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setzung dabei ist, dass der Faseranteil im ausgetragenen
Feststoff nicht stort.

Eine iiberlagerte Scherung hatte sowohl bei un-
geflockten als auch bei geflockten mineralischen Suspensio-
nen eine z.T. betrdachtliche Verbesserung der Kompression
zur Folge. Die Kompressionskinetik wurde beschleunigt und
die Sedimentporositdaten verringerten sich. Bei geflockten
Sedimenten wurde durch die Zerstorung volumindser Flo-
cken das darin gebundene Wasser freigesetzt. Insbesondere
bei Zentrifugationszeiten im Minutenbereich, was den Fest-
stoffverweilzeiten in Dekantierzentrifugen entspricht, wur-
den maximale relative Kompressionsverbesserungen beob-
achtet. Mit steigendem Anteil an Hefezellen wurde der
Effekt geringer und war bei reinen Hefesuspensionen auf-
gehoben bzw. wirkte sich gegenteilig aus. Dies zeigt, dass
ebenso wie bei der Faserzugabe eine starke Abhdngigkeit
der Wirkung von den Eigenschaften der suspendierten Par-
tikel besteht.

In Dekantierzentrifugen erfolgt die Scherung des
Sediments in gewissem MaRe schon durch die Schnecke.
Variationen der Schneckengeometrie oder der Einsatz zu-
satzlicher Schereinbauten zwecks Erh6hung des Scherener-
gieeintrags wurden bereits patentiert [5, 6] und werden teil-
weise industriell eingesetzt.
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Einfluss des Partikelkollektives
auf die Filterkuchenbildung und
-entfeuchtung

HARALD ANLAUF* UNDJOSE ANGEL SORRENTINO

Herrn Prof. Dr.-Ing. WERNER STAHL zum 65. Geburtstag

1 Problemstellung

Die vorliegende Arbeit stellt das Ergebnis einer mehrjahri-
gen Forschungskooperation des Laboratorio Separaciones
Mecénicas in Caracas und des Institutes fiir Mechanische
Verfahrenstechnik und Mechanik in Karlsruhe dar.

Das Ziel der hauptsadchlich in Caracas ausgefiithr-
ten Arbeiten [1] war die Gewinnung eines verbesserten
quantitativen Verstindnisses fiir die Wechselwirkungen
zwischen den Eigenschaften von Partikelkollektiven und
damit ihren Filtrationseigenschaften. Daraus abgeleitet
sollte eine praktisch handhabbare Methode zur Vorhersage
von Filtrationsergebnissen bei einer Verdanderung der Parti-
keleigenschaften entwickelt werden. Als Partikeleigen-
schaften sollen hier die Partikelgrofenverteilung und die
Partikelform verstanden werden.

Ausgangssituation war die fiir den Verfahrensin-
genieur sehr unbefriedigende Situation, keine verldsslichen
Aussagen iiber die Auswirkungen von Anderungen der Par-
tikeleigenschaften im Zulauf eines Trenngerates machen zu
konnen. Informationen iiber die PartikelgrofSe und gegebe-
nenfalls -form dienen auch heute noch meist nur zur Cha-
rakterisierung der zu trennenden Suspension und werden
nicht direkt zur Abschdtzung von Trennergebnissen ver-
wendet.

Anderungen der Partikeleigenschaften im Zulauf
eines Trenngerdtes konnen durch Schwankungen in der Zu-
sammensetzung eines natiirlichen Ausgangsproduktes oder
durch den Betrieb von vorgeschalteten Prozessschritten
verursacht werden. Als Vorstufen kommen hier im Wesent-
lichen Verfahren zur Herstellung der abzutrennenden Parti-
kel in Frage, wie etwa eine Kristallisation oder Fallung, eine
Agglomeration oder Zerkleinerung, und Verfahren zur Auf-
konzentrierung einer zunachst sehr verdiinnt vorliegenden
Suspension.

Neben unmittelbar praktischen Aspekten fiir den
Betrieb des Trennapparates stellt die Quantifizierung des
Partikeleinflusses auf das Ergebnis des Trennschrittes
einen wichtigen Baustein fiir die noch in den Anfingen be-
findliche rechnerische Simulation von komplexen Feststoff-
verfahrensprozessen dar.
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Abbildung 1.
Mabhlkreislauf mit Klassierung, Eindickung und Filtration.
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Abb. 1 verdeutlicht diese Zusammenhdnge am
Beispiel eines Mahlkreislaufes mit nachgeschalteter Auf-
konzentrierung und Filtration. Ein vorzerkleinerter partiku-
larer Feststoff wird als Suspension mit dem Miihlenauslauf
vereinigt und mittels Hydrozyklon klassiert. Das noch unzu-
reichend zerkleinerte und hochkonzentrierte Grobkorn aus
dem Unterlauf des Hydrozyklons wird zur Miihle zurtiickge-
fiihrt.

Der verdiinnt vorliegende Uberlauf des Zyklons
mit dem ausreichend zerkleinerten Gut wird nach einer
Schwerkrafteindickung einem Filter zugefiihrt. Das nicht
partikelfreie Filtrat wird zur Feststoffriickgewinnung in den
Eindicker zurtiickgeleitet.

Wie in Abb. 1 angedeutet, hat sich die vorliegende
Arbeit zundchst auf das Gebiet der Kuchenfiltration mit
Gasdifferenzdruck konzentriert und ist somit auf ndhe-
rungsweise inkompressible Filterkuchen beschrankt. Auch
eine Variation der physikochemischen Verhdltnisse und
daraus resultierende Stabilisierungs- bzw. Destabilisie-
rungseffekte in der Suspension wurden nicht betrachtet.

Zielfunktionen zur Losung der Problemstellung
sind die Filterkuchenbildungs- und die -entfeuchtungskine-
tik. Fiir diese Funktionen existieren fiir unverdndert blei-
bende Feststoffe bereits ausgereifte Methoden zur rechneri-
schen Beschreibung und waren daher nicht Gegenstand der
Untersuchungen.

Schliisselgroflen, in denen sich die Partikeleigen-
schaften verbergen und die demzufolge zentrale Bedeutung
fiir die hier vorliegende Arbeit besaen, sind die Permeabi-
litat und die Porositat des Filterkuchens sowie seine Kapil-
lardruckverteilung.

Beziiglich des Partikeleinflusses auf die Filterku-
cheneigenschaften stellte sich im ersten Schritt die Frage
nach der Messmethode zur Ermittlung einer fiir die hier an-
gestrebten Ziele relevanten Partikelgrofenverteilung. Im
zweiten Schritt war zu kldren, wieviele Parameter fiir eine
Partikelverteilung erforderlich sind, um aussagefdhige
Ergebnisse fiir die Filtrationseigenschaften zu erhalten.
Mittelwert, Standardabweichung, Symmetrie der Partikel-
groflenverteilung und die Partikelform mussten also unab-
hangig voneinander untersucht werden.

2 Mittel und Methoden

Fir die Untersuchungen wurden Kalkstein-, Magnesit-,
Aluminiumhydrat- und Glaskugelfraktionen mit mittleren

Entfeuchtung

Partikeldurchmessern im Bereich von ca. x50 = 5 — 200 um
und breit variierenden geometrischen Standardabweichun-
gen bis ca. oy 3 = 2,5 eingesetzt.

Um die Gestalt der Partikelgrofenverteilung
gezielt vorgeben zu koénnen, wurden durch aufwiandige
Klassierung mittels Siebung und Sichtung in einem weiten
PartikelgroBenbereich zundchst sehr enge Fraktionen her-
gestellt. In einem zweiten Schritt wurden diese entspre-
chend einer Vorgabe von Lage- und Streuungsparameter
der gewiinschten Verteilung wieder anteilsmifRig zusam-
mengemischt.

Fir die Partikelgréofenanlayse kamen zur Ermitt-
lung unterschiedlicher Partikelaquivalentdurchmesser Elek-
trozone, Laserbeugung, Bildanalyse und Kleinwinkelphoto-
meter zur Anwendung.

Die Filterversuche wurden mittels einer Labor-
druckfilterapparatur vom Typ ,Filtratest” (Boxera GMmBH,
Karlsruhe) mit 20 cm? Filterfliche ausgefiihrt, die den An-
forderungen der VDI-Richtlinie 2762 entspricht. In dieser
Apparatur konnen Druckdifferenzen bis zu Ap = 0,4 MPa
und Kuchenhohen bis zu hx = 25 mm realisiert werden.

3 Messung der relevanten
Partikeleigenschaften

Die Untersuchung verschiedener Partikelgrofenverteilun-
gen erfordert neben einer Berticksichtigung der Partikel-
form die Definition eines Lageparameters zur Beschreibung
einer reprdsentativen mittleren Partikelgr6f3e und die Fest-
legung eines Streuungsparameters zur Beschreibung der
Verteilungsbreite.

Als Schliisselparameter zur Beschreibung einer
reprdsentativen Partikelgrofle erwies sich der als Sauter-
Durchmesser xsy bekannte Durchmesser eines Partikels,
dessen volumenspezifische Oberfliche derjenigen des ge-
samten Partikelkollektives entspricht.

Entscheidend fiir eine sinnvolle Verwendung die-
ses Wertes in den entsprechenden Berechnungsmodellen
ist die korrekte Bestimmung seines Betrages.

Die verschiedenen Gerdte zur PartikelgroBenana-
lyse ermitteln bei Verwendung unterschiedlicher Mengen-
erfassung der Partikelfraktionen dem jeweiligen physikali-
schen Messprinzip dquivalente Kugeldurchmesser.

Der vom jeweiligen Messgerat (Index ,i“) abhan-
gige Sauter-Durchmesser Ds,; wird dann aus den entspre-
chenden Momenten der Partikelgrofenverteilung ohne In-
formation iiber die Partikelform gemiR Gl. (1) berechnet?:

fquo (x)dx;
= [ %9, (x;)dx; =
[ x2qy(x)dx;  ©
0

1

D3,2‘i = 0917
[ ;Q3 (Xi)dXi
0 “i

(1)

Die Korrelation zwischen dem tatsidchlichen Sau-
ter-Durchmesser xsy und dem Wert D5, ; ergibt sich nach

1) Eine Zusammenstellung der Formelzeichen
befindet sich am Schluss des Beitrags.
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Gl (2) durch die Einfiihrung eines speziellen Formfaktors
Ysvi-

Wie weiter unten noch gezeigt werden wird, kann
der jeweils fiir Partikel und Messmethode giiltige Formfak-
tor ysy; aus einfachen Durchstromungsexperimenten von
Filterkuchen bestimmt werden.

Xsv = wsv_iD3.2,i (2)

Fiir die praktische Anwendung folgt, dass jedes
PartikelgroBenmessverfahren zur Bestimmung des Sauter-
Durchmessers verwendet werden kann. Dies ist insbeson-
dere fir den Einsatz schneller Verfahren, wie der Laserbeu-
gung interessant.

Als Streuungsparameter zur Charakterisierung
der Verteilungsbreite der untersuchten Partikelkollektive
wurde die geometrisch gewichtete Standardabweichung der
Partikelvolumenverteilung og3 entsprechend Gl. (3) ge-
wahlt:

N 2
In(o,5) = J I {mzi} g, (x)dx 3)

0 g3

Diese GroRe ist dimensionslos und eignet sich
sehr gut zum Vergleich von Verteilungsbreiten unterschied-
licher Fraktionen, weil die Breite relativ zum logarithmisch
gewichteten Mittelwert angegeben wird.

4 Einfluss der Partikeleigenschaften auf
Kuchenpermeabilitiat und -porositit

Die sich in einer bestimmten Zeit t; bildende Kuchenhohe
hx eines homogenen und ndherungsweise inkompressiblen
Filterkuchens kann bei Vernachldssigung des Filterme-
diumwiderstandes und bei konstant anliegender Druckdif-
ferenz Ap nach Gl. (4) berechnet werden:

2p.eApt
e = |—PefoP (4)
K ’7L(1*5*Cv)

Das Partikelkollektiv beeinflusst die Struktur des
Filterkuchens und damit seine spezifische Permeabilitdt p.
und seine Porositdt e.

Nach der Analyse verschiedener Konzepte zur
Beschreibung der spez. Permeabilitdit wurde das in Gl (5)
beschriebene Modell von KOZENY-CARMAN fiir die weitere
Arbeit gewdhlt:

1 I3

_ - 2
~ 180 (1—¢) b )

2 _
SV T Cole) TsVi32i

p c zX

Der neue Poren-Partikel-Formfaktor 5sy; bertiick-
sichtigt nach Gl. (6) auf der Basis des Kozeny-Carman-Mo-
delles neben den Aspekten der Partikelanalyse mit dem
bereits in Gl. (2) definierten Formfaktor ygy; weitere parti-
kelspezifische Einfliisse auf die Porenstruktur des Filterku-
chens, die sich bei einer Abweichung vom Idealmodell par-
allel angeordneter zylindrischer Kapillaren ergeben:

Yoo
Movi =15 (6)
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Der Faktor A erfasst die Tatsache, dass infolge des
Partikelkontaktes im Filterkuchen nicht die gesamte Parti-
keloberflache als Porenoberflache zur Verfiigung steht.

Der Faktor § korrigiert die als Tortuositdt bezeich-
nete Abweichung des wirklichen Durchstrémungsweges im
Filterkuchen im Vergleich zur geraden zylindrischen Kapil-
lare.

Diese differenzierte Betrachtungsweise ist aus
Griinden der praktischen Anwendung sinnvoll, weil sich
auch bei unverandert bleibendem Partikelsystem die Filter-
kuchenstruktur durch unterschiedliche Bedingungen bei
der Filterkuchenbildung verandern kann.

Um nun die zu erwartende spez. Permeabilitat
von Filterkuchen in Abhédngigkeit von den Partikeleigen-
schaften bestimmen zu konnen, werden die in Gl. (5) ent-
haltenen Filterkuchen- und Partikeleigenschaften gemafy
Gl. (7) getrennt:

p.Cole) = 1%y D5, (7
Die Ergebnisse einiger gezielt ausgewadhlter Filter-

experimente werden dann entsprechend Abb. 2 mit den

Resultaten der jeweiligen PartikelgréRenanalyse korreliert.

Im logarithmischen Netz ergibt sich fiir jedes Par-
tikelsystem eine Gerade mit der Steigung 2, welche jeweils
um den Faktor nsy; parallel zur Kozeny/Carman-Geraden
verschoben ist. Die Glaskugelfraktionen liegen erwartungs-
gemadl} sehr nahe an der Kozeny/Carman-Geraden.

Die Zulassigkeit des Konzeptes zur Bestimmung
des Formfaktors wurde unabhdngig durch Partikelanalyse
von Glaskugeln mit einem Kleinwinkelphotometer bestatigt.
Er kann aus der photometrischen Messung der spezifischen
Partikeloberflache berechnet werden und entspricht den
mit Gl. (7) ausgewerteten Ergebnissen.

Zur praktischen Nutzung der Zusammenhadnge in
Abb. 2 muss noch der Partikeleinfluss auf die Porositdt ¢ ex-
plizit bekannt sein.

Die zu erwartende Porositat eines Filterkuchens
kann auf der Basis eines von YU und STANDISH vorgeschlage-
nen Modelles mit sehr guter Genauigkeit, aber relativ
hohem experimentellen Aufwand bestimmt werden. Die
Ergebnisse gelten jeweils nur fiir eine konstant gehaltene
Kuchenbildungsprozedur.

Grundgedanke ist hier, dass sich die Porositat
einer Packung durch Uberlagerung und Gewichtung des
Beitrages jeder Partikelfraktion ergibt. Die Gewichtungs-

Abbildung 2.
Korrelation von Filterkuchen- und Partikeleigenschaften.
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funktion berticksichtigt dabei die Existenz von Wechselwir-
kungen zwischen den Partikeln. Diese Wechselwirkungen
fiihren dazu, dass Partikel unterschiedlicher Grofle nicht
entsprechend ihres Volumenverhdltnisses, sondern ent-
sprechend eines sog. ,Packungsverhaltnisses” zur Porositdt
beitragen.

Im ersten Schritt ist hierzu nach Gl. (8) die Poro-
sitdt & monodisperser Packungen in Abhangigkeit von der
Partikelgrofie x, und den Anpassungsparamtern a und b zu
bestimmen.
£ —

11_(:(()] = exp{—axs } (8)

Zu groBeren Partikeldurchmessern hin lauft die
Porositdtsfunktion gegen einen unteren Grenzwert g, der
erreicht wird, wenn die interpartikuldren Haftkrafte infolge
dominierenden Partikelgewichtes vernachldssigbar werden.

In einem zweiten Schritt, der relativ viel experi-
mentellen Aufwand erfordert, muss nach Gl (9) ein Pa-
ckungsparameter p ermittelt werden, der das Packungsver-
haéltnis r;; unterschiedlich grofer Partikel x; und x; mit ihrem
VolumengroRenverhdltnis R;; korreliert.

P

ry = Ry)" = {i 9)

Zur Bestimmung von p mussen mehrere bindre
Partikelfraktionen in jeweils unterschiedlichen Mischungs-
verhédltnissen untersucht werden.

Wenn fiir ein Partikelsystem und eine Filterku-
chenbildungsprozedur die Paramter a, b, ¢g und p bekannt
sind, kann die Kuchenporositdt fiir jede denkbare Partikel-
grofenverteilung mit hoher Genauigkeit berechnet werden.

Bisherige Erfahrungen weisen eine Vorhersage-
genauigkeit in den Grenzen von ca. 5 % voraus, wie in

Abbildung 3.
Vergleich berechneter und gemessener
Filterkuchenporositaten.
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Abhangigkeit der Porositédt von der Breite der
PartikelgroBenverteilung.
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Abb. 3 am Beispiel von Kalksteinverteilungen zu erkennen
ist. Die Filterkuchen wurden hier durch Sedimentation im
Erdfeld oder bei anliegendem Gasdifferenzdruck gebildet.

Ein unter pragmatischen Gesichtpunkten weni-
ger aufwandiges Verfahren zur Abschatzung der Filterku-
chenporositdt besteht in der Auftragung von Porositats-
messwerten verschiedener Filterkuchen tiber dem
Kehrwert der geometrischen Standardabweichung o, 5 ihrer
PartikelgroBenverteilung.

Abb. 4 verdeutlicht dies am Beispiel von Ergeb-
nissen aus Zentrifugenversuchen. Nach oben strebt die Kur-
ve gegen einen Grenzwert fiir Monokorn. Nach unten hin
sinkt die Porositdt entsprechend der immer groferen Ver-
teilungsbreite des Partikelkollektivs fortlaufend ab.

Nun sind alle notwendigen Informationen verfiig-
bar, um das Ergebnis der Filterkuchenbildung unter der
Voraussetzung einer bestimmten Prozedur der Kuchenbil-
dung fiir eine beliebig veranderbare PartikelgrofRenvertei-
lung simulieren zu kénnen.

5 Einfluss der Partikeleigenschaften auf
die Kapillardruckverteilung

Der Abnahme des Sattigungsgrades S im Filterkuchen mit
der Entfeuchtungszeit t, kann nach Gl. (10) beschrieben

werden:
14 {

Neben der KuchenhOhe hx und der Porositit ¢
kommen hier als zusdtzlich durch das Partikelkollektiv be-
einflusste Groen der von der Druckdifferenz abhingige
Gleichgewichtssattigungsgrad S..(Ap) und ein mittlerer Ka-
pillardruck p, hinzu.

Der Zusammenhang zwischen Kapillardruck und
Gleichgewichtssattigung wird durch die Kapillardruckver-
teilung hergestellt und kann in allgemeiner Form gemal
Gl. (11) und Abb. 5 mit Hilfe der Rosin-Rammler-Sperling-
Bennett- (RRSB-)Verteilungsfunktion deutlich besser als
mit der iiblicherweise verwendeten Potenzfunktion appro-
ximiert werden.

S—-S..(Ap)

b
ch (Ap—pK) t
en h2(1-S_(Ap)

(10)

Abbildung 5.
Generalisierte Darstellung der Kapillardruckverteilung.
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1
&
s =SxBPZ8 g {"K} (11)
Px

Die drei anzupassenden Parameter sind die me-
chanische Entfeuchtungsgrenze S,, der PorengréRenvertei-
lungsindex & und der mittlere Kapillardruck p, . Der mittlere
Kapillardruck reprasentiert denjenigen Druck, bei dem
noch 63 % der mechanisch verdrangbaren Fliissigkeit im Fil-
terkuchen vorhanden sind.

Fiir die Vorhersage von Entfeuchtungsergebnis-
sen ist nun auch hier die Abschdtzung des Partikelgrofen-
einflusses auf die drei maRgeblichen Parameter notwendig.

Fir den Wert S, wurde entsprechend Gl. (12) der
folgende empirische Zusammenhang zum Sauter-Durch-
messer gefunden:

1

BTl 12

r

Der PorengroRenverteilungsindex kann mit der
geometrischen Standardabweichung der Partikelverteilung
nach Gl. (13) korreliert werden:

£ =aln(o,) (13)

Fir den charakteristischen mittleren Kapillar-
druck scheint sich gemdfR Gl. (14) eine Darstellung in der
folgenden Form als geeignet zu erweisen:

6 1-¢
Xgy €

(1-0,56+0,557)

b

Dy = (14)

6 Schlussfolgerung

Mit der vorliegenden Arbeit wird ein zusammenhédngendes
und praxisorientiertes Konzept fiir die Vorhersage und
Simulation von Filterkuchenbildung und -entfeuchtung bei
einer sich verandernden Zusammensetzung der aus einer
Suspension abzutrennenden Partikel prasentiert.

Es werden Modellgleichungen formuliert, welche
die Eigenschaften des Partikelkollektives mit denjenigen
des Filterkuchens korrelieren.

Fir die Berechnung werden ausgewdhlte experi-
mentelle Daten von Proben eines Feststoffes mit unter-
schiedlicher PartikelgroBenverteilung benotigt. Hierzu muss
ein Ausgangsmaterial in einem ersten Schritt fraktioniert
werden.

Im Anschluss an eine Partikelgréf3enanalyse der
Proben sind Filtrationsexperimente nach einer immer glei-
chen und moéglichst an der technischen Anwendung orien-
tierten Vorschrift auszufiihren.

Chemie Ingenieur Technik (75) 912003

Aufbauend auf den bisherigen Ergebnissen miis-
sen insbesondere die fiir die Entfeuchtung gefundenen
Zusammenhdnge noch weiter validiert werden, und es ist
eine systematische Arbeitsvorschrift fiir den allgemeinen
Gebrauch der Methode zu formulieren.

Eingegangen am 18. Juni 2003 [K 3248]

Formelzeichen

a b [ Anpassungsgroflen

Cy [-] Feststoffvolumenkonzentration

C ] Kozeny-Carman-Faktor

Dsy; [um] Sauter-Durchmesser aus Messung

hx [mm)] Filterkuchenhohe

De [m~?] spez. Kuchenpermeabilitit

p [ Partikelpackungsparameter

Dy [Pa] mittlerer Kapillardruck

qo. 92, 43 [um_l] Anzahl-, Flichen-, Volumendichte-
verteilung

Tij -] Partikelpackungsverhdltnis

Ri; [-] Partikelvolumenverhaltnis

S [-] Sattigungsgrad

Ss [-] Gleichgewichtssdttigung

S; [-] mechanische Entfeuchtungsgrenze

ty, ty [s] Kuchenbildungs-, -entfeuchtungs-
zeit

X [um] Partikeldurchmesser

Xy [um] Partikelvolumendquivalent-
durchmesser

Xsv [um] wirklicher Sauter-Durchmesser

X,, [um] geometrischer Mittelwert der
Volumenverteilung

B -] Verwindungsfaktor

Ap [Pa] Druckdifferenz

£ [-1 Porositat

7L [Pas] dyn. Fliissigkeitsviskositat

A [-] Minderungsfaktor der Poren-
oberfldche

& [ PorengroRenverteilungsindex

0Og,3 [-] geometrische Standardabweichung
der Volumenverteilung

o(€) [ Porositatsfunktion

PYsvi -] Formfaktor
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