vedlagt i Vedlegg C. Nar temperaturen var nadd 1000°C
ble gass skrudd pa slik at den ble en gassgjennomstrgmning gjennom kvartsrgret. Gassgjennom-
strgmningen ble kontrollert med en PFM711-F02-E gassgjennomstrgmningsbryter SMC. Den ble
satt til ulike gassgjennomstrgmninger avhengig av rgrdiameteren til kvartsrgret. Rastoffpulver ble
tilfgrt fra matemekanismen. Etter at alt rastoffpulver ved en gitt gassgjennomstrgmning var brukt
opp, ble produserte celluleere mikrogranulater samlet i poser fra oppsamlingsmekanismen til videre
inspeksjon med SEM og XRD. Rgret ble inspisert ovenifra i ovnen. Deretter ble nytt rastoffpulver

tilfgrt i matemekanismen og gassgjennomstrgmningen ble endret. Dette ble gjennomfgrt for de
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ulike gassgjennomstrgmnignene for ett rgr. Nar produksjon var gjennomfert for alle gassgjennom-
strgmninger for et rgr ble ovnen skrudd av. Nar ovnen var kald ble kvartsroret fjernet fra ovnen
og visuelt inspisert. Figur 10 vises de ulike hovedkomponentene til ovnene: matemekanismen, den

vertiakle ovnen og oppsamlingsmekanismen.

(a) Matemekanismen (b) Den vertikale ovnen (c) Oppsamlingsmeka-
nismen

Figur 10: Produksjonsoppsettet for produksjon av cellulsere mikrogranulater

3.5 Karakterisering av rastoffpulver og celluleere mikrogranulater

Rastoffpulveret og de produserte cellulsere mikrogranulatene ble karakterisert med skanning elekt-

ronmikroskop (JEOL Tabletop SEM) og med Rgntgendiffraksjon (Rigaku MiniFlex600 XRD).

For karakterisering med SEM ble rastoffpulveret og de cellulaere mikrogranulatene lagt pa en tosidig
karbonteip og satt pa en sirkulser aluminiumsprgveholder. For at rastoffpulveret og de celluleere
mikrogranulatene skulle bli detektert i SEM ble prgvene belagt med gull, med Sputter Coater
SC7620, der prgvene ble plassert i et provekammer og utsatt for et redusert trykk pa 4 x 1072
mbar av argongass. Videre ble spenning pafgrt ved & aktivere en plasmastrale som deponerte gull
pa overflaten til prgvene. Spenningen ble pafgrt i to 45 sekunders intervaller. Prgvene ble en etter
en lagt inn i JEOL Tabletop SEM. Deretter ble det tatt bilder av ulike omrader av overflaten,
ved forstgrrelse pa 2000 og 200. Noen cellulsere mikrogranulater ble ogsa knust ned med en morter
og det ble tatt bilder av tversnittet av de celluleere mikrogranulatene for & se pa den innvendige
mikrostrukturen og finne grad av porgsitet. For rastoffpulveret ble det ogsa gjennomfgrt en EDS
analyse. Dette ble gjort i et ekstern program, mot de elementene som glasspulveret og drivmiddelet

bestar av, hentet fra databladet for glasspulveret.

XRD prgvene ble klargjort ved & legge litt rastoffpulver og celluleere mikrogranulater i ulike prgve-
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holdere. Deretter ble tre draper etanol tilfert prgvene. Prgvene ble kakket slik at pulveret og
etanoldrapene ble godt blandet og spredd utover prgveholderene. XRD prgvene ble sé satt i XRD-
maskinen. Vinkelomrade ble satt til 10 — 120°, med step 0, 02° og hastighet 2 °/min. Spesifikasjo-
nene for gjennomfgrelse av XRD ble lagt inn og prosessen startet. Nar resultatet var ferdig, ble

resultatene lagret eksternt. Diffraktogrammet for drivmiddelet ble lagt oppa resultatene fra XRD.
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4 Resultater

4.1 Utvikling og valg av ovndesign

Figur 11 viser en konseptuell skisse for hvordan cellulsere mikrogranulater produseres med rulleband-

metoden.

Figur 11: Konseptuelt ovndesign for produksjon av cellulzere mikrogranulater gjennom oppvarming
av pulverpartikler over et rulleband. Pilene viser hvordan pulveret beveger seg

Figuren viser rastoffpulverpartikler som blir deponert fra venstre side av rullebandet, og som deret-
ter beveger seg mot hgyre. Over rullebandet vises et varmeelement som varmer opp pulverpartikle-
ne under. Nar pulverpartiklene har passert varmeelementet avkjgles de celluleere mikrogranulatene
mens de beveger seg til venstre mot enden av rullebandet. Nar mikrogranulatene faller av rulle-

béandet samles dem i en oppsamlingssone.

Figur 12 viser en konseptuell skisse for hvordan celluleere mikrogranulater produseres gjennom

plasmaflammemetoden.

I'ITI
= | |

Figur 12: Konseptuelt ovndesign for produksjon av cellulsere mikrogranulater gjennom oppvarming
med plasmaflamme. Pilene hvordan pulveret beveger seg

Figuren viser et kammer der pulverpartikler deponeres fra toppen av kammeret. P4 venstre side av

kammeret er det plassert en plasmapistol med en positiv elektrode, mens det er festet en metallisk
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anode pa hgyre side av kammeret. Elektrodene er koblet sammen gjennom et elektrisk kretslgp
som gar rundt kammeret. Rundt den positive elektroden finnes det plasmagass og dekkgass. Nar
spenning tilfgres dannes det en plasmaflamme mellom anoden og katoden med hgy temperatur.
Tyngdekraften sgrger for at pulverpartiklene faller nedover og gjennom plasmaflammen, der pulver-
partiklene reagerer under hgye temperaturer og det dannes cellulzere mikrogranulater. Videre faller
partiklene ned til bunnen av kammeret der de samles opp. Mikrogranulatene samles enten i en haug

péa bunnen eller i et basseng for nedkjgling.

Figur 13 viser en konseptuell skisse for hvordan celluleere mikrogranulater produseres gjennom

gasstrommetoden.
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Figur 13: Konseptuelt ovndesign for produksjon av cellulzere mikrogranulater gjennom oppvarming
av en gjennomgaende gasstrom. Enkeltpilene viser hvordan pulveret beveger seg, mens dobbelpilene
viser retningen til luftstrgmmen

Figuren viser et kvartsrgr med en konisk topp som er festet til et trykkammer som inneholder
luft. Nar trykk tilfgres beveger luftstremmer seg gjennom et utlgpt over trykkammeret og opp-
over kvartsrgret. To varmeelementer varmer opp den gjennomgdaende luften. Luftstrommer beveger
seg ogsa mot hgyre fra trykkammeret og til rgrsystemet. Pulverpartikler deponeres fra toppen av
rgrsystemet og fglger med den gjennomgaende luftstrgmmen til innsiden av kvartsrgret. Pulver-
partiklene fortsetter & sveve oppover med den gjennomgéende luftstrgmmen og varmes opp av
varmeelementene. Under hgye temperaturer omformes pulverpartiklene til cellulzere mikrogranu-
later. Tettheten til de celluleere mikrogranulatene synker, noe som ogsa gker hastigheten til mikro-
granulatene. Videre beveger mikrogranulatene seg fra omradet med hgy temperatur til toppen av

kvartsroret.

Det endelige ovndesignet for gasstrgmmetoden, vises i Figur 9. Den er basert pa det konseptuelle
ovndesignet i Figur 13, og er modifisert ut ifra tilgjengelige ressurser for produksjon av celluleere

mikrogranulater. Figur 9 viser at det er gjort noen endringer fra det konseptuelle ovndesignet. Blant
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annet er gasskammeret under kvartsrgret erstattet med en Y-overgang som er koblet til et innga-
ende rgrsystem. Gassen tilfgres fra et eksternt luftuttak til rersystemet. Pa toppen av kvartsrgret
er den koniske toppen erstattet med en oppsamlingsmekanisme som inkluderer et glasskammer og

en oppsamlingsskal.
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4.2 Modellering av ngdvendig gassgjennomstrgmning

I Tabell 4 vises resultatet av modelleringen i Pyhton, med den ngdvendige gassgjennomstrgmningen
nar partikkelen gar inn i ovnen, Q¢ ({/min), og nar den gér ut av ovnen, Q. (I/min). Dette vises

ved 25°C' og for 1000°C, for utvalgte rgrdiametre.

Tabell 4: Den modellerte ngdvendig gassgjennomstrgmning ved utvalgte rgrdiametre

T =25°C T = 1000°C
D, (mm) || Qs (I/min) | Qe (I/min) || Q; (I/min) | Q. (I/min)
2 0,12 0,11 0,25 0,22
4 0,49 0,43 1,03 0,89
6 1,10 0,96 2.32 2.01
8 1,96 1,70 4,13 3,58
10 3,07 2,66 6,45 5,59
12 4,42 3,83 9,29 8,05
14 6,01 9,21 12,64 10,95
16 7.85 6,81 16,51 14,31
18 9.94 8,62 20,90 18,11
20 12,27 10,64 25,80 99,36
99 14,85 12,87 31,21 927,05
24 17,67 15,32 37,15 32,19
2 20,74 17,97 43,60 37.78
28 24,06 20,84 50,56 43,82
30 97,62 23,93 58,04 50,30

Fra tabellen over er det tydelig at den ngdvendige gassgjennomstrgmningen gker nar diameteren
gker. Den ngdvendige gassgjennomstrgmningen er konstant hgyere fgr partikkelen varmes opp
enn nar den er varmet opp. I tillegg gker den ngdvendige gassgjennomstrgmningen ved hgyere
temperaturer. Dette vises tydelig i Figur 14, som oppsumerer forholdet mellom rgrdiameteren og

den ngdvendige gassgjennomstrgmningen ved bade 25°C og 1000°C.

Nedvendig gassgjennomstremning ved 25 grader Nedvendig gassgjennomstremning ved 1000 grader
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Figur 14: Den ngdvendige gassgjennomstrgmningen ved ulike rgrdiametere ved 25°C og 1000°C'

Figur 14 viser at nar r¢rdiameteren gker vil den ngdvendige gassgjennomstrgmningen gke. Imid-

lertid er ikke forholdet linesert. Den ngdvendige gassgjennomstrgmningen fgr partiklene gar inn i
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ovnen er mye hgyere enn nar de kommer ut fra ovnene. Dette gjelder bade ved 25°C og ved 1000°C.
Forskjellen er at den ngdvendige gassgjennomstrgmningen dobler seg ved 1000°C' i forhold til ved
25°C.

Siden det brukes rgr med rgrdiameter pa 13 mm, 16 mm, 26 mm, er det mulig & gjennom Tabell
4 finne den modellerte ngdvendige gassgjennomstrgmningen ved 25°C' og ved 1000°C. For et rgr
med rgrdiameter 13 mm blir den modellerte ngdvendige strgmningen 5,22 — 4,52 [ /min ved 25°C
og 10,97 — 13,53 I/min ved 1000°C. Med rgrdiameter 16 mm blir den modellerte ngdvendige
gassgjennomstrgmningen 7,85 — 6,81 I/min ved 25°C og 16,51 — 14,31 [/min ved 1000°C'. Med
rerdiameter 26 mm blir den modellerte ngdvendige strgmningen 20, 74 — 17,97 I/min ved 25°C' og
43,60 — 37,78 I/min ved 1000°C'.

4.3 Modellering av type stréemning

Den ngdvendige gassgjennomstrgmningen brukes til & regne ut Reynoldstallet, der utregning
gjores med utgangspunkt i Ligning 9. Figur 15 viser hvordan Reynoldstallet endrer seg ved ulike
ngdvendige gassgjennomstrgmninger ved bade 25°C' og 1000°C'.

Reynoldstall ved ulike nedvendige gassgjennomstramninger

— Re 25 grader

40000 4 Re 1000 grader
— 30000
B
4
= 20000
=
s
LH]
[=

10000 1

D -

0 10 20 o0 40 0 B0
Nodvendig gassgjennomstremning [1fmin]

Figur 15: Reynolds tall for ulike ngdvendige gassgjennomstrgmninger ved 25°C og 1000°C'

Fra figurene over vises det at en gkning i ngdvendig gassgjennomstrgmning gir en gkning i Reynolds-
tall. Fra Figur 14 gir en gkning i rgrdiameter en gkning i gassgjennomstrgmning, som igjen gir en
pkning i Reynolds-tall. En gkning i rgrdiameter vil dermed fgre til en gkning i Reynolds-tall. Tabell
5 viser Reynoldstallet ved den ngdvendige gassgjennomstrgmningen for utvalgte rgrdiametere og

temperaturer.
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Tabell 5: Det modellerte Reynoldstallet ved utvalgte rgrdiametre, for 25 °C og 1000 °C

D, (mm) || Reasec (-) | Reioooec (-)
2 192 35
4 766 140
6 1725 315
8 3068 559
10 4793 873
12 6902 1258
14 9395 1713
16 12270 2237
18 15529 2830
20 19173 3494
22 23198 4229
24 27608 5033
26 32401 5906
28 37578 6850
30 43138 7864

Fra tabellen over vises det at en gkning i rordiameter gker Reynoldstallet, noe som samsvarer med
resultatet i Figur 15. Stigningen er mye hgyere ved 25 °C enn for 1000 °C'. Basert pa Tabell 5,
og hvilke Reynoldstall som angir turbulent og laminaer strgmning vil rgrdiametre som er stgrre

enn 10 mm gi turbulent strgmning i rgret ved 25 °C. Ved 1000 °C' vil rgrdiametre over 22 mm gi

turbulent strgmning.

Siden det brukes rgr pa 13 mm, 16 mm, 26 mm er det mulig sammenligne dette med Tabell 5.
Dette gir et Reynoldstall pa 8149, 12270 og 32401 ved 25 °C og et Reynoldstall pa 1486, 2237
og 5906 ved 1000 °C. Gassen varmes opp nar den gar gjennom ovnen og beveger seg fra et hgyt
Reynoldstall til et lavere Reynoldstall. Gassen er da turbulent nar den gér inn i ovnen og laminaer

nar den kommer ut. Det foregar da en overgangsfase inne i ovnen.
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4.4 Temperaturprofil til ovn

Fra dataloggeren blir temperaturen ved ulike punkter i ovnen funnet. Denne temperaturen plottes
mot avstand inn i ovnen. Termoelementet gar kun 60 ¢m inn i ovnen som er 70 ¢m hgy. For alle

tre malinger vises dette i Figur 16.

Maling 1 Maling 2

0 200 a00 600 800 1000 200 0 200 a00 600 800 1000 1200

Maling 3

) 200 400 00 800 1000

Figur 16: Temperaturprofilen til ovnen for tre ulike mélinger

Fra alle figurene vises det at nar termoelementet senkes ned i ovnen géar temperaturen kraftig opp
til den nar omkring 1000°C. Den gker sakte til midtpunktet fgr den begynner & minke fram til
proben er helt nedsenket i ovnen. Siden proben er kortere enn ovnen kommer den ikke helt ned.
Temperaturproben gar bare 60 ¢m inn i ovnen som er 70 cm hgy. I maling to og tre er det mye stgy.
Det ble observert sprekker og avskalling pa temperaturproben etter maling to og deler av belegget
rundt proben var helt forsvunnet etter den tredje malingen. Imidlertid holder temperaturen seg

konstant over mesteparten av ovnen.
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4.5 Karakterisering av rastoffpulver

SEM brukes til & f& bilder av overflaten til pulveret, samt gjennom EDS-analyse hvilke grunnstoff
som befinner seg i pulveret. Dette brukes til a skille mellom glasspulveret og drivmiddel. I EDS-
analysen er de kjemiske grunnstoffene valgt ut ifra stoffene som er karakteristisk for glasspulveret,
vist i Tabell 3, og for drivmiddelet. Figur 17 viser ett SEM resultat med EDS analysen som viser
hvor i bildet de ulike grunnstoffene befinner seg. I figuren er referanse til de ulike grunnstoffene

som utgjgr glasspulver og drivmiddel sladdet ut.

10 pm
07:03:2022} 007489

(a) SEM av én pulverpartikkel

———— 10 pm Il ————10um ]

(b) Bestandel i glasspulver (c) Bestandel i glasspulver

———— 10 pm Bl ———10m [ ]

(d) Bestandel i drivmiddel (e) Bestandel i drivmiddel

Figur 17: SEM bilde av pulverpartikkel og EDS analyse av partikkel med utvalgte stoffer med
forstgrrelse 3000
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Fra figuren over er det mulig & se hvilke partikler som er drivmiddel og hvilke som er glasspulveret.
De omradene med forhgyede konsentrasjoner av grunnstoffet vist i Figur 17d, antyder drivmiddelet.

Figur 18 viser hvor hvilke partikler pa SEM bildet som er drivmiddel.

10 pm
High-vac. "BEl PC-std. HE 07:03:2022F 007489

Figur 18: SEM av én pulverpartikkel, hvor drivmiddelet er identifisert med forstgrrelse 3000

Fra figuren over vises det at det identifiserte drivmiddelet har en stgrrelse pa mellom 1 — 3 um.
Pulverpartiklene er mye stgrre, med en stgrrelsesomrade pa 15 — 50 pm. Figur 19 viser et over-

siktsbilde av rastoffpulveret.

"4

) 100 pm
High:vac: “SEIFPG:=stdi™ 10KV X, 200 05.05:2022; 007835

Figur 19: Oversiktsfigur fra SEM av rastoffpulveret med forstgrrelse 200
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Fra figuen vises det at rastoffpulveret bestar av partikler med ulike partikkelstgrrelse. Partikkel-

stgrrlesen gar opp til 50 pm.

Gjennom XRD er det mulig & karakterisere hvilke stoffer rastoffpulveret bestar av. Dette gjelder

da kun det krystallinske elementet i rastoffpulveret som er drivmiddelet. Figur 20 viser resultatet

fra XRD, hvor de karakteristiske toppene til drivmiddelet er lagt over grafen. All referanse til

drivmiddelets komponenter i figuren er sladdet ut.
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Figur 20: XRD av rastoffpulver, med de karakteriske toppene til drivmiddelet

Fra figuren over er det tydelig at rastoffpulveret bestar av drivmiddelet, som har en krystallstruktur

og glasspulveret som er amorft. Det detekteres noen topper pa hgyre siden som ikke er del av de

karakteristiske toppene til drivmiddelet.
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4.6 Karakterisering av produserte celluleere mikrogranulater

Rastoffpulver blir sendt gjennom ovnen med ulike gassgjennomstrgmninger og rgrdiametere ved
1000 °C'. Produserte cellulzere mikrogranulater fra dette blir sa karakterisert i SEM, for sammenlig-
ning. Tabell 6 gir referanse til ulike SEM bilder, med forstgrrelse 2000 gitt i Figur 21, og forstgrrelse
200 gitt i Figur 22.

Tabell 6: Referanse til bilde av celluleere mikrogranulater produsert med ulike rgrdiametere og
gassgjennomstrgmninger ved 1000 °C'

Rgrdiameter Gassgjennom- Granulatets form Granulat- Figur nr. | Figur nr.

(mm) strgmning (1/min) storrelse (um) 2000 200
13 2-3 Sfeerisk 50 21a 22a
13 5 Avrundet 20 21b —
13 10 Avrundet 20 21c —
16 4 Sfeerisk 20 21d 22b
16 10 Avrundet 20 21e 22¢
26 4 Sfeerisk 30 21f 22d
26 10 Sfeerisk 20 21g 22e
26 15 Sfeerisk 10 21h 22f

Tabellen over referer til bilder i Figur 21, som viser SEM-bilde av produserte cellulzere mikrogra-
nulater produsert med ulike variasjoner i rordiameter, gassgjennomstrgmning og ved 1000 °C, med

en forstgrrelse pa 2000.
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(e) 16 mm rgr, gassgjennomstrgmning 10 I/min (f) 26 mm rer, gassgjennomstrgmning 4 [/min
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(g) 26 mm ror, gassgjennomstrgmning 10 [/min (h) 26 mm rgr, gassgjennomstrgmning 15 I/min

Figur 21: Ulike produserte celluleere mikrogranulater ved ulike rgrdiametere, gassgjennomstrgm-
ninger og temperaturer med forstgrrelse 2000

33



Fra tabellen og figuren over vises de produserte cellulaere mikrogranualtene ved ulike rgrdiametere
og gassgjennomstrgmninger. 5 av de 8 variasjonene pa rgrdiameter og gassgjennomstrgmning gir
sfeeriske mikrogranulater, mens de 3 andre kun gir avrundede mikrogranulater. @kende rgrdiamet-
re og lavere gassgjennomstrgmning resulter i mer sfzeriske mikrogranulater. Det samme gjelder
stgrrelsen hvor de stgrste mikrogranulatene er 50 pm i diameter, produsert med en rgrdiameter
pad 13 mm og gassgjennomstrgmning 2 — 3 [/min. Med rgrdiameter 16 mm er mikrogranulate-
ne like store uavhengig av gassgjennomstrgmning, med de endrer form fra avrundet til sfeeriske
mikrogranulater. For de cellulsere mikrogranulatene produsert med rgrdiameter 26 mm gir lavere

gassgjennomstrgmning stgrre sfeeriske mikrogranulater, fra 10 pm til 30 pm.

Figur 22 viser oversiktsbilder fra SEM, med forstgrrelse pa 200 av cellulzere mikrogranulater pro-

dusert ved ulike rgrdiametere og gassgjennomstrgmninger.

34



e 2 f60/m" B " A 100
» B Folo e, 08, 05 High-vacy' BEI PC-stadoky’ . x.200"

(e) 26 mm rgr, gassgjennomstrgmning 10 I/min (f) 26 mm rer, gassgjennomstrgmning 15 [ /min

Figur 22: Oversiktsbilde av produserte celluleere mikrogranulater ved ulike rgrdiametere og gass-
gjennomstrgmninger med forstgrrelse 200

Fra figurene vises det at noen kombinasjoner av prosessbetingelsene lager kuler, mens andre ikke
gjor det. Ved rgrdiameter 13 mm med gassgjennomstrgmning 2 —3 [ /min, rerdiameter 16 mm med
gassgjennomstromning 4 [/min og rerdiameter 26 mm med gassgjennomstrgmning 4 I/min og 10
1/min lages det sfeeriske kuler. Stgrrelsen pa kulene varierer hvor rgrdiameter 13 mm og gassgjen-
nomstrgmning 2 [/min gir de stgrste kulene. Ved rgrdiameter 16 mm med gassgjennomstrgmning
10 I/min og rerdiameter 26 mm med gassgjennomstrgmning 15 [/min lages det ikke kuler, men
de produserte mikrogranulatene har endret form og blitt mer avrundet enn rastoffpulveret i Figur

19.
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Figur 23 viser SEM-bilde av den innvendige mikrostrukturen i en knust celluleere mikrogranulat

produsert i et rgr pa 26 mm, med en gassgjennomstreomning pa 4 I/min.

2 10 pm
SEIll PC-stdie 15% x 2000 09.05.2022 007838

Figur 23: SEM av tversnittet til et produsert cellulzert mikrogranulat med forstgrrelse 2000

Fra figuren over vises det at det cellulsere mikrogranualtet bestar av sma porer som er separert av
tykke cellevegger. Skallet til mikrogranulatet er helt og uten porer. Det cellulsere mikrogranulatet

har en diameter pa 30 um, mens de innvendige porene har en diameter pa rundt 1 — 3 um.

Figur 24 viser en XRD analyse av de produserte cellulzere mikrogranulatene i et rgr med rgrdiameter
26 mm, med en gassgjennomstrgmning pa 4 I/min. De karakteristiske toppene til drivmiddelet er

lagt over resultatet. Alle referanser til drivmiddelet i figuren er sladdet ut.
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Figur 24: XRD analyse av de produserte cellulzere mikrogranulatene, med karakteristiske topper
til drivmiddelet lagt over

36



Fra figuren over er det tydelig at drivmiddelet fremdeles er tilstede i de produserte cellulsere
mikrogranulatene. Dette kommer av at de karakteristiske toppene til drivmiddelet gjenspeiles i de

skarpe toppene i XRD-resultatet.

Under produksjonen av celluleere mikrogranulater er det gjort noen observasjoner. I det minste
rgret med diameter 13 mm og lav gassgjennomstrgmning 2 — 3 [/min setter pulveret seg fast nede
i rgret og ser smeltet ut. Rgret blir blokkert slik at det ikke kan bli produsert flere cellulaere mikro-
granualter med det rgret. Ved & gke rgrdiameteren, blir mindre rastoffpulver festet til rorveggene,
samt at det ikke klumper seg sammen. Ved gkende gassgjennomstrgmninger virker det som ra-
sotffpulveret lettere blir tatt opp i Y-koblingen. Rastoffpulveret blir mer forstgvet og klumper seg
ikke sammen. Under produksjonen forsvinner en del av de produserte celluleere mikrogranulatene i
form av en stgvsky ut av glasskammeret som skal samle opp de cellulsere mikrogranulatene. Glass-
skalen til oppsamling blir knust under produksjon, nar ovnene er varm og gassen er pa. Ved & helle
pa rastoffpulver uten gassgjennomstrgmning, med varm ovn, blir det observert at rastoffpulveret
ikke gar nedover gjennom ovnen, men blir bldst opp av varmen i oven. Rgrene med rgrdiameter
pa 16 mm, ved 4 [/min, og alle pd 26 mm star litt pd skrd i ovnen, og produserte celluleere

mikrogranulater er festet fast pa en side av disse rgrene.

Figur 25 viser hvordan de ulike rgrene sa ut etter & ha blitt brukt til & produsere celluleere mikro-

granulater.

(a) 13 mm ror (b) 16 mm rer (c) 26 mm ror

Figur 25: Pulveransamlinger pa rgrveggene til ulike glassrgr brukt til a lage celluleere mikrogranu-
later
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Fra figuren over vises det at det 13 mm rgret har en stor fortetning grunnet partikler som har
satt seg fast. 16 mm rgret har mindre ansamlinger av rastoffpulver, samt at de er mer spredt. I
tillegg er det ansamlingene konsentrert pa ene siden av rgret. Rgret med rgrdiameter 26 mm har
kun ansamlinger pa en side av rgret, der partiklene er mindre og mer spredt enn for bade 16 mm

og 13 mm.
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5 Diskusjon

5.1 Utvikling og valg av ovndesign

Det finnes flere aspekter som gjor de tre ovndesignene til lovende kandidater, men metodene
medbringer ogsa en rekke utfordringer som ma lgses for at produksjon av celluleere mikrogranulater

skal vaere gjennomfgrbart i praksis.

Rullebandmetoden

Rullbandmetoden gir stor kontroll over tiden som rastoffpuveret utsettes for hgye temperaturer,
der hastigheten til rullebandet er justerbart. Dette ovndesignet gir ogsa god kontroll pa depone-
ring av rastoffpulveret og oppsamling av de produserte mikrogranulatene, samt hvordan pulveret
beveger seg gjennom ovnsystemet. Med bedre oppsamlings og matemekanisme reduseres tap av
pulverpartikler gjennom prosessen. Det finnes derimot flere aspekter med rullebandmetoden som
gjor den utfordrende a realisere innen den gitte tidsrammen til prosjektet. Metoden krever blant
annet et rulleband med et inert underlag slik at pulverpartiklene ikke fester seg til underlaget, og
i tillegg ma rullebandet tdle hgye temperaturer fra varmeelementet over. En annen utfordring er
at de inngaende materialene kan veere krevende & fa tak i innenfor prosjektets tidsramme, og da
seerlig hvis deler mé erstattes i perioden. En annen utfordring er hvordan ovnsystemet skal bygges
opp. Det vil veere ngdvendig at metoden foregar isolert slik at store varmetap kan unngas og slik
at reagerende pulverpartikler ikke spruter ut i omgivelsene. Dermed krever metoden en lukket ovn
med en inngang som er stor nok til a kunne plassere og modifisere rullebandet. Av disse grun-
nene er omfanget rundt dette ovndesignet for stort til & kunne gjennomfgres innenfor oppgavens

tidsramme.

Plasmaflammemetoden

Plasmaflammemetoden fgrer til at rastoffpulveret utsettes for hgye temperaturer, slik at reaksjoner
i pulveret foregar raskere. I tillegg vil tilforsel av gasstrykk i kammeret gi god kontroll pa hastig-
heten til partiklene som faller ned. Det er derimot flere utfordringer med plasmaflammemetoden
som gjor den vanskelig & gjennomfgre. En av dem er at temperaturen fra plasmaflammen vil veere
betydelig hgyere enn det som er ngdvendig for & produsere celluleere mikrogranulater. En annen
utfordringer kan veere at det vil veere ngdvendig & kontrollere hastigheten til pulverpartiklene.
Dette kan muligens lgses med & endre pa trykket i kammeret, noe som ogsa vil gke omfanget av
ovnkonseptet. Det vil veere ngdvendig at kammeret og de ulike delene i ovnen ikke reagerer med
eller fuktes av oppvarmede partikler som spruter rundt i kammeret. I tillegg ma bade kammeret
til ovnen og de ulike delene tale hgye temperaturer uten at de gdelegges over tid. Dette gjelder

spesielt anodemateriale som plasmaflammen treffer direkte. Anskaffelse av materialer med disse
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egenskapene kan bli bade kostbart og tidskrevende, og dersom utstyr ma erstattes vil det gke det
gkonomiske omfanget av metoden ytterligere. For a fa et realistisk bilde av oppfarselsen til plasma-
stralen, vil det veere ngdvendig & ta det elektromagnetiske feltet med i betraktning. Det kan gjgres
ved & lage simulasjoner av det elektromagnetiske feltet i kammerert i ovnen. A lage slike simula-
sjoner vil veere komplekse og tidskrevende. Det vil ogsa vaere ngdvendig & gjgre termodynamiske
og kjemiske beregninger for & finne effekten rastoffpulverpartikler, celluleere mikrogranulater og
ioniserte partikler har pa hverandre. A finne alle de kjemiske og termodynamiske prosessene som

foregar under plasmametoden kan bli utfordrende a finne.

Gasstrgmmetoden

Ovndesignet med en gjennomgéende gasstrgm er et lovende design ettersom oppbygging av ovnen
ikke er for komplekst og fordi utstyret som kreves for rersystemet, matemekanismen og oppsam-
lingsmekanismen ikke er krevende a anskaffe. I tillegg er det en metode som gir en stor grad av
muligheter til & variere prosessparametere, slik at det er lett & optimalisere produksjonen av cellu-
leere mikrogranulater. Justerbare parametere inkluderer rgrdiameteren pa rgret som gar igjennom
oven og gassgjennomstrgmningen som gar gjennom rgret. Produksjonmetoden medbringer utford-
ringer som ma overkommes for at metoden skal veere gjennomfgrbar. Metoden krever blant annet
styring av gassgjennomstrgmning slik at hastigheten til rastoffpulverpartiklene er kontrollerbar.
Dette er mulig siden luftuttak og et fleksibelt rgr med tilstrekkelig lengde er tilgjengelig. Oppfor-
selen til strgmningen pavirkes av rgrsystemet som gassen beveger seg i, og det er derfor ngdvendig
a lage et rgrsystem med optimale diametere og lengde pa rgrene. Dette gjelder ogsa for kvartsrgret
pé innsiden av ovnen. Stor tilgang pa type rgr og overganger gir friheter til & lage et optimalt
rgrdesign for gassgjennomstrgmningen. I tillegg gjor utvalget av kvartsrgr i lageret hos SINTEF
AS og glassblasere pa NTNU Glgshaugen det mulig a velge ulike kvartsrgr med spesifiserte dimen-
sjoner. En annen utfordringer er hvordan pulverpartiklene og cellulzere mikrogranulater beveger
seg i luftstrgmmen pa innsiden av det oppvarmede kvartsrgret. Det gnskes ikke at partiklene skal
kollidere med veggene pa kvartsrgret, der dette kan fgre til opphoping av partikler og fortetning i
rgret. Kollisjon mellom partikler og veggen i kvartsrgret kan trolig minimeres ved & innfgre lami-
neer strgmning i rgret. Figur 15 viser hgye Reynolds tall selv ved lave gassgjennomstrgmninger nar
temperaturen er 1000°C. Dette gjgr det utfordrende & skape en laminger strgmning pa innsiden
av rgret selv ved lave gassgjennomstrgmninger. Geometrien til denne ovnen trenger ikke & veere
komplisert ettersom varmen holder seg sentrert inne i den hule apningen i midten av ovnen. I
tillegg stilles det ikke store krav til egenskapene til de inngdende materialer i ovndesignet. Det er
fordi produksjonen av celluleere mikrogranulater forgar pa innsiden av kvartsrgret i ovnen, og vil

derfor ikke péavirke materialene utenfor kvartsrgret.
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Valg av ovndesign

Ngdvendig utstyr og design pa kammeret til rullebdnd og plasmaflammemetoden gjor dem ut-
fordrende & realisere innenfor prosjektets tidsramme, og det vil vaere en risiko for at deler som
potensielt ma erstattes kan ta lang tid a anskaffe. For gasstrgmmetoden er bade ovn og ngdvendig
utstyr lett tilgjengelig, og manglende utstyr eller utstyr som ma erstattes er ikke szerlig vanskelig a
fa tak i. I tillegg gir gasstrommetoden stor grad av variasjon for & optimalisere prosessparameterne
for & lage de beste celluleere mikrogranulatene. Dette forer til at det er den sistnevnte metoden

som blir brukt til & produsere celluleere mikrogranulater.

5.2 Den teoretiske modellen

Svakheten med modelleringen er at det gjores en rekke forenklinger og antagelser for 4 kunne
regne ut den ngdvendige gassgjennomstrgmningen. Det antas blant annet at at rastoffpulveret
bestar av perfekte kuber, noe som det er vist gjennom karakteriseringen av pulveret ikke stemmer.
I tillegg har pulverpartiklene ulike stgrrelser. Den eneste spesifikasjonen pa pulveret er at det er
mindre enn 50 um [21]. Resultatet av dette er at den ngdvendige gassgjennomstrgmnigen vil variere
for den individuelle partikkelen. Ligning 7 viser at mindre partikler fgrer til at den ngdvendige
gassgjennomstrgmningen blir lavere. Imidlertid vil andre geometrier enn perfekte kuber bade endre
drakonstanten, men ogsa tverrsnittsarealet og volumet til partiklene. Dette fgrer til at det er
sveert vanskelig & modellere den ngdvendige gassgjennomstrgmnignen til pulverpartiklene, men

antagelsene er en god mulighet for & fa en antydning pa den ngdvendige gassgjennomstrgmningen.

For de produserte celluleere mikrogranulatene vises det i Figur 21a at de blir nzermest perfekte kuler,
slik antatt i modelleringen. Dermed er ligningen for ngdvendig gassgjennomstrgmning riktigere for
mikrogranulater enn for rastoffpulveret. Imidlertid er stgrrelsen antatt, og det vises at den varierer.
Siden ulike rastoffpartikler har ulike stgrrelse vil de vokse til ulik stgrrelse pa mikrogranulatene.

Dette vil pavirke den ngdvendige gassgjennomstrgmningen.

En annen svakhet med modelleringen er at den ikke tar hgyde for bevegelse grunnet varme [29].
Varm luft fra ovnen stiger opp til omgivelsene, noe som vil gi pulverpartikler som oppholder seg
i varmen en kraft oppover. Nar partiklene kommer inn i ovnen fra undersiden vil de bevege seg
fortere igjennom ovnen enn det som antas i modelleringen. Dette fgrer til at den faktiske ngdvendige

gassgjennomstrgmningen som kreves er lavere enn den som blir modellert.

Resultatet fra modelleringen gir en ulik ngdvendig gassgjennomstrgmning enn det som observe-
res under produksjonen av celluleere mikrogranulater. Imidlertid gir modelleringen et inntrykk pa
hvilket stgrrelsesomrdde som kreves, og om strgmningen er laminger eller turbulent. For produk-
sjonen av celluleere mikrogranulater gir resultatet fra modelleringen et startpunkt for & finne den

ngdvendige gassgjennomstrgmningen. Videre kan den ngdvendige gassgjennomstrgmningen finnes
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ved a produsere cellulaere mikrogranulater ved ulike gassgjennomstrgmninger.

Siden Reynoldstallet baseres pa den ngdvendige gassgjennomstrgmningen vil feilkildene som fglge
av forenklingene viderefgres til resultatet for den modellerte typen stromning. Imidlertid er hen-
sikten med Reynoldstallet & fa en antydning pa hvilken type strgmning det er i rgrene som brukes
til & produsere kuler. Siden det er en overgangsfase inne i ovnen, som gar fra turbulent til en mer

laminger strgmning, er det ingen gode muligheter for 4 modellere hvordan strgmningen blir i ovnen.

5.3 Temperaturprofil til ovnen

Temperatureprofilene i Figur 16 viser hgye temperaturer gjennom mesteparten av innsiden til
kvartsrgret. Dette vises i profilene der temperaturen steg til ca. 600°C nar proben nadde 2,5 cm og
6 cm ned ovnen i henholdsvis maling 1 og 2. Grunnen til dette er at bruk av isolasjon i a&pningene av
ovnen minsket varmetapet til omgivelsene, noe som fgrte til hgye temperaturer gjennom innsiden

av hele ovnen.

Temperaturprofilen til maling 1 og maling 2 viser diskontinuitet mellom punktene néar termoele-
mentet passerte henholdsvis 50 cm og 37 cm ned i ovnen. Arsaken til dette kan veere skade pa
det beskyttende belegget pa proben, der visuell inspeksjon av termoelementet etter méaling 1 viste
avskalling og sprekkdannelse pa belegget. Inspeksjon av termoelementet etter maling 2 viste stgrre
skade og sprekkdannelse pa belegget. Temperaturprofilen til maling 3 viser ujevnheter gjennom
hele forlgpet. Det er antatt at sensorene pa termoelementet ble skadet pa grunn av eksponering
av de hgye temperaturne i forsgk 1 og 2. Pa grunn av skadeomfanget til belegget pa proben etter
maling 2, og antydning til skade pa sensorene i termoelementet, tas ikke temperaturprofilen til

maling 3 med videre i vurdering.

Temperaturprofilen til maling 1 viser at omradet i ovnen med den hgyeste temperaturen var omtrent
24-25 c¢m nede i ovnen, noe som er ca. 10 cm fra midtpunktet i ovnen. En grunn til dette avviket
kan veere at det ble gjort feerre malinger per punkt nar proben ble senket ned i ovnen, noe som

kan ha forarsaket ungyaktige mélinger og en skjevhet i temperaturprofilen.

Videre forsgk pa & produsere celluleere mikrogranulater benyttet kvartsrgr med stgrre diameter.
Det ble ikke gjort temperaturmalinger i disse regrene, men det antas at temperaturprofilene ville
veert mer avrundet i endene av profilen pa grunn av varmetap som fglge av stgrre rgrdiameter og

mindre isolasjon rundt apningene til ovnen.

De tre malingene har til felles at temperaturen gker raskt med lengden pa innsiden av ovnen og
at temperaturen holder seg tilnsermet konstant gjennom mesteparten av ovnen. For produksjon
av celluleere mikrogranulater vil det bety at de raskt vil gke i temperatur og raskt vil begynne &

ekspandere. Siden varmen holder seg vil de ogsa bruke hele lengden til ovnen til & ekspandere.
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5.4 Karakterisering av rastoffpulver

Figur 17b og 17c viser elementene i glasspulveret som rastoffet bestar av. Disse elementene stemmer
overens med hvilke stoffer som er oppgitt i produktdatabladet, vist i Vedlegg B. Figur 17d og 17e
viser bestandeler av drivmiddelet. Fra Figur 17d er det mulig a finne hvor drivmiddelet befinner
seg pa pulverpartikkelen. Figur 17e kan ikke brukes til & identifisere drivmiddelet, pad grunn av
at det ikke viser noen tydelige ansamlinger av grunnstoffet. Det vises i Figur 18 med rgde sirkler
der hvor det befinner seg partikler av drivmiddel. Stgrrelsen til drivmiddelet i denne figuren viste
at partikkelstgrrelsen pa drivmiddelet er mellom 1 — 5 pm. Dette stemmer med informasjonen
som er oppgitt om drivmiddelet [24]. T Figur 19 vises det et oversiktsbilde over rastoffpulveret
med en forstgrrelse pa 200. I denne figuren vises det at stgrrelsene til partiklene i rastoffpulveret
varierer. De stgrste partiklene ligger pa rundt 50 um stgrrelse og de minste er under 10 pum. Disse

partikkelstgrrelsene stemmer overens med informasjonen som er oppgitt om rastoffpulveret [21].

SEM bildene som blir tatt av rastoffpulveret er uklare da bildene blir tatt med en hurtig bildetak-
ningsmodus. Dette pa grunn av at med en saktere modus “hopper” partiklene i bildet. Partiklene
“hopper” i bildet pa grunn av at de ikke er elektrisk ledende. Dette fgrer til at nar bildet tas med
elektroner, beveger partiklene seg nar elektroene treffer prgven. For & motvirke bevegelsen ma det
legges et gullbelegg pa rastoffpulveret. Dette er gjort, men siden partiklene fremdeles beveger pa
seg kan det bety at det kreves mer gullbelegg for a fa bedre bilder i SEM. En annen arsak til at bil-
dene er uklare er begrensinger i opplgsningen pa SEM-maskinen som ble brukt. Ved a bruke stgrre
SEM-maskiner vil opplgsningen kunne bli bedre. Figur 19 som er oversiktsbildet av rastoffpulveret
har skyggeomrader som kommer av at partiklene ligger med ulik hgyde. En arsak til dette er at
for mye pulver ble lagt pa prgven. Ved a ha mindre pulver pa prgveoverflaten vil bildene i SEM ha
mindre skyggeomrader. Imidlertid, gir SEM en god oversikt av rastoffpulveret, bade en partikkel

og for flere partikler.

XRD resultatet i Figur 20 viser analysen av rastoffpartikkelen. Denne analysen blir gjennomfgrt for
a karakterisere hvilke stoffer som er tilstede i rastoffpulveret. I figuren kommer det fram at det er en
amorf struktur med krystallinske topper. Disse toppene stemmer overens med de karakteristiske
toppene til drivmiddelet. I figuren vises det noen topper som ikke stemmer med drivmiddelet.
Disse toppene ligger pa en vinkel stgrre enn 100°. Ved & sammenligne resultatene fra Figur 20 med
XRD-analysen som vises i Figur 24 kommer det fram at de toppene tilhgrer drivmiddelet men de
karakteristiske toppene som ble lagt over resultatet for rastoffpulveret tilhgrer en referanse som

kun analyserer fram til 100° selv om XRD-analysen i Figur 20 blir kjgrt til 120°.

5.5 Produksjon og karakterisering av cellulaere mikrogranulater

Det er blitt produsert cellulzere mikrogranulater ved ulike rgrdiametere og gassgjennomstrgmnin-

ger. De celluleere mikrogranulatene produsert ved ulike kombinasjoner i rgrdiameter og gassgjen-
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nomstrgmning har ulike former og stgrrelser. Det vises i Figur 21 og i Figur 22 at ved tynne ror
og hgye gasshastigheter blir ikke de celluleere mikrogranulatene sfeeriske, og er da sveert uferdige.
For de cellulaere mikrogranulatene produsert med rgrdiameter 26 mm er alle sfzeriske, men lavere
gassgjennomstrgmninger resulterer i storre cellulsere mikrogranulater. Arsaken til dette er at ré-
stoffpulveret bruker lenger tid gjennom ovnen ved lavere gassgjennomstrgmninger og dermed blir
eksponert for varme over lengre tid. Imidlertid er de stgreste celluleere mikrogranulatene produsert
med rgrdiameter 13 mm og gassgjennomstrgmning 2 — 3 [/min. En rsak til dette kan veere at pa
grunn av den lave gassgjennomstrgmningen klumper partiklene seg lettere sammen og vokser inn i
hverandre. Det vises i Figur 22a at partiklene har i mye stgrre grad vokst sammen enn i de andre

SEM bildene tatt med en forstgrrelse pa 200.

Produksjonsmetoden

Malet med produksjonsmetoden er & produsere celluleere mikrokuler som har ligger i stgrrelsesom-
radet 20 —90 um. Ut ifra Figur 21 vises det at ikke alle av de produserte cellulzere mikrokulene har
den gnskede stgrrelsen. De stgrste celluleere mikrogranulatene er 50 pm store. En arsak til dette er
at de celluleere mikrogranulatene ikke er ferdig produsert og at det fremdeles er drivmiddel tilstede
i disse mikrogranulatene. For at de cellulezere mikrogranulatene skal kunne bli stgrre ma de utsettes

for varmen i ovnen over lengre tid.

Et problem med produksjonsprosessen som er brukt er at rastoffpulverpartikler og cellulsere mikro-
granulater fester seg til glassveggene i glassrgret. Dette vises tydelig i Figur 25. Det vises at de
mindre rgrene hadde stgrre mengder partikler som festet seg til glassveggene. For rgret med dia-
meter 13 mm blir rgret helt tett nar cellulsere mikrogranulater ble produsert med en gassgjennom-
stromning pa 2 — 3 I/min. En arsak til at rgret blir tett er at gassgjennomstrgmning blir sa lav
at partikler klarer & sette seg fast til rorveggen. Nar gassgjennomstrgmningen er sa lav, vil den
ogséa veere lav i Y-overgangen i matemekanismen, hvor rastoffpulver mgter gasstrommen. Det er
observert at nar gassgjennomstrgmningen er lav har rastoffpulveret en tendens til & klumpe seg
mer nar den treffer Y-overgangen. En annen arsak til at rgret blir tett er at rastoffpulveret er mer
klumpet sammen ved lave gassgjennomstrgmninger og forer da til at stgrre partikler fester seg til
rgrveggen enn ved hgye gassgjennomstrgmninger. Dette stemmer overens med inspeksjonene av de
stgrre rgrene. Rgret med rgrdiameter 16 mm har betydelig mindre ansamlinger av partikler enn

med rgrdiameter 13 mm og reret med rgrdiameter 26 mm har minst ansamlinger av partikler.

Imidlertid sto de to stgrste rgrene skeivt i ovnen nar de ble brukt til & produsere celluleere mikro-
granulater. Dette forer til at partikler kun fester seg til rgrveggen pa en side. Det er derfor viktig
for produksjon av cellulzere mikrogranulater at glassroret star rett i ovnen. Arsaken til at rgrene
star skeivt er at isolasjonen presser pa rgret, hvor punktene isolasjonen presser pa er ulik pa topp
og bunn. Imidlertid er vinklen rgrene star skeivt pa liten, men det vises at selv en liten vinkel har

en stor effekt pa hvor mye partikler som fester seg til rgrveggen.
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Siden rastoffpulveret og de cellulzere granulatene er i stgrrelsesorden mikrometer far de en has-
tighet fra varmen i ovnen [29]. Varm luft stiger ut av ovnen gjennom &pningen av kvartsrgret.
Denne stigningen gir de cellulaere mikrogranulatene en dragkraft oppover i tillegg til dragkraften
som kommer av gassgjennomstrgmningen. Dette vises med at sfaeriske cellulsere mikrogranulater
er produsert pa gassgjennomstrgmninger mye lavere enn den som er modellert som ngdvendig. Det
er ogsa vist at nar rastoffpulver blir tilfert ovenifra inn i kvartsrgret uten gassgjennomstrgmning
beveger de seg bort fra dpningen. Effekten av den varme luften som stiger avhenger av rgrdiame-
teren pa kvartsrgrer. Med stgrre ror, er det mindre isolasjon rundt som stopper varmen fra a stige.
Desto stgrre rerdiameter desto stgrre kraft fra bevegende varme. Imidlertid fgrer dette kun til at
hastigheten i ovnen gker, og at den ngdvendige gassgjennomstrgmnignen synker. Dermed ma det
tas med i betraktning for & lage en bedre modell pa den ngdvendige gassgjennomstrgmningen for

a fa produsert de cellulaere mikrogranulatene.

Mate- og oppsamlingsmekansimen

Det observeres under produksjonen av cellulsere mikrogranulater at ved hgyere gassgjennomstrgm-
ninger blir rastoffpulveret mer forstgvet nar det gir gjennom ovnen og glassroret. Arsaken til dette
er at selv om kvartsrgret i ovnen endrer diameter og stgrrelse endrer ikke Y-overgangen seg. Nar
stgrrelsen pa kvartsrgret gkes vil det kreves en hgyere gassgjennomstrgmning i kvartsrgret for a
holde gasshastigheten konstant. Dette gjenspeiles i Ligning 5. Siden gassgjennomstrgmningen gker
vil det fgre til at gasshastigheten i Y-overgang gker siden stgrrelsen er konstant, ut ifra Ligning
3. En gkt gasshastighet i Y-overgangen resulterer i at rastoffpulveret opplever en stgrre endring i

hastighet nar det treffer gasstremmen og dermed sprer seg mer og forstgves.

Siden rastoffpulveret lettere forstgves ved stgrre rgrdiametre forer det til at noen av de produ-
serte celluleere mikrogranulatene ikke blir samlet opp av oppsamlingsmekansimen. Det dannes en
stovsky som folger gassen ut av glasskammeret. Arsaken til dette er at nér de celluleere mikrogra-
nulatene havner i glasskammeret fortsetter de oppover med en hastighet selv om at overgangen
fra kvartsrgret til glasskammeret skal forarsake de celluleere mikrogranulatene mister sin hastighet
og faller ned. Siden utgangen til glasskammeret ligger like over utgangen til kvartsrgret har noen
av de celluleere mikrogranulatene hgy nok hastighet til a fortsette ut av glasskammeret. Dette
skaper et svinn pa den produserte mengden cellulzere mikrogranulater, og senker effektiviteten til

produksjonsprosessen.

Det blir observert ansamling av rastoffpulver nederst i kvartsrgret som var koblet sammen med
Y-overgangen. Grunnen til dette er at overgangen mellom kvartsrgret og Y-overgangen er for bra
slik at gassgjennomstrgmningen blir hgy i midten av kvartsrgret og lavere ved sidene av rgret.
Dette forer til at noe av rastoffpulveret som kommer ut fra overgangen blir blast mot sidene
av kvartsrgret og kolliderer med veggene for & deretter falle ned til bunnen av rgret. For & fa

ansamlingen av rastoffpulver til & bevege seg oppover rgret er det forsgkt & kakke pa rgret, men
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dette fjerner ikke alt pulveret fra bunnen. Ved demontering av Y-overgangen og kvartsrgret faller
det resterende pulvert ut, noe som fgrer til et svinn av rastoffpulver. Det bgr derfor utvikles en

jevnere og gradvis overgang mellom kvartsgret og Y-overgangen.

En del av oppsamlingsmekanismen som brukes under produksjon av celluleere mikrogranulater
er en glassskal. Nar gass beveger seg gjennom rgret blir glassskalen varmet opp, noe som fgrer
til at den knuser. Arsaken til at den knuser er at den blir utsatt for termisk ekspansjon uten
rom til & kunne ekspandere [30]. Dette kommer av at rundt glassskalen star det stalpinner som
brukes til & feste oppsamlingsmekanismen. Disse kommer i veien nar glassskalen blir varm og
ekspanderer, noe som gker de interne spenningene i glassskélen. Nar de interne spenningene blir
for hgy knuses glassskalen. Dette forer til at designet pa glassskalen eller festemekanismen til

oppsamlingsmekanismen ma revurderes.

Karakterisering av produserte cellulaere mikrogranulater

Figur 23 viser at den innvendige mikrostrukturen til den produserte celluleere mikrogranulatet er
delvis porgs. Skallet pa granulatet viser ingen antydning til porgsitet, og det antas dermed at gas-
sen fra drivmiddelet er innesperret i granulatet. De innvendige porene er ca. 1 — 3 pm og separeres
av tykke cellevegger. Arsaken til fa antall porer og tykke cellevegger mellom disse porene er trolig
at drivmiddelet ikke har reagert lenge nok. Dette kan komme fra at hastigheten til pulverpartiklene
gjennom ovnen var for hgy slik at partiklene og drivmiddel ikke ble utsatt for hgye temperaturer
i tilstrekkelig tid. Losninger til dette kunne veert & senke gassgjennomstrgmningen for & redusere
hastigheten til partiklene, eller & gke temperaturen i ovnen for & redusere den ngdvendige reaksjons-
tiden til drivmiddelet. Figur 23 viser ogsa at det er liten stgrrelsesfordeling av porer sammenlignet
med Poraver sine celluleere mikrogranulater som vises Figur 5. Grunnen til lav stgrrelsesfordeling
av porer kan stamme fra at porene i den cellulsere mikrogranulatet ikke er ferdig utviklet og at
noen av porene dermed ikke har fatt mulighet til & vokse sammen til stgrre porer. Figur 23 viser
at dannelse av innvendig cellulaer struktur i de celluleere mikrogranulatene er gjennomfgrbart med
produksjonsmetoden som er brukt. Derimot er det ogsé et potensiale for forbedring av produk-
sjonsmetoden, der mikrogranulater med et stgrre antall porer og med hgyere stgrrelsesfordeling pa

porene kan skapes ved a endre pa parametere som temperatur og gassgjennomstrgmning.

XRD resultatet fra Figur 24 viser at drivmiddelet fortsatt er tilstede i de produserte celluleere
mikrogranulatene. Det kommer av at mikrogranulatene ikke er ferdig utviklet slik at drivmiddelet
ikke er fullstendig dekomponert. Denne antagelsen stgttes av Figur 23 som viser delvis porgsitet
pé innsiden av mikrogranulatene, og av Figur 22, som viser sfeeriske mikrogranulater, men som

ikke har utviklet seg fullstendig og til gnsket stgrrelse.

Gjennom denne produksjonmetoden har det blitt produsert celluleere mikrogranulater. Generelt

sett gir gkende rgrdiametere og lavere gassgjennomstrgmninger stgrre cellulsere mikrogranulater.
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Det vises at de har porer, men disse er smé og siden drivmiddel fortsatt er tilstedet har de potensiale
til & vokse seg sterre. Hovedproblemene med produksjonsmetoden er knyttet til designet av mate-
og oppsamlingsmekanismene, samt kvartsrgret og & fa produsert celluleer mikrogranulater med

gnsket stgrrelsen, noe som kan lgses i videre arbeid.

5.6 Forslag til videre arbeid

Oppgavens mal om a finne en metode for produksjon av cellulsere mikrogranulater har utviklet seg
fra en konseptuell ide til resultater som viser at fremstilling av disse mikrogranulatene er mulig.

Derimot viser resultatene at metoden kan forbedres ytterligere ved a gjore justeringer.

For & produsere celluleere mikrogranulater i riktig stgrrelsesorden anbefales det & senke hastigheten
til pulveret i ovnen, eller & gke temperaturen slik at reaksjonstiden reduseres. Hastigheten til pulve-
ret kan senkes ved & benytte et rgr med stgrre diameter og ved a redusere gassgjennomstrgmningen
i rgret. Et annet alternativt som kan benyttes for & produsere stgrre celluleere mikrogranulater er

a bruke en ovn som er lengre slik at det tar lengre tid for pulveret & bevege seg gjennom den.

I videre arbeid av produksjonsmetoden anbefales det ogsa at det forsgkes & unngé at pulver fester
seg til kvartsrgret. Lgsninger til dette kan blant annet veere & skape en virvel som separerer pulveret
fra veggene til rgret, eller & endre materialet som rgret bestar av til et material som pulveret ikke
fester seg til. En annen lgsning kan vaere & utsette rgret for vibrasjoner slik at pulvere som er festet

til veggene av rgret faller av.

Det oppfordres til & endre oppsamlingsmekanismen til de cellulzere mikrogranulatene. En potensiell
forbedring kan veere a4 montere et filter pa toppen av glasskammeret slik at mikrogranulatene
ikke forsvinner ut. En annen forbedring kan vaere a sidestille utgangen til glasskammeret slik at
utgangen ikke er rett over utgangen av kvartsrgret som gar gjennom ovnen. Det er ogséd mulig &
bruke et storre glasskammer, som vil fgre til at de celluleere mikrogranulatene mister sin hastighet
raskere og faller ned. I tillegg bgr oppsamlingsskdlen kunne téle hgye nok temperaturer til at
den ikke sprekker eller ekspanderer for mye. Tilfgrsel av rastoffpulver fra pulvermater krever fysisk
bevegelse av matemekanismen, og det anbefales derfor en alternativ metode & deponere pulveret pa.
En metode som har potensial til & forbedre dette er & utsette pulvermater for hyppige vibrasjoner. I
det inngdende rgretsystemet som ble benyttet viste det seg utfordrende & fa pulveret til & bevege seg
i en kontinuerlig strgm. Det oppfordres derfor & justere pa rgrsystemet ved & blant annet ha mindre
og jevnere overganger mellom rgrene, i tillegg til & f4 bedre kontroll pa gassgjennomstrgmningen.

Disse endringene kan gjennomfgres med spesiallagede rgr og utstyr.

I videre arbeid oppfordres det til & gjore noen justeringer ved karakterisering av rastoffpuler og
celluleere mikrogranulater. For & forbedre kvaliteten pa bilder fra SEM anbefales det a bruke
hgyere opplgsning i SEM 1 tillegg til pafgre mer gull pa overflaten til prgvene. Dette kan fore
til gkt stabilitet av prgvene og kan gi klarere og mer detaljerte SEM-bilder. Dette vil da bidra
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til & gi bedre informasjon om prgvene. Mer informasjon kan ogsa hentes ved & introdusere nye
karakteriseringsmetoder for & blant annet undersgke bulkdensiteten og den innvendige porgsiteten
til mikrogranulatene. Dette vil gi mer ngyaktig resultater og kan bidra til & danne et bedre bilde

av de produserte mikrogranulatene.

Ovndesignet har vist seg a fungere i praksis og kan trolig oppskaleres for masseproduksjon av
cellulzere mikrogranulater. Da anbefales det & bruke en stgrre ovn med lengre apning og et innvendig
rgr med hgyere diameter. Det vil da ogsa veere ngdvendig & gke gassgjennomstrgmningen. For &
optimalisere produksjonsprosessen mest mulig kan det lages digitale simulasjoner av luftstrommer
i rgret inni ovnen og i det inngéende rgrsystemet. Ved & finne de optimale parameterene i tillegg
til videreutvikling av matemekanismen og oppsamlingsmekanismen kan ovndesignet trolig ogsa

automatiseres for hgyere effektivitet.
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6 Konklusjon

Ovndesignet med en gjennomgaende gasstrom ble brukt til produksjon av cellulsere mikrogranu-
later. Det var pa grunn av kompleksiteten rundt rullebandmetoden og plasmaflammemetoden, der
disse to metoden har strengere krav til materialer og til ovnens geometri. I tillegg var bade ovn og

ngdvendig utstyr som kunne brukes til dette ovndesignet lett tilgjengelig.

Resultatene viser at produksjon av cellulaere mikrogranulater i en ovn med gjennomgaende gasstrgm
er oppnaelig. Derimot ble de produserte mikrogranulatene ikke ferdig utviklet. Det mest lovende
resultatet var mikrogranulater som var produsert med en rgrdiameter pa 26 mm og med en gass-
gjennomstrgmning pa 4 {/min. Disse mikrogranulatene hadde stgrrelse pd 30 um var delvis porgse

pa innsiden.

Cellulzere mikrogranulater ble ikke ferdig utviklet enten fordi rastoffpulveret ikke ble oppvarmet
lenge nok eller fordi temperaturen var ikke var tilstrekkelig hgy. Dette forte til at drivmiddelet
dekomponertes ufullstendig og at mikrogranulatene ikke vokste til sin fulle stgrrelse. Ufullstendig
dekomponering av drivmiddelet fgrte ogsa til den delvise porgsiteten pa innsiden av mikrogranu-
latene. Noe av rastoffpulveret og mikrogranulatene forsvant i oppsamlingsmekanismen og i rgrsys-
temet ved koblingen mellom kvartsrgret og Y-overgangen. Disse mekanismene i ovndesignet bgr
derfor forbedres for & unnga tap av rastoffpulver og produserte mikrogranulater. For a fa en jevnere

luftgjennommstrgmning ma rgrovergangene forbedres og strgmningen kontrolleres bedre.

Oppgaven har som hensikt & finne ett sett med prosesssbetingelser for ekspansjon av celluleere
mikrogranulater i stgrrelsesomradet 20-90 um. Det er blitt funnet at i en vertikal ovn med tem-
peratur pa 1000 °C, med et rgr med diameter 26 mm og en gassgjennomstromning pa 4 [/min
er det produsert cellulsere mikrogranulater fra et rastoffpulver med en stgrrelse pa 30 pum. De cel-
luleere mikrogranulatene ligger innenfor det gnskelige stgrrelsesomradet, men det vises at de har

muligheter for videre ekspansjon.
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Vedlegg

A Kode for i regne ut ngdvendig gassgjennomstrgmning og
Reynoldstall
# —*- coding: utf-8 —*-

import math

import matplotlib.pyplot as plt # plotting

#Kan spgrre om en spesiell verdi pd rgrdiameteren

D_t = float(input("Hva er diameter pad rgret i meter? ")) #m

#definerer gassen

density_gas_25 = 1.225 #kg/m™3 ved 25C

density_gas_1000 = 0.2773 #kg/m~3 ved 1000C

viscosity_gas_25 1.849e-5 #kg/m*s ved 25C

viscosity_gas_1000 = 4.826e-5 #kg/m*s wved 1000C

#definerer konstanter
c_d_kule = 0.45 #drakonstant kule
c_d_kube = 0.85 #drakonstant kube

g = 9.81 #m/s 2 akselerasjon grunnet tyngdekraft
#definerer partikkelen
density_powder = 900 #kg/m~3 tetthet til rastoffpulver

density_granulate = 300 #kg/m~3 tetthet til cellulere granulater

#Partikkel for

D_p_powder = 25e-6 #m diameter pd rdstoffpulverpartikler

V_p_powder = (((D_p_powder**3))) #m~3 volum til pulverpartikler

A_p_powder = (((D_p_powder)**2)) #m 2 tversnittsareal for pulverpartikler

#Partikkel etter

V_p_granulate = ((V_p_powder*density_powder)/density_granulate) #m 3 wvolum til
< granulater ut tfra tetthet fgr/etter og volum fgr

D_p_granulate = (((6*V_p_granulate)/math.pi)**(1/3)) #m 2 tversnittsarealet til
— granulater ut 2fra volum

A_p_granulate = (math.pi*(D_p_granulate/2)**2)




#Rgret
L_t = 1 #m lengde pd rgret

A_t = (((D_t/2)**2)*math.pi) #m 2 tversnittsarealet til rgret

#Q for

Q_si_fgr_25 = math.sqrt ((2*V_p_powder*density_powder*g* (A_t**2)) /
— (c_d_kube*density_gas_25+A_p_powder)) #m~3/s ved 25C

Q_fgr_25 = Q_si_fgr_25 * 60000 #l/min, endrer enheter

Q_si_fgr_1000 = math.sqrt((2*V_p_powder*density_powder*g* (A_t**2)) /
< (c_d_kube*density_gas_1000*A_p_powder)) #m~3/s ved 1000C
Q_fgr_1000 = Q_si_fgr_1000 * 60000 #1/min, endrer enheter

#) etter

Q_si_etter_25 = math.sqrt((2+#V_p_granulate*density_granulate*g* (A_t**2)) /
— (c_d_kulexdensity_gas_25*A_p_granulate)) #m 3/s ved 25C

Q_etter_25 = Q_si_etter_25 * 60000 #1/min, endrer enheter

Q_si_etter_1000 = math.sqrt((2*V_p_granulate*density_granulate*g(A_t**2)) /

— (c_d_kule*density_gas_1000%A_p_granulate)) #m 3/s ved 1000C

Q_etter_1000 = Q_si_etter_1000 * 60000 #l/min, endrer enheter

#Svarer pd en spesiell verdi pd rgrdiameter

print("Q fgr oppblasning = " + str(Q_fgr_25) + " 1/min ved 25C")
print("Q etter oppblédsning = " + str(Q_etter_25) + " 1/min ved 25C")
print("Q fgr oppblasning = " + str(Q_fgr_1000) + " 1/min ved 1000C")

print("Q etter oppblasning = " + str(Q_etter_1000) + " 1/min ved 1000C")

print("For 25 grader celcius:") #Lager skille til tabell

#FOR 25C

#lage tabell over utwvalgte verdier

for D_t in range (0,31, 2):

D_t = D_t/1000

At = (((D_t/2)**2)*math.pi)
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#Q for

Q_si_fgr_25 = math.sqrt((2xV_p_powder*density_powder*g+*(A_t**2)) /
< (c_d_kubexdensity_gas_25*A_p_powder)) #m 3/s ved 25C

Q_fgr_25 = Q_si_fgr_25 * 60000 #l/min, endrer enheter

#() etter
Q_si_etter_25 = math.sqrt((2*V_p_granulate*density_granulatexg(A_t**2)) /
— (c_d_kulexdensity_gas_25+A_p_granulate)) #m 3/s wved 25C

Q_etter_25 = Q_si_etter_25 * 60000 #l/min, endrer enheter

print("ved " + str(D_t) + "m er Q_fgr = " + str(Q_fgr_25) + " 1/min, Q_etter
— ="+ str(Q_etter_25) + ".")
#Lage figur
D_t_list = []
Q_fgr list 25 = []
Q_etter_list_25 = []
Q_fgr list_si 25 = []
Q_etter_list_si_25 = []
for D_t in range (0, 31, 1): #Md legge til ett ekstra ledd for d kompansere for O
— leddet
D_t = D_t/1000
D_t_list.append(D_t)
A_t = (((D_t/2)#*2)*math.pi)

Q_si_f@gr_25 = math.sqrt((2*V_p_powderxdensity_powder*g* (A_t**2)) /
— (c_d_kubexdensity_gas_25+A_p_powder)) #m~3/s ved 25C
Q_fgr_25 = Q_si_fgr_25 * 60000 #1/min, endrer enheter

#{ etter

Q_si_etter_25 = math.sqrt((2+#V_p_granulatexdensity_granulate*g*(A_t**2)) /
< (c_d_kulexdensity_gas_25*A_p_granulate)) #m 3/s ved 25C

Q_etter_25 = Q_si_etter_25 * 60000 #l/min, endrer enheter

#Lager lister for d kunne plotte
Q_fgr_list_25.append(Q_fgr_25)
Q_etter_list_25.append(Q_etter_25)
Q_fgr_list_si_25.append(Q_si_fgr_25)

Q_etter_list_si_25.append(Q_si_etter_25)
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plt.figure() #lager en ny figur

plt.title('Ngdvendig gassgjennomstrgmning ved 25 grader')

plt.plot(D_t_list, Q_fgr_list_25, label='Q fgr') # legger op en label som gjgr
— det mulig d bruke legends

plt.plot(D_t_list, Q_etter_list_25, label='Q etter')

plt.legend(loc="'upper left') #Setter inn en legend for d kun fd noe mening ut
— 1ifra grapfene.

plt.xlabel ('Rgrdiameter [m]')

plt.ylabel('Ngdvendig gassgjennomstrgmning [1/min]')

print ("For 1000 grader celcius:") #Lager skillelinje til tabell
#FOR 1000C

#lage tabell over utwvalgte verdier

for D_t in range (0,31, 2):

D_t = D_t/1000
A_t = (((D_t/2)**2)*math.pi)
#Q for

Q_si_fgr_1000 = math.sqrt((2*V_p_powder*density_powder*g* (A_t**2)) /
— (c_d_kubexdensity_gas_1000*A_p_powder)) #m~3/s ved 1000C
Q_fgr_1000 = Q_si_fgr_1000 * 60000 #l/min, endrer enheter

#() etter
Q_si_etter_1000 = math.sqrt((2+V_p_granulatexdensity_granulatexg*(A_t**2)) /
— (c_d_kulexdensity_gas_1000*A_p_granulate)) #m 3/s wved 1000C

Q_etter_1000 = Q_si_etter_1000 * 60000 #l/min, endrer enheter

print("ved " + str(D_t) + "m er Q_fgr = " + str(Q_fgr_1000) + " 1/min,
— Q_etter = " + str(Q_etter_1000) + ".")
#Lage figur
D_t_list = []
Q_fgr_list_1000

(]

Q_etter_list_1000 = []

Q_fgr_list_si_1000 = []

Q_etter_list_si_1000 = []

for D_t in range (0, 31, 1): #Mda legge til ett ekstra ledd for d kompansere for O

— leddet
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plt
plt
plt
plt
plt
plt
plt

D_t = D_t/1000
D_t_list.append(D_t)
A_t = (((D_t/2)**2)*math.pi)

#Q for

Q_si_fgr_1000 = math.sqrt((2+V_p_powder*density_powder*g* (A_t**2)) /
— (c_d_kube*density_gas_1000%A_p_powder)) #m~3/s ved 1000C
Q_fgr_1000 = Q_si_fgr_1000 * 60000 #1/min, endrer enheter

#( etter

Q_si_etter_1000 = math.sqrt((2+V_p_granulatexdensity_granulatexg*(A_t**2)) /
— (c_d_kulexdensity_gas_1000*A_p_granulate)) #m 3/s wved 1000C
Q_etter_1000 = Q_si_etter_1000 * 60000 #l/min, endrer enheter

#Lager lister for d kunne plotte
Q_fgr_list_1000.append(Q_£fgr_1000)
Q_etter_list_1000.append(Q_etter_1000)
Q_fgr_list_si_1000.append(Q_si_fgr_1000)
Q_etter_list_si_1000.append(Q_si_etter_1000)

.figure() #lager en ny figur

.title('Ngdvendig gassgjennomstrgmning ved 1000 grader')

.plot(D_t_list, Q_fgr_list_1000, label='Q fgr') # legger op en label som gjgr
det mulig d bruke legends

.plot(D_t_list, Q_etter_list_1000, label='Q etter')

.legend(loc="upper left') #Setter inn en legend for d kun fd noe mening ut
1fra grapfene.

.xlabel ('Rgrdiameter [m]')

.ylabel('Ngdvendig gassgjennomstrgmning [1/min]')

#Finne reynoldstallet ved ulike gassgjennomstrgmninger

Re_list 25 = []

Re_list_1000 = []

#Ved 25C

print("ved 25C")

for

i in (Q_fgr_list_si_25):
Re_25 = (density_gas_25*i*L_t)/(viscosity_gas_25*A_t)
Re_list_25.append(Re_25)




#Ved 1000C

print("ved 1000C")

for

i in (Q_fgr_list_si_1000):
Re_1000 = (density_gas_1000*i*L_t)/(viscosity_gas_1000*A_t)
Re_list_1000.append(Re_1000)

#lager figurer

plt.

plt
plt
plt

—

plt.

plt
plt

figure() #lager en ny figur

.title('Reynoldstall ved ulike ngdvendige gassgjennomstrgmninger')

.plot(Q_fgr_list_25, Re_list_25, label='Re 25 grader') # legger op en label

som gjgr det mulig 4 bruke legends

.plot(Q_fgr_list_1000, Re_list_1000, label='Re 1000 grader') # legger op en

label som gjgr det mulig d bruke legends

legend(loc='upper left') #Setter inn en legend for d kun fd noe mening ut

1fra grapfene.

.xlabel('Ngdvendig gassgjennomstrgmning [1/min]')
.ylabel('Reynolds tall [-]')
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B Produktdatablad glasspulver

A/ " C Glass Fi=gm
> /\ \_T -
‘n Recyklfng?

Product description: Glass powder is made from the highest quality of colorless and
odorless float glass. Therefore it is pollution free. Additionally it
is not classified as hazardous. Glass powder is generally
regarded as a solid waste, for which special methods of removal
(disposal) are not required.

Chemical SiO2 70 - 73%
characteristic:
Al,O; 0,5-2%
CaOo 7-11%
MgO 3-5%
Na20 + K20 13 -15%
TiO2 Max. 0,1%
Granulation: Test sieve (um) Screenings
1400 0%
1000 0-0,2%
430 0-2%
150 0-8%
100 0—-15%
63 5—40%
<63 60 — 90%
Features: Form The solid — glass powder
Color Colorless
Specific weight about 2,50 g/cm?®
Hardness as per Mosh scale 6
Softening point About 750°C
Solubility in water Insoluble product
Ignition point, spontaneous Non-inflammable product

combustion
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