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Vom Verfasser iUberreicht

Koagulation in feinstkornreichen Filtrationstriben ™)

Coagulation in slurries with a high fines content*)

Coagulation a Uintérieur de pulpes de filtration riches en grains fins

Coagulacion en pulpas de filtracion ricas en finos

Dr.-Ing. R. Bott, Karlsruhe

Zusammenfassung

In filtrationsschwierigen Suspensionen liegt der Feinstkorn-
anteil hdufig nicht als diskret disperses Einzelteilchen, son-
dern als Flocke auf Grund orthokinetischer Flockung vor.
Ursache fir diesen Agglomerationsmechanismus ist die
Kompression der diffusen elektrischen Doppelschicht um ein
als kolloidal einzustufendes Feinstteilchen. Die Verringe-
rung der elektrostatischen Abstofung und somit das Wirk-
samwerden von v.d.W.-Krdften wird durch eine hohe Ionen-
konzentration bzw. durch einen geeigneten pH-Wert
bewirkt. Insbesondere bei mineralischen Triiben sind solche
kolloidale Effekte bis in den Kornbereich um 20 um festzu-
stellen. Die Bindung des Feinstkornes untereinander bzw. an
der Oberfldache gréberer Partikel hat entscheidende Auswir-
kungen bei der Fest-Fliissig-Trennung. Die Stabilitdt und
die Grofe der entstehenden Flocken beeinflussen die Kuchen-
struktur und somit die Kuchenbildung und Entfeuchtung bei
der Filtration. In diesem Zusammenhang wird iiber eine
Sedimentationsanalyse zur umfassenden Charakterisie-
rung der Filtrationseigenschaften feinstkornreicher Suspen-
sionen berichtet. Der grundlegende theoretische Ansatz wird
in wesentlichen Ziigen dargestellt. Anhand von Sedimenta-
tionsergebnissen werden die Flockung quantifiziert (F.-grofle,
F.-stabilitdt) und Einflufigréfen diskutiert. Beispiele aus
der Kuchenbildung mineralischer Suspensionen belegen die
Analogie zwischen geflocktem Sedimentationssystem bzw.
entstehendem Filterkuchen.

Résumeé

A lintérieur des suspensions difficiles, la portion de grains
treés fins est présente souvent sous forme de flocons et non pas
sous forme de particules individuelles discrétement disper-
sées, ce qui est dil a la floculation orthocinétique. La cause de
ce mécanisme d’agglomération réside dans la compression
de la double couche électrique diffusée autour d’'une parti-
cule tres fine, qui doit étre considérée comme coloidale. La
diminution de la répulsion électrostatique et, par consé-
quent, Uaction des forces de Van der Waals, est due a une
haute concentration de ions ou & un pH approprié. Ces effets
colloidaux peuvent étre constatés, surtout, dans les pulpes
minérales, jusqu'aux zones granulométriques d’environ
20 um. La liaison des grains trés fins entre eux ou & la surface
de particules plus grosses a des répercussions décisives sur la
séparation de solides-liquides. La stabilité ainsi que les
dimensions des flocons influent sur la structure du tourteau
et, en méme temps, sur la formation du tourteau ainsi que sur
la déshydratation au cours du processus de filtration. Dans
ce contexte, Uauteur nous informe au sujet de U'analyse de
sédimentation permettant de caractériser, dans une trés
large mesure, les propriétés de la filtration de suspensions

*) Vortrag bei der GVC-Fachausschufsitzung ,,Mechanische Flussigkeits-
abtrennung" Miinster, Mérz 1986

616

Summary

In suspensions problematical for filtration, the finest par-
ticles are often not present in the form of discrete grains, but,
because of orthokinetic agglomeration, as flocs. The reason
for this phenomenon is to be found in the compression of the
diffuse electrical double layer around a “colloid” particle.
The existence of a high ion concentration or a suitable pH-
value causes a reduction of the electrostatic repulsion, and
with it the effect of the v.d.W.-forces. Especially in the case of
mineral slurries, such colloid effects are even observable with
particles up to 20 um in diameter. The binding of finest par-
ticles with each other or upon the surface of larger ones is of
decisive importance for solid/liquid-separation. The stabi-
lity and the size of the flocs thus formed influence the cake
structure along with the cake formation and it’s dewatering
during the filtration process. In this connection, a sedimenta-
tion analysis is presented, which is able to globally characte-
rize the filtration behaviour of such slurries. This paper
illustrates the fundamental theoretical concept. Arising
Sfrom the results gained from sedimentation experiments, the
flocculation is quantified (floc size, floc stability) and influ-
encing parameters are discussed. The analogy between floc-
culated sedimentation systems and filter cakes comprized
thereof, is verified by experiences from the cake formation of
industrial mineral slurries.

Resumen

En las suspensiones dificiles de filtrar, la parte de granos
finisimos estd presente muchas veces no como particulas
individuales discretamente dispersas, sino en forma de
copos, debido a la floculacidon ortocinética. La causa de este
mecanismo de aglomeracion es la compresion de la doble
capa eléctrica, difusa, en torno a una particula finisima que
se debe considerar como coloidal. La disminucién del
rechazo electrostdtico, y con ello la accién de las fuerzas de
Van der Waals, es debido a una alta concentracion de iones o
un pH apropiado. Estos efectos coloidales se pueden compro-
bar sobre todo en las pulpas minerales, hasta la zona granu-
lométrica de aprox. 20 um. La combinacion de los granos
finisimos entre sio en la superficie de particulas mds gruesas
tiene efectos decisivos en la separacion de solidos-liquidos.
La estabilidad asi como el tamano de los copos que se forman
influyen en la estructura de la torta y con ello en la formacién
de la misma asicomo en la deshidrataciéon durante el proceso
de filtracion. A este respecto, se informa sobre un andlisis de
sedimentacion que permite caracterizar, de forma extensa,
las propiedades de la filtracién de suspensiones ricas en
granos finisimos. El informe prevé, en lineas generales, la

*) Lecture at the GVC committee meeting “Mechanical fluid separation” in
Munster, March ‘86
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riches en grains trés fins. Le présent rapport prévoit, essen-
ticllement, la présentation d'une ébauche théorique fonda-
mentale. Clest a Uaide des résultats de la sédimentation que
Uon détermine la floculation (taille et stabilité des flocons) et
qu'on discute des parametres d'influence. Des exemples pris
de la formation de tourteaux de suspensions minérales font
preuve de l'analogie existante entre le systéme de sédimenta-
tion a l'aide de floculants et la formation du tourteau.

presentacion de un asiento teorico Jundamental. Con 1y
ayuda de los resultados de la sedimentacion se determing la
Sfloculacion (tamario y estabilidad de los COpPos) y se disciten
los pardmetros de inflijo. Ejemplos tomados de la formacion
de la torta de suspensiones minerales dan prueba dela ano-
logia existente entre el sistema de sedimentacion por flocu-
lacion y la formacion de la torta.

Einleitung: Feststoffabscheidung bei der Filtration

Bei der kuchenbildenden Filtration wird der Feststoffanteil
aus einer vergleichsweise konzentrierten Suspension (¢, =
15-30 Vol.-%) unter Bildung einer Ablagerung auf einem
Filtertuch abgeschieden (Bild 1).

Nach der Feststotfablagerung stromt das im Verlauf der Fil-
trationszeit abgetrennte Filtrat durch den sich bildenden
Kuchen. Der Kuchenbildungsvorgang kann im allgemeinen
mit Hilfe der auf Darcy " zurtckgehenden Durchstré-
mungsgleichung rechnerisch erfafit werden, wobei lami-
nare Stromung und ein inkompressibles Haufwerk voraus-
gesetzt werden. Fur die Kuchenhohe hg als Funktion der
Kuchenbildungszeit t, resultiert daraus:
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bzw. fur genligend grofle Werte t; 0. vernachlissigbaren Fil-
termediumwiderstand Ry:
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Aus diesen Gleichungen ist zu ersehen, daf3 die Wachstums-
geschwindigkeit des Kuchens produktseitig durch den spe-
zifischen Kuchenwiderstand r¢: bzw. die Kuchenpermeabili-
tat Pe

1
= 3
Pc = [3]

bestimmt wird.

Fir die rechnerische Bestimmung der Permeabilitiit existie-
ren in der Literatur eine Vielzahl von empirischen bis halb-
empirischen Ansétzen. In diesen Permeabilititsfunktionen
wird der Produkteinflufl meist in der Form eines charakteri-
stischen Partikeldurchmessers beriicksichtigt, der aus einer
Nafsiebanalyse entnommen wurde. Die experimentelle
Bestatigung der jeweiligen Funktion erfolgt tiblicherweise
mit Modellpackungen im Grobkornbereich 2.
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Bild 1: Schema der Kuchenbildung

Fig. 1: Cake formation scheme
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Introduction: Particle collection during filtration

In the case of filtration involving the formation of cakes. the
solid particles contamed within a comparatively concentra

ted suspension (¢, = 15-30 vol.-") are scparated by a tilter
cloth upon which a deposition accumulates (Fig. 1).

During filtration, the particles are separated from the fluid,
and the liquid flows through the cake thus being formed.
The cake formation process can, in general, be mathenmati-
cally simulated with the aid of Darcy’s ' fundamental (low
equation, whereby it is assumed that the {low is laminar. and
the deposition incompressible. Considering the cake height
hg as a function of the cake formation time t,, the following
equation results:

Ru\* 2:x-Ap-t Ry
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or, for an adequately large formation time t;, or it the filter
medium resistance Ry is small enough to be disregarded

2
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From these equations, it is evident that the speed of cake
formation is, besides other parameters, defined by product
characteristics, namely by the specific cake resistance r.
(the cake permeability P)

Pe =L 131

Ic

In order to calculate the permeability, a number of empirical
to semi-empirical concepts may be gained from suitable lite-
rature. In these permeability functions, the product influen-
ces are generally taken into account in the form of charac-
teristic particle diameters, determined by wet sieving. The
experimental verification of these functions usually results
from coarse-particle model packings .
In the case of the filtration of real beneficiation slurries con-
taining a high portion of fines however, observations have
been made, giving rise to doubts concerning the accuracy of
the model-like cake formation structures, based upon the
deposition of single particles, or product characterization by
means of a typical mean particle diameter. Moreover, it is to
be assumed that the filtration is accomplished by solid
agglomerations; i.e. the finest particles tlocculate together
or upon the surface of larger particles. In compliance with
this, for example in the case of investigations regarding the
local slurry compositions in a stirred filter trough (see Fig. 2),
it has been established that although a concentration strati-
fication existed, no particle size stratification could be
observed.

In addition to this, during solid particle transition within the
filtrate (which occurs at the beginning of the cake formation
phase until the initial solids bridge layer is formed) an identi-
cal particle size distribution to that of the initial suspension
was evident. From this, it may therefore be concluded. that
the solids bridging across the filter cloth pores does not exist
by means of sieving or classification, but is primarily derived
from the mechanical obstruction of approximately identi-
cally large particles. In addition, an analysis of the cake
structure has shown that for a filter cake, a product depend-
ent porosity gradient exists.
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Bei der Filtration realer. feinstkornreicher Aufbereitungs-
triitben wurden nun Beobachtungen gemacht, die an dem
modellhatten Kuchenbildungsbild auf der Grundlage der
Anlagerung einzelner, diskreter Partikel bzw. der Produkt-
charakterisierung mittels eines typischen mittleren Korn-
durchmesser Zweifel aufkommen lassen. Vielmehr ist
davon auszugehen, daB der Feststoff in agglomerierter
Form zur Filtration ansteht; d.h., die Feinstteilchen werden
untereinander bzw. an der Oberfliche groberer Partikel in
Flocken eingebunden. So wurde z.B. bei der Untersuchung
der lokalen Triibezusammensetzung in einem gertihrten Fil-
tertrog (Bild 2) zwar eine Konzentrations- aber keine Korn-
grofenschichtung festgestellt. Erganzend dazu wurde beim
Feststoltdurchschlag im Filtrat, der sich zu Beginn der
Kuchenbildungsphase bis zur Ausbildung einer ersten Fest-
stoftbriickenschicht einstellt. die gleiche Korngrofienver-
teilung wie in der Ausgangssuspension nachgewiesen. Dar-
aus darf geschlossen werden, daf3 die Briickenbildung tber
den Poren des Filtertuches nicht auf einer Sieb- bzw. Klas-
sierwirkung besteht, sondern primar durch die rdumliche
Behinderung naherungsweise gleichartiger Teilchen her-
vorgerufen wird ',

Dartiber hinaus zeigte es sich bei der Analyse der Kuchen-
struktur, daB im Haufwerk ein produktabhéngiger Porosi-
tatsgradient vorliegt.

Dieser Porosititsverlauf kann auf eine mehr oder weniger
starke Kompression des anfiltrierten Feststoffes zurtickge-
fithrt werden. Wihrend bei einigen Autoren jedoch von
einer Kompressibilitat des einzelnen Partikels ausgegangen
wird, ist bei den hier untersuchten Systemen von einem
Kollabieren der aus idealerweise inkompressiblen Feinst-
kornpartikeln gebildeten Flocken auszugehen.

In Tabelle 1 ist eine Reihe von Feststoffen bzgl. ihrer Par-
tikelgréBenverteilung charakterisiert, die in den hier
beschriebenen Untersuchungen verwendet wurden.

Aus diesen Zahlenangaben wird deutlich, dafl der Feinkorn-
anteil Qy(x<10 um) 1/5 bis 1/3 der eingesetzten Feststoff-
masse ausmachen kann.

Aus den geschilderten Phinomenen ist zu erkennen, dafles
sowohl fiir die Kuchenbildungsgeschwindigkeit, d.h. den
einphasigen Durchstromungsvorgang, als auch fur die
Kuchenstruktur und somit auch fir den Entfeuchtungsvor-
gang und die Luftdurchstromung des Kuchens von ent-
scheidender Bedeutung ist, in welcher Form der Feststoff
auf der Kuchenoberfliche anfiltriert wird. Bei Anlagerung
des Feststoffes in Form von Partikelkollektiven kann es,
auch bei feinstkornreichen Feststoffsystemen, zur Ausbil-
dung von Grobkapillaren kommen. Solche Grobkapillaren
erméglichen einen hohen Filtratdurchsatz bei geringem
Durchstréomungswiderstand (vgl. Gesetz von Hagen-Pois-
seuille ¥: VL ~d% und einen kleinen Eintrittskapillardruck
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Bild 2: Modell des geriihrten Filtertroges mit Konzentrations- und KGV-
Verlauf

Fig. 2: Model of the stirred filter trough with the concentration — and PSD —
trends
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This porosity gradient can be related to a more or less exten-
sive compression of the deposited solids. Although the
investigations of a number of authors are based upon a com-
pressibility of the single particles, the systems investigated
here assume a collapse of the flocs, consisting of extremely
fine incompressible solids.

A number of solids used for the above investigations are cha-
racterized regarding their particle size distributions in
Table 1.

Tabelle 1: Charakterisierung der Versuchsfeststofte

Table 1 Test matertal characterization

Produkt Eisenerze Sultidische Erze Kohle
Product Iron ores Sultide ores Coal
Charaktenstischer CVRD Orionoco  ZnS Pbs  Flotations
Wert (Eizenerzen kohle
Charactenstic Flotation
value (iron ores) coal
X503 nm 26 34 25.5 18 [1X]
Qa(x< 10 um) 21 23 305 28.5 15

Sv cm? 11450 12784 11163 10174 1880

cm?

The numerical data clearly shows that the portion of fine
particles Q3(x <10 um) can even aggregate 1/5 to 1/3 of the
solids mass.

It may be recognized from the outlined phenomena, that the
manner in which the particles are deposited upon the cake
surface is not only of decisive importance for the cake forma-
tion speed, i.e. the single phase flow process, but also for the
cake's structure, it is accompanying dewatering process and
it is permeability for air. When the solids are deposited in the
form of particle agglomerates, the formation of coarse capil-
laries may arise even with extremely fine particles. Such
coarse capillaries allow a high filtrate throughput with low
flow resistance (see Hagen-Poisseuille’s law Y.y ~d* and
low entry capillary pressure px & e

Floc formation

The main causes of floc formation within the suspension are
as follows:

— A high portion of extremely fine particles (e.g. </ 10 um).
A high concentration of saline ions within the filtrate.

A favourable pH-value.

A high particle collision probability due to externally

created currents.

In general, the portion of extremely fine particles contained
in beneficiation slurries is becoming progressively higher.
The reasons for this are:

— The increasing mining of finely distributed low-grade
ores (especially in the non-ferrous region) require finer
grinding in order to achieve a good selectivity during flo-
tation.

— The advances made by automated mining, with its
accompanying personal security, necessitating a wet
separation of the dust produced.

In addition to this, a large number of suspensions exist.
which are preferably processed on a continual basis, but
because of their large very fine particle content and accom-
panying filtration problems can, at the present, only be sepa-
rated from the liquids in discontinual filter presses.
The portion of very fine particles in a suspension present a
colloid system. Although colleid effects are generally only
observed in extremely fine particle size regions where x <1
wum, Kitchener ” established that under favourable condi-
tions, (i.e. under adequate particle double layer compres-
sion) forces arise, by which electrolytic effects for particles
of up to 30 um diameter (in extreme cases up to 50 um) may
be assumed. Most of the particles suspended in water or
aqueous solutions carry a negative surface charge.

Minerals and ores containing clay receive, in particular, a
large portion of their charge from the isomorphe substitu-
tion of Si** in the crystal structure for AlI** or even Ca*'. The

Nr 11/1986 — AUFBEREITUNGS-TECHNIK



Flockenbildung

Ursachen tur die Bildung von Partikelkollektiven in der

Suspension sind:
cin hoher Anteil an Feinstkorn (z. B. < 10 um),

-— eine hohe Salzionenkonzentration im Filtrat,

— c¢in geeigneter pH-Wert,

— eine hohe PartikelstoBwahrscheinlichkeit durch von
aulien erzeugte Stromungen.

Die in der Aufbereitungsindustrie zur Filtration anstehen-
den Truben verzeichnen einen zunehmenden Feinstkornan-
teil. Ursache hierfiir ist zum einen der gerade im NE-Bereich
ansteigende Abbau von feinverwachsenen Armerzen, die
zur Gewdéhrleistung einer hohen Selektivitit bei der Flota-
tion eine weitgehende Aufmahlung erfordern, und zum
'anderen der fortschreitende automatisierte Abbau mit den
damit verbundenen Arbeitsplatzschutzmafnahmen durch
eine Nallabscheidung des entstehenden Staubes. Dartber
hinaus existiert eine Grof3zahl von vorzugsweise kontinu-
ierlich zu verarbeitenden Suspensionen, die wegen ihres
hohen Feinstkornanteils und den damit verbundenen Fil-
trationsschwierigkeiten derzeit nur in diskontinuierlichen
Filterpressen fest/fliissig getrennt werden kénnen.

Der Feinkornanteil der Suspensionen stellt ein kolloides
System dar. Ublicherweise ergeben sich kolloidale Effekte
zwar erst im KorngréBenbereich x<1 um ®. Nach Kitchener ”
treten jedoch in mineralischen Suspensionen unter geeig-
neten Bedingungen (z.B. bei gentigender Kompression der
elektrischen Doppelschicht) so grof3e Krafte auf, daf3 bis zu
Korndurchmessern von 30 um (im Extremfall bis zu 50 um)
von Elektrolyteffekten ausgegangen werden darf. Die mei-
sten in Wasser oder wissrigen Losungen suspendierten Par-
tikel sind an der Oberfldche negativ geladen. Gerade tonhal-
tige Minerale und Erze erhalten einen grofBlen Teil ihrer
Ladung durch die isomorphe Substitution von Si** im Kri-
stallgitter gegen AI** oder sogar Ca’'. Die daraus resultie-
rende negative Ladung unterscheidet sich von anderen
Ladungstypen dadurch (z.B. bei potentialbestimmenden
Ionen, die zur spez. Koagulation fithren ®), daB sie nicht
ohne weiteres durch Andern der Lésungsbedingungen
beeinfluf3t werden kann. Diese Ladung stellt somit-eine
Schiittguteigenschaft dar ?.

Der Aufbau des elektrischen Potentialsin der Nidhe der Ober-
flache eines geladenen kolloidalen Teilchens ist in Bild 3
verdeutlicht.

Die mafigebenden physikalisch-chemischen Wechselwir-
kungen zwischen zwei sich gegenlberstehenden Partikeln
sind, abgesehen von spezifischen Interaktionen, die van-
der-Waals-Anziehung und die elektrostatische Abstof3ung,
wobei allerdings die elektrostatischen Krifte bei Anwesen-
heit von Elektrolyten erheblich reduziert sind. V.d.W.-
Krafte hingegen haben ein weites Wirkgebiet, d.h. sie kon-
nen lber eine Strecke von einigen Nanometern wirksam
sein. Der Potentialverlauf Y, kann beschrieben werden

durch ':

Yoo = Y, -exp(—x-x) [4]

Hierbei steht Y, fur das Oberflichenpotential an der
LStern-Schicht, x ist der Abstand von der Festionenfliache,
und x ist der reziproke Debye-Hickel-Lingenparameter,
der in waéssrigen Elektrolytlésungen beschrieben wird
durch (T = 25°C)

%=329-10°C¢-z)"  |mY (5]

Hierbei sind ¢; und z; die molare Konzentration und die Wer-
tigkeit des iten Ions. Die Summe wird uber alle in der
Losung vorhandenen Ionen gebildet. Daraus wird deutlich,
dal3 » die bestimmende Gro8e fur die distanzméf3ige Wirk-
samkeit von elektrischen Kraften zwischen geladenen Teil-
chen ist. x nimmt mit steigender Konzentration und Wer-
tigkeit der Ionen zu; folglich wird dabei die ,,Dicke* 1/x der
elektrischen Doppelschicht komprimiert, die AbstoBung
der Partikel untereinander vermindert,und die Wahrschein-
lichkeit der Zusammenlagerung nimmt zu. Aufbauend auf
einer Ionenanalyse errechnet sich so z.B. fiir das Karlsruher
Leitungswasser eine ca. 10*fach kleinere Schichtdicke im
Vergleich zu destilliertem Wasser, die bei ca. 900 nm liegt.
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negative charge thus resulting differs from other charge
types (e.g. in the case of potential determining ions, leadihg
to specific coagulation ¥) in that it is not necessarily influen-
ced by a change of'solution conditions. This charge therefore
represents a bulk material feature ¥.

The construction of the electrical potential in the surface
regions of a charged colloid particle is illustrated in Fig. 3.

The relevant physical-chemical interactions between two
opposing particles, without regarding the specific interac-
tions, are the Van-der-Waals attraction and the electrostatic
repulsion. The electrostatic forces are indeed reduced in the
presence of electrolytes. In contrast, V.d.W-forces posess a
greater effective area, l.e. they can act over a distance of
some nanometers.

The potential function Y(x) may be described by '*:
Yo = Yo-exp(—x-x) (4]

In this case, Y, is the surface potential upon the “Stern
layer”, x represents the distance from the solid surface
and x is the reciprocal Debye-Hiikel parameter, being
described by

%=329-10°Cc-z)"2  |m| 5]

for an aqueous electrolyte (T = 25°C).

Here, ¢; and z; are the molar concentration and the valence of
the i'th ion. The sum is established for all ions within the
solution. From this, it becomes evident that x is the deter-
mining distance-dependant value for the electrical forces
between charged particles. x increases with increasing
concentration and ion valence. As a result, the thickness of
the electrical double-layer is compressed, the inter-particle
repulsion is reduced and the probability of coagulation
increases. Based upon an ion analysis of Karlsruhe’s tap
water, the layer thickness has been calculated as being a
factor of 10* smaller than that of distilled water, which is
approximately 900 nm.

In addition, the dependency of the electrical repulsion upon
the pH-value must be taken into account. When the pH-value
corresponds to the point of zero charge (also known as iso-
electrical point), the zeta-potential between charged par-
ticles and the electrolyte is at a minimum, so that the par-
ticles can progressively approach each other, and the largest
flocs form. In the case of particles carrying groups on their
surface, able to form low-soluble compounds with ions
within the solution, the complete charge can be neutralized
by a relatively small additive quantity. For colloid particles,
carrying groups of low dissociation, this specific effect can
be accomplished by a small pH-value change.
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Bild 3: Verlauf des elektrischen Potentials in Oberflichennihe eines gela-
denen kolloidalen Feststoffteilchens

Fig. 3: Graph of electrical potential in the surface vicinity of a charged colloid
particle
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Frgianzend bhierzu ist die Abhangigkeit der elektrischen
Abstofiung vom pH-Wert der Loésung zu berticksichtigen.
Beim pH-Wert, der dem Ladungsnullpunkt (auch isoelektri-
scher Punkt) entspricht, wird das Zeta-Potential zwischen
geladenem Teilchen und Elektrolytlosung minimal, die
Teilchen konnen sich mehr und mehr einander annihern,
und es bilden sich die grofiten Flocken. Bei Teilchen, die an
ihrer Oberflache Gruppen tragen, die mit zugesetzten lonen
schwerlosliche Verbindungen bilden, kann bereits durch
relativ kleine Zuséatze die ganze Ladung zum Verschwinden
gebracht werden. Bei kolloidalen Teilchen, die schwach
dissoziierbare Gruppen tragen, kann durch eine geringe
pH-Wertanderung diese spezifische Wirkung erzielt werden.
Solche dissoziierbaren Gruppen findet man in minerali-
schen Triiben in Form von SiOH-Gruppen ?.

Die Vereinigung der kolloidalen Teilchen ist aufgrund des
Wirkmechanismus einfacher Ionen als Koagulation zu
betrachten®. Die daraus entstehenden Kérnerverbinde
werden als Flocke bezeichnet.

Neben der Voraussetzung von guinstigen physikalisch-che-
mischen Bedingungen in der Suspension ist fur die Agglo-
meration ein Transport der Partikel zueinander zu gewahr-
leisten. Wahrend bei der perikinetischen Koagulation durch
die Brownsche Molekularbewegung nur kleine Agglome-
rate entstehen, wird bei der orthokinetischen Koagulation
der Partikelstof} in makroskopisch ruhenden Suspensionen
durch die Schwerkraft oder durch von auflen induzierte
Stromungen hervorgerufen. In gertihrten Suspensionen
erfolgt der Agglomerationsprozel wahrend einer Scherbe-
anspruchung, wodurch lockere Agglomerate stindig zer-
teilt und in eine kompaktere Form mit héherer Festigkeit
gebracht werden V.

Quantifizierung der Flockenbildung

Zur quantitativen Erfassung der Koagulation empfiehlt sich
die Sedimentationsmethode ¥, wobei zunéchst geklart wer-
den muf, ob das koagulierende System im verdiinnten oder
konzentrierten Zustand vorliegt. In verdiinnten Losungen
ist die Vereinigung ein typisch bipartikularer Vorgang,
wogegen in konzentrierten Systemen alle Partikel gleichzei-
tig von mehreren Nachbarn beeinflu3t werden '*’; in diesem
Bereich setzen sich die sedimentierenden Teilchen im Kol-
lektiv mit der gleichen Geschwindigkeit, der Schwarmsink-
geschwindigkeit. ab. Bei einem sedimentierenden Teilchen-
schwarm bildet sich i.a. ein deutlicher Trennspiegel zwi-
schen geklarter Flussigkeit und triber Suspension aus.

Die Sedimentationsmethode beruht auf der Annahme des
Zusammenhanges Ugeq = f(cg) bzw. des zeitlichen Sedimen-
tationsverlaufes hgeq = f(tsed)-

Bild 4 zeigt zunéchst qualitativ und auszugsweise die Sink-
kurven zweier sedimentierender Systeme. Die Sedimenta-
tionsversuche wurden in 500 ml-Standzylindern mit einem
Durchmesser von 50 mm durchgefiihrt, so daf Randeffekte
vernachlassigbar waren. Zu Versuchsbeginn wurden die
Melzylinder zwecks der Suspensionsmischung nach einer
gleichbleibenden Standardmethode einige Male behutsam
hin und her geschwenkt. In Anlehnung an die Filtrations-
praxis wurden bei den Absetzversuchen Konzentrations-
werte von ¢, = 16/19/21/25/27,5/30 Vol.-% eingestellt. Als Ver-
suchsfeststoffe dienten die finf in Tabelle 1 charakterisier-
ten Konzentrate.

Die Klassifizierung von Suspensionen bzgl. ihrer Konzen-
tration ist neben dem eigentlichen Feststoffanteil u.a.
abhidngig von der Partikelform und den zwischenpartikula-
ren Kraften. Die in der Literatur nachweisbaren Kriterien
zur Einteilung der Suspension in Konzentrationsklassen
beruhen vielfach auf rein physikalischen bzw. empirischen
Ansatzen und sind nur sehr eingeschrankt in der Lage,
das Verhalten realer, feinstkornreicher Mischungen zu
erfassen %1%, Daher wurde die Zuordnung aufgrund geeig-
neter Experimente mit den Originalsuspensionen vorge-
nommen. Durch Verwenden der gleichen Suspension wie
bei der Filtration werden bei den Absetzversuchen alle maf3-
geblichen EinfluBgréBen berticksichtigt. In diesem Sinn
stellt die Suspension ein zunichst nicht weiter aufzuglie-
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Such clusters able to dissociate car be found in mineral slur-
ries in the form of SiOH-groups ¥.

The agglomeration of collcid particles is to be regarded as a
coagulation, due to the effective mechanisms of simple ions ¥'.
The resulting particle agglomerations are known as flocs.

In addition to the requirement of suitable physical-chemical
conditions within the suspension, the transport of the par-
ticles to each other must be guarenteed in order to obtain
agglomeration. The perikinetic coagulation, only giving rise
to small agglomerates, results from Brown's molecular
movement. The orthokinetic coagulation is caused by par-
ticle collisions which are induced in macroscopic static
suspensions by gravitational force, or from externally in-
duced currents. In stirred suspensions, the agglomeration
process is conducted under shear stresses, so that loosely
packed agglomerations are continually disintegrated and
brought into more compact forms of a higher stability '".

Quantification of the floc formation

For the quantitative consideration of coagulation, the sedi-
mentation method ' is recommendable, whereby it is
initially necessary to clarify whether the coagulating system
in question is in a concentrated or diluted condition. In a
diluted solution, the unison is a typically bi-particulate
process. In contrary, in the concentrated system, all particles
are simultaneously influenced by a number of adjoining par-
ticles '; in this region the sedimenting particles sink with
the same, so-called “swarm-velocity” together. Considering
a particle swarm in the act of sedimentation, a distinct sepa-
ration interface can be observed between the clear liquid
and the suspension.

The sedimentation method is based upon the function ugeq =
f(cgr), or the time-dependant sedimentation function hg.q =
f(tSQd)~

Fig. 4 mainly illustrates in extracts, the qualitative sinkage
curves of two sedimenting systems. The sedimentation
experiments were conducted in 500 ml stand cylinders of
50 mm diameter, so that peripheral effects could be disre-
garded. At the start of each experiment, each measuring
cylinder was carefully shaken in a constant, standard manner,
in order to mix the suspension. In accordance with practical
filtration applications, fixed concentration values of ¢, = 16/
19/21/25/27.5/30 %-vol. were utilized for the experiments. The
five concentrates characterized by Table 1 served as solids.

The classification of suspensions regarding their concentra-
tion is, besides their portion of solids, also dependant upon
the particle form and inter-particle forces. The criteria
published for the classification of suspensions in concentra-
tion classes are often either founded upon exclusively physi-
cal or upon completely empirical concepts; their applica-
bility for the description of the behaviour of real mixtures
with a high portion of fines therefore, is very restricted '¥ 1%
Because of this, the classification based upon suitable
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Bild 4: Verlauf des absinkenden Trennspiegels hgeq = f(ts.q)

Fig. 4: Function of the sinking separation interface hg.q = f(tseq)
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derndes System dar. Die Ergebnisse der Sedimentation

erlauben daher eine weitgehende Interpretation von Filtra-

tionsphinomenen '%.

In verdiinnten Suspensionen verhalten sich die Flocken als

individuelle Einheiten. Sie sinken mehr oder weniger frei in

der zwischen ihnen nach oben verdringten Flissigkeit. In
intermediaren Suspensionen liegen die Flocken in losem,
gegenseitigem Kontakt vor. Die durch die absinkenden

Flocken verdrangte Flissigkeit erzwingt sich durch Ausbil-

den von Stromungskanilen zwischen den Flocken ihren

Weg nach oben, wobei die Kandile von gleicher Grof3enord-

nung sind wie die Flockendurchmesser. In konzentrierten

Suspensionen ist die Ausbildung von Kanilen, bedingt

durch die relativ kleine verdringte Flussigkeitsmenge,

nicht moglich. Der Flussigkeitsstrom findet daher durch die
sehr kleinen Hohlrdume zwischen den Primérpartikeln
statt, was zu einer geringen Sinkgeschwindigkeit fihrt.

Die daraus ableitbaren Einteilungskriterien besagen:

— verdinnte Suspensionen zeigen von Anfang an eine kon-
stante Sinkgeschwindigkeit,

— intermedidre Suspensionen zeigen eine Startphase,
gefolgt von einer Phase mit konstanter Sinkgeschwin-
digkeit,

— konzentrierte Suspensionen zeigen eine von Anfang an
fallende Sinkgeschwindigkeit.

Die eingesetzten Feststoffsysteme bildeten wahrend des
Sedimentationsverlaufes Gberwiegend einen scharfen
Trennspiegel zwischen sedimentierender Triibe und tiber-
stehendem Klarfiltrat aus, was als eindeutiges Indiz fur
Schwarmsinkverhalten gilt. Im mittleren Konzentrations-
bereich ist der Phase konstanter Sinkgeschwindigkeit eine
Startphase vorgeschaltet (Bild 4). Sie dient hier nicht der
Flockenbildung, sondern der Ausbildung von Kanilen,
durch die die bei der Sedimentation verdringte Flissigkeit
nach oben entweichen kann. Wiahrend der Schwarmsink-
phase setzt sich der Feststoff unabhéngig von der Gréf3e der
absinkenden Teilchen als ein einheitlicher Verband ab.
Gleichzeitig bildet sich am Boden eine Zone eingedickten
Schlammes, die als Kompressionszone bezeichnet wird.
Treffen absinkender Trennspiegel und aufsteigende Sedi-
mentzone zusammen, ist der Kompressionspunkt erreicht,
und die Sinkgeschwindigkeit ugeq wird kleiner. Nach die-
sem Punkt verdichtet sich das Sediment weiter, die Flocken
verdichten sich mehr und mehr bis zu ihrer von der gegebe-
nen Belastung abhéngigen Obergrenze der Deformierbar-
keit und sind schlielich im Grenzfall so dicht gepackt, dafl
sie ihre Individualitat verlieren.

In dieser Phase duflert sich in deutlicher Weise der unter-
schiedliche Flockungszustand der Suspensionen. Wiahrend
bei Vorliegen einer kompakten, stabilen Flocke nach Errei-
chen des Kompressionspunktes nur noch eine sehr geringe
Absenkung des Trennspiegels erfolgt, verdichtet sich bei
Flocken mit kleinen Agglomerationskriften die Kompres-
sionszone fortwidhrend bis zu einem Gleichgewichtswert.
Dieses Ergebnis hat, wie bei der weiteren Behandlung der
Filtration noch gezeigt werden wird, sein Analogon im Poro-
sitatsverlauf im Filterkuchen.

Grundlage far die quantitative Erfassung der Sedimenta-
tion und Flockung ist das von Richardson und Zaki auf dem

Stokesschen  Sinkgeschwindigkeitsansatz  aufbauende
Potenzgesetz '%:
(g (6]

Usy

durch das die Konzentration cg, der Suspension auf die
Sedimentation berticksichtigt wird. Diese Gleichung wurde
auf flockenbildende Stoffe mit der Absetzgeschwindigkeit
Useq des 'I‘rennsp}egels zwischen Klarwasser und Suspen-
sion iibertragen '™

= U, (1 —kp-eg)t® {71
u, ist die Sinkgeschwindigkeit einer einzelnen Flocke,
berechnet nach dem Stokesschen Gesetz. Die GréBe ky ist

der Flockungsfaktor und gibt das Flockenvolumen pro
Trockenfeststoffmasse an. ¢y, steht fiir die durch Einwaage

Used
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experiments with original suspensions were initiated. Due
to the use of identical suspensions as those used in the filtra.
tion experiments, all of the decisive parameters were con-
sidered. In this manner, the suspension represents a system,
which, for the present, does not necessitate comprehensive
analysis. The sedimentation results therefore allow a further
interpretation of filtration phenomena.

In diluted suspensions, the flocs behave as individual units,
They sink more or less freely in the fluid upwardly displaced
by them. In intermediate suspensions, the floes exist in
loose mutual contact. The fluid. displaced by the sinking
flocs, forces its way upward between them. The channels
thus formed are of approximately tloc-sized diameter. In
concentrated suspensions the formation of such channels is
not possible, because of the relatively small quantity of dis-
placed fluid. The fluid flow occurrs through the extremely
small hollow spaces between the primary particles. thus
causing a slow sink velocity. The resulting classification
allows the following observations:
— Diluted suspensions show from the start a constant sink
velocity.
— Intermediate suspensions show an initial phase, followed
by a constant sink velocity.
— Concentrated suspensions show from the beginning
onward a decreasing sink velocity.

During the course of sedimentation, the employed solids
systems generally formed a distinct separation interface bet-
ween the sedimenting slurry and the clear filtrate above it,
which can be interpreted as being an unmistakable indica-
tion for swarm sink behaviour.

In the middle particle concentration region, an initial phase
precedes that of constant sink velocity (see Fig. 4). This
phase does not serve the floc construction, but the formation
of channels, up through which the liquid displaced during
sedimentation can pass. During the swarm sink phase, the
solids are deposited, independant of the particle size, as an
uniform formation. Simultaneously, a zone of thickened
sludge is built up at the bottom, known as the “compression
zone”.

When the sinking separation interface and the rising sedi-
ment zone meet, the compression point is attained and the
sink velocity us.q decreases. From this point onward, the
sediment is compressed further; the flocs are pressed more
and more together, until their upper limit of deformation is
reached (depending upon the given stresses). In the bound-
ary condition, they are so closely packed, that they loose
their individuality altogether.

In this phase, the differences of flocculation condition of the
suspension become apparent. Whilst in the case of a com-
pact stable floc, only a marginal shrinkage of the separation
interface results upon reaching the compression point; as far
as flocs with low agglomeration forces are concerned, how-
ever, the compression zone is progressively condensed up to
an equilibrium value. This result, as will be shown by the
further discussion of filtration, finds an analogy with the fil-
ter cake porosity trend.

In the concept from Richardson and Zaki, developed from
the Stoke’s sink velocity law '®, the basis for a quantitative
evaluation of the sedimentation and flocculation can be
found -

v (1— eyt 161

Ust
by which the concentration ¢, of the suspension above the
sedimentation is considered. This equation can be applied to
floc forming materials with a sink velocity ug.q of the separa-
tioninterface between the clear water and the suspension '™

Ugeq = Uy (1 —kp-cg)?® {7

U, is the sink velocity of a single floc, calculated from Stoke's
law. The parameter kg is the flocculation factor which speci-
fies the floc volume per dry solids mass. ¢y, represents the
suspension concentration specified by weighing. In this
manner, the expression ky-c,. represents the effective floc
volume concentration at hand.
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Bild 5: Sedimentationsauswertung: ug.q"*% = f(cy.)

festgelegte Suspensionskonzentration. Somit ergibt der
Ausdruck kyg-cy die effektiv vorhandene Flockenvolumen-
konzentration.

Trigt man in einem Diagramm ug.q"* tiber ¢y, auf, wie in

Bild 5 geschehen, so ist rein qualitativ ein linearer Zusam-
menhang zu erwarten. Aus dem Mefiwertverlauf in Bild 5
kann jedoch entnommen werden, daf3 der lineare Funk-
tionsverlauf zum einen im verdGnnten und zum anderen im
intermedidren Konzentrationsbereich erfullt wird. Daher
erlaubt dieses Ergebnis in Erganzung zu den bereits geschil-
derten Kriterien eine Klassifizierung der Suspensionen. Es
zeigte sich, dall bei den untersuchten Suspensionen bei
etwa 23 Vol.-% ein Schwellenwert vorliegt; darunter sind
diese Stoffsysteme als verdinnt einzustufen, dariiber liegen
sie im intermedidren Zustand vor. Im Bereich der Zonense-
dimentation intermedidrer Suspensionen wird die Sinkge-
schwindigkeit jedoch bestimmt durch die Flussigkeitsstro-
mung in den Kanélen, die sich zwischen den Flocken ausbil-
den. In diesem Fall wird das Modell der Carman-Kozeny-
Gleichung fur die Durchstromung eines pordsen Systems
mit einer angepafiten Permeabilititsfunktion angesetzt '¥;
die Permeabilitit des durchstrémten Haufwerks wird dann
ausschliefllich durch die von der Durchstromung erfafite
Kanaloberfldche bestimmt.

Gewohnlich wird in der zugrunde liegenden Hagen-Poi-
seuille-Gleichung fur die Durchstrémung eines runden
Rohres

dp kv oY (8]

dy dﬁ £

der hydraulische Durchmesser d;, durch das Verhaltnis
Hohlraumvolumen 3 1

dp = = — [91
Feststoffoberflache 1-¢ S,

ersetzt. Bei der aufwarts gerichteten Durchstrémung des
absinkenden Schwarmes gilt nun jedoch

Kanalvolumen

d = —navoumer _ & [10]
Kanaloberfliche S,
Demnach ergibt sich die modifizierte Carman-Kozeny-Glei-
chung zu:

£3 ap

u = e———
K-y-S2 L

[11]

u entspricht der Leerrohrgeschwindigkeit, d.h. hier der
Trennspiegelgeschwindigkeit useq; ¢ steht fur die wahre
Porositdt im absinkenden System, die durch das Kanalvolu-
men gebildet wird, und im betrachteten Fall durch (1- kgcgr)
ersetzl werden kann. S, ist hier die durch das Kanalvolumen
festgelegte Oberfliche pro Suspensionsvolumen

S, = Ax _ 4
dk

Viges
wobel im weiteren die Annahme getroffen wird, daB der
Kanaldurchmesser dx ungefihr dem Flockendurchmesser

[12]
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Fig. 5: Sedimentation evaluation Us.q = flea)

If one plotts us.q™*® as a function of ¢y, as can be seen in
Fig. 5, then a (purely qualitative) linear trend would be
expected. From Fig. 5 however, it is apparent that the linear
function also exists in diluted and intermediate concentra-
tion regions. -

As a result, this evaluation can be used in addition to the
criteria described above for the suspension classification.
For the investigated suspensions, it can be observed that a
threshold value exists at approx. 23 %-vol; below which, the
substance systems may be regarded as diluted, and above
which intermediate conditions prevail. In the region of the
zone sedimentation of intermediate suspensions, however,
the sink velocity is determined by the fluid flow through the
channels, formed between the flocs. In this case Carman-
Kozeny’s model for the fluid flow through a porous system is
utilized, with an adapted permeability. The permeability of
the deposition through which the fluid passes, is then exclu-
sively determined by the channel surface area in contact
with the flow.

Usually, in the basic Hagen-Poiseuille equation for the flow
within a circular pipe

do_ KV in v Y 18]

dy di £

the hydraulic diameter d,, is substituted by the ratio

4, = hollows volume __¢ L 9]
solidssurfacearea 1—-¢ S,

For the upward moving fluid flow, permeating the sinking
swarm

dy = channel volume _ (10]

&
channelsurfacearea S,
is now applicable. From this, the modified Carman-Kozeny
equation

£ dp

L [11]
K-yp-82 L

u

results, where u represents the fluid surface velocity, i.e.
in this case, the separation interface velocity uges; ¢ is the
true porosity of the sinking system, given by the channel
volume and in the considered case able to be substituted by
(1-kg-cs ). Here, S, is the surface area per suspension
volume determined by the volume of the channels,

{12]

whereby in the following, the assumption is made, that the
channel diameters are approximately of the same size as
those of the flocs (dp).

K is the so-called Kozeny factor, usually having the value 5 '
The upward-moving channel flow is caused by the gradient
Ap/L, given by the unbuoyed weight of solids per suspension
height.
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Bild 6: Sedi

ertung: Useq/cs, = flcg) (vgl. Gl. [13])

dr entspricht. K ist der sog. Kozeny-Faktor, der tiblicher-
weise zu 5 angenommen wird '®. Die aufwirtsgerichtete
Kanalstrémung wird durch den Gradienten Ap/L verur-
sacht, der sich durch das auftriebsbereinigte Feststoffge-
wicht pro Suspensionshéhe ergibt:

A —_
o _ . feen)

L 0s

Durch Einfiigen dieser Ansitze in Gleichung [11] erhalt
man:

_ (os—ou)

Used = [13]
80- HL- Qs

-g-df- (1~ kp-csp)

Ergebnisse der Flockenbildung

Bei Gultigkeit des Ansatzes geméf3 GI. [13] und der Randbe-
dingungen folgt durch Auftragung des funktionalen Zusam-
menhangs Uged(csp =f(csr) im intermedidren Konzentrations-
bereich ein Geradenverlauf. Bild 6 zeigt diese Abhéngigkeit
fur die 5 untersuchten Ansitze. Zunichst bestatigt sich die
bereits vorgenommene Einordnung der Suspensionen,
wonach oberhalb einer Suspensionskonzentration von ¢, =
23-25 Vol.-% intermediére Bedingungen vorliegen. Unter-
halb dieses Schwellenwertes, also im verdinnten Konzen-
trationsbereich, bricht das Modell zusammen, da die Flok-
ken dann nicht mehr das gesamte Suspensionsvolumen aus-
fillen; d. h. die effektive Porositit e = (1-kg-cg) ist gréBer als
das Kanalvolumen, und es folgt ein iiberhdhtes Verhaltnis
Used/CsL-

Eine Grenzwertbetrachtung der Geradenverliaufe in Bild 6
fir useq — 0 flhrt auf der Abszisse zur Konzentration CsL.0
bzw. ¢, (vgl. Tabelle 2), bei der kein freies Absetzen der
Teilchen als Schwarm mehr méglich ist. Hier versagt das
Modell der intermedidren Suspensionen wiederum, da sich
aufgrund der sehr kleinen verdrangten Fliissigkeitsmenge
keine Stromungskanile mehr zwischen den Teilchen aus-
bilden kénnen.

Tabelle 2: FlockengrioBie, Flockungsfaktor und Grenzkonzentration der
intermediiren Suspensionen

Table 2: Floc size, flocculation factor and limit concentration of the intermediate
suspensions

Produkt CVRD  Orinoco  Kohle ZnS Pbs
Product Coal
dg pm 25,4 32,0 45,2 26,1 23,0
kr cm¥g 0,539 0,582 1,820 0,647 0,366
ke cm¥cm? 2,63 2,74 2,53 2,73 1,91
Cvo Vol.-% 38,1 36.6 39,5 36,7 52,5
Cverr Vol.-% 65,8 68,4 63.3 68,3 47,7
vgl.[14]
see[14]

Aus dem Achsenabschnitt der Ausgleichsgeraden kann der
mittlere Kanaldurchmesser bzw. der mittlere Flocken-
durchmeser dr berechnet und aus der Steigung der Flok-
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Fig. 6: Sedimentation evaluation used/cs1. = f(cgp) (see equation [13])

P (Qs - QL)
L 0s

When these concepts are inserted in equation [11], the fol-
lowing results:

S G T S P

807105

Used [13]

Results of the floc formation

If the concept given by equation [13] and the boundary con-
ditions are valid, then the plotted function ugea/cst, = f(cgr)
should be linear within the intermediate concentration
range. Fig. 6 shows this dependance for the five investigated
suspensions. Firstly, the classification of the suspension can
be seen to comply, whereby above a suspension concentra-
tion of ¢, = 23-25%-vol. intermediate conditions exist.
Below this threshold value, i.e. in the region of diluted con-
centrations, the model breaks down, as the flocs can then no
longer fill the whole suspension volume; this means that the
effective porosity ¢ = (1-kg-cy) is no longer that of the
channel volume, and an excessive increase of the ratio
Useq/Cst, results.

A consideration of the limiting conditions of the linear trend
in Fig. 6, for useq — 0 leads to an abscissa concentration
value of ¢4, Or ¢y (see Table 2), by which no further depo-
sition of the particles as a swarm is possible. In this instance,
the model of the intermediate suspension breaks down, as
no flow channels can be formed between the particles, due
to the extremely low quantity of displaced fluid. The mean
floc diameter dr can be calculated from the point where the
line of best fit cuts the coordinate axes, and from its slope the
flocculation factor kr may be determined for intermediate
suspensions.

The values of floc diameter dy thus evaluated, and the floccu-
lation factor kg are correlated for intermediate suspensions
in Table 2.

It is apparent from the values of the mean floc diameter dr
from Table 1, that a good correspondence exists with the
xs0-value of the particle size distributions, evaluated by wet
sieving. It can be concluded from this, that the flocs, created
by an agglomeration of solid particles are mainly within the
particle size range <xsg 3, which leads to a particle size distri-
bution curve with a steeper slope for the solids in the suspen-
sion. This phenomenon is illustrated in Fig. 7.

In this diagram the particle size distribution curve of the
CVRD-iron ore, measured by a sedimentation in tap-water
without dispersion, is compared with the same after wet
sieving in ethanol with dispersion and dispersing agents.
The sedimentation curve indicates, because of the formation
of flocs, an unmistakably coarser material, whereas the flocs
were destroyed by the wet-sieving and as a result, mainly
primary particles were measured. This result corresponds
quite well with Freidinger’s results 2”, who proved the
existance of an approximately monodisperse floc size distri-
bution of Kaolin.
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kungstaktor kg der intermwedidren Suspension gewonnen
werden.

Die so ermittelten Werte fiir den Flockendurchmesser dg
und den Flockungsfaktor ky sind in Tabelle 2 fir die inter-
mediiren Suspensionen zusammengestellt.

Bezlglich des mittleren Flockendurchmessers dr fallt unter
Einbeziehung der Werte aus Tabelle 1 auf, daf} eine gute
Ubereinstimmung mit dem x;o-Wert der KorngroBenvertei-
lung vorliegt, die durch NafB3siebung ermittelt wurde. Daraus
ist der Schluf3 zu ziehen, daf} die durch Zusammenlagerung
von Feinstpartikeln entstandenen Flocken hier vorwiegend
im TeilchengroBenbereich <x;3 anzusiedeln sind und
somit zu einer Aufsteilung der Verteilungstunktion der in
der Suspension vorzufindenden Feststoffteilchen fiihrt.
Dieser Sachverhalt wird in Bild 7 verdeutlicht.

In diesem Diagramm ist die mittels Sedimentationswaage in
Leitungswasser ohne Dispergierung gemessene Korngro-
Benverteilung des CVRD-Eisenerzes dem durch NaBsie-
bung in Athanol mit Dispergierung und Dispergiermittel
erhaltenen Verlauf gegentuibergestellt. Die Sedimentations-
kurve deutet aufein deutlich groberes, weil geflocktes Mate-
rial hin, wiahrend bei der Naf3siebung die Flocken zerstort
und im wesentlichen nur noch Primaérpartikel gemessen
wurden. Dieses Ergebnis steht in guter Ubereinstimmung
mit Messungen von Freidinger 2”, der mit technischem Kao-
lin eine annidhernd monodisperse Flockengréf3enverteilung
nachweisen konnte.

Der volumenbezogene Flockungsfaktor kry (2 Flocken-
volumen pro Volumeneinheit Feststoff) zeigt einen weit-
gehend gleichbleibenden Wert. Demnach ergibt ein Fest-
stoffvolumen von 1 em?® ein Flockenvolumen von im Mittel
2,66 cm®, was einer Flockenporositit von ep = 0,62 ent-
spricht. Eine Ausnahme bildet das stofflich heterogene
PbS-Konzentrat. Hier ergibt sich eine wesentlich kompak-
tere Flocke mit einer Innenporositit von ¢p = 0,48.

Multipliziert man die durch Einwaage vorgegebene Suspen-
sionskonzentration c¢,. mit dem Flockungstaktor kg, so
erhilt man die in der Suspension effektiv vorhandene und
bei der Filtration effektiv wirksame Feststoffvolumenkon-
zentration

Cv.eft = K- CsL [14]
Fur eine Ausgangskonzentration ¢, = 25 Vol.-% ist dieser
Wert ebenfalls in Tabelle 2 aufgefiihrt. Man erkennt, daf3 die
Flockenvolumenkonzentration um den Faktor 2-3 hoher
liegt als die ursprunglich angesetzte Suspensionskonzen-
tration.

Diskussion von Einflufigroen

Bei nidherer Betrachtung der Sedimentationssysteme kann
eine Anzahl von Randbedingungen aufgedeckt werden, die
die Flockenbildung und deren Stabilitat positiv beeinflus-
sen.

So sind in Tabelle 3 den pH-Werten, die ein minimales Zeta-
Potential ergeben 2", die pH-Werte der Sedimentationsan-
satze, die gleichzeitig den pH-Werten der filtrierten Trtuben
entsprechen, gegentibergestellt.

Tabelle 3: pH-Werte der Suspensionen

Table 3: Suspension pH values

Produkt CVRD Orinoco Kohle ZnS PbS
Product Conl

pH — 59 - 45 53-65 55
PHGmin) — 5,6 - S5-65 55 15

Bei minimalem Zeta-Potential ergibt sich beira Stof3 zweier
Partikel die geringste festkorperliche Distanz bzw. die
grofite Wirksamkeit der v.d.W.-Agglomerationskrifte. Far
das hiamatitische CVRD-Eisenerz findet sich in der Literatur
eine Bestitigung der genannten Flockenbildung 2. In Bild 8
sind daraus Resultate zitiert, die den Eintluf3 des pH-Wertes
aufdie GroBe der Eisenerzflocken angeben. Hierbei fallt auf,
dafl zum einen die Grof3e der nachgewiesenen Flocken in
guter Nédherung mit den eigenen Mefwerten uberein-
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Fia. 7: Particle or floe size-distribution ot the CVRD wron ore

The volume-related tlocculation tactor key (2 tloe volume
per solid volume) is of a generally constant value. From this,
asolid volume of 1 em® forms a mean floc volume of 2.66 cm®,
corresponding to a tloc porosity of ¢ = 0.62. One exception
to thisis given by the materially heterogeneous PbS-concen-
trate. In this case, a decisively more compact tloc results
with an internal porosity of ¢y = 0.48.

If the suspension concentration ¢, determined by weight is
multiplied with the flocculation factor ky, then the solids

volume concentration, effectively present within  the
suspension and during filtration, results.
cv.et = Kp-Ca [14]

This value is also listed in Table 2 for an initial concentration
¢y = 25%-vol. It is apparent, that the floc volume
concentration is a factor of 2 to 3 times higher than the
originally pre-
pared suspension concentration.

Discussion of influencing parameters

Upon closer scrutinization of the sedimentation systems, a
number of boundary conditions can be revealed, which
positively influence the floc formation and their stability.

In relation to this, the pH-values tfrom which minimal Zeta
potentials result®”, are listed in Table 3 against the pH-values
of the sedimentation systems, which are simultaneously the
pH-values of the slurry to be filtered.

Upon collision of two particles, the smallest solids distance
or greatest effect of the v.d.W.-agglomeration forces result
when the Zeta potential is al a minimum. For the hematitic
CVRD-iron ore, a verification of the above floc formation
can be found in publications 2 In Fig. 8 results are quoted,
which indicate a pH-value influence upon the size of the iron
ore {locs.

Hamatit 100% < 40 pm
30 T v v . . -
pm tsed
25 | o 60s o
20 o

pH-Wert

Bild 8: Einfluf§ des pH-Wertes auf die Grofie der Eisenerz-Flocken (nach *?)

Fig. 8: Influence of the pH value upon the size of iron ore floes Gas given hy “)
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stimmt; zum anderen sinkt der Flockendurchmesser um
fast die Halfte, wenn der pH-Wert nur um 1 zu- oder
abnimmt. Daraus wird nun deutlich, welchen erheblichen
Einfluf3 der pH-Wert der Suspension und somit auch die
Wahl des Wassers zur Suspendierung einer Feststoffprobe
auf das Filtrationsergebnis haben kann.

Die Betrachtung der Flockenstabilitit bei der Filtration
fihrt zu einer Analyse der orthokinetischen Transportef-
fekte bei den zu Grunde gelegten Filtrationsversuchen.
Diese Versuche wurden auf der halbtechnischen Pilotan-
lage zur kontinuierlichen Druckfiltration durchgefiihrt, die
an anderer Stelle beschrieben ist ?. Fir eine durchrihrte
und/oder strémende Suspension ist fiir den Transport und
die Beanspruchung der Feststoffteilchen die mittlere Scher-
geschwindigkeit G bestimmend. Fur eine Newtonsche-Fliis-
sigkeit ergibt sich G aus der volumenbezogenen dissipierten
Leistung P/V und der Viskositit »'?

Y

n
Die Suspensionsfiihrung in der Druckfiltrationsanlage hat
den Charakter einer mehrstufigen Agglomeration, in der in
einer Beruhigungszone (Steigrohr) durch Vereinigung von
zuvor im Rithrbehalter entstandenen kompakten Primérag-
glomeraten neue, groBe Flocken entstehen kénnen. Eine
Abschitzung der mittleren Schergeschwindigkeit G bzw.
der Kennzahl G tyen-c, fiihrt zu den in Tabelle 4 zusam-
mengestellten Ergebnissen.

G [15]

Tabelle 4: Abschitzung des orthokinetischen Transporteffektes im geriihr-
ten Filtertrog

Filtertrogvolumen Vo = 2301 mittl. Schergeschwindig-
keitG
dissipierte Energie P = 200W N-s G=295s""
Suspensions-Viskositat 7 = 1.10 2 5 (vgl. G1.[14])
m
Susp. Verweilzeit tverwmn = 17min Flockungskennzahl

Susp. Konzentration ¢y = 25Vol.-% G-ty Cy > 70000

Nach *' liegen optimale Werte fiir die Flockungskennzahl
bei 100-500, so daB hier fir eine gentigende Flockung
bereits eine Verweilzeit von tyen > 7 s ausreichen wiirde.

Bedeutung der Flockenbildung fiir die Filtration

Die Analyse der zu filtrierenden Suspension anhand des
vorgestellten Sedimentationsverfahrens unter Berticksich-
tigung der behandelten Randbedingungen erlaubt neuartige
Interpretationen der Kuchenbildung und der Kuchenstruk-
tur. Wahrend in der Filtrationsliteratur bei der Aufstellung
von Kuchenmodellen tblicherweise von der Anlagerung
von Einzelpartikeln ausgegangen wird, konnte fur die unter-
suchten Suspensionen eine Flockenfiltration nachgewiesen
werden. Die Haufwerksstruktur des Filterkuchens wird
durch die Flocken und ihre Deformation gepragt. Das Kom-
pressionsverhalten des Sediments ist auf den Filterkuchen
und seine Entstehung tbertragbar. In diesem Sinne stellt
die zu filtrierende Suspension ein klassisches Sedimenta-
tionssystem dar, wie dies in Bild 9 verdeutlicht wird.

Dabei wird der kuchenoberflichennahe Suspensions-
bereich als Zone mit konstanter Schwarmsinkgeschwindig-
keit betrachtet, die Kuchenablagerungs- und der obere
Kuchenbereich reprasentieren die Kompressionszone, wih-
rend der untere Kuchenbereich das verdichtete Sediment
darstellt.

In der Grenzschicht ,,Kuchen — Tuch* werden die relevan-
ten Durchstromungsbedingungen des porésen Filterku-
chens festgelegt. In einem Haufwerk kann der freie Durch-
stromungsquerschnitt durch die Porositit ausgedruickt
werden: Je groBer die Porositit, desto grofler der freie
Durchlaf. In den untersuchten Filterkuchen stellt sich nun,
wie mit Hilfe von in Schichten zerteilten Filterkuchen nach-
gewiesen wurde, ein Porosititsgradient mit abnehmenden
Porositadtswerten von der Kuchenoberseite zum Tuch hin
ein. Bild 10 zeigt auszugsweise den Porositatsverlauf eines
CVRD-, ZnS- und PbS-Filterkuchen. Der Kurvenverlauf
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It is, on the one hand, noticable thut the size of the flocs,
proven to exist, correspond quite well with own results; and
on the other, that the floc diameter decreases by nearly a half,
when the pH-value is altered by +1. From this it becomes
clear, which considerable influence the suspension’s pH-
value can have upon the filtration results, (i.e. the choice of
water for the suspension of the solids sample).

The observations of the floc stability during the filtration
investigations lead to an analysis of the orthokinetic
transport phenomena. These investigations were conducted
on a semi-scale continuous pressure filtration pilot plant,
described in another publication . The mean shear velocity
G is the determining factor for the transport and stress of the
solid particles in static and/or flowing suspensions.

For a Newtonion fluid, G results from the volume-related
energy dissipation P/V and the viscosity '".

_ PV
n

G [15]

The suspension’s piping within the pressure filtration plant
leads to a multi-stage agglomeration. In a calming zone new,
large flocs can form due to the mixing with compact primary
agglomerates. An estimation of the mean shear velocity G or
the parameter G- t.s-Cy lead to the results summarized in
Table 4.

Table 4: Estimation of the orthokinetic transport effect in a static filter
trough

Filter trough volume Vo = 2301 mean shear velocity G
Dissipated energy P = 200W N-s G =295s"1

Suspension viscosity e = 1-1072 (seeeq.[14])
Suspension residence time tres, min = 17minutes Flocculation parameter

Suspension concentration Cy = 25%-vol. G tres €0 > 70000

According to ¥, the optimal values for the flocculation para-
meter lie between 100 and 500, so that in this case, for the for-
mation of the flocs, a generation time t,..> 7 sec. is sufficient.

The significance of flocculation for filtration

The analysis of the suspension to be filtered as a result of the
discussed sedimentation process and under consideration
of the boundary conditions allows a new kind of interpreta-
tion of the cake formation and structure. Whilst the cake
formation concepts from filtration literature usually com-
mence from the deposition of single particles, the investi-
gated suspensions showed a floc filtration. The floes and
their deformation characterize the bulk structure of the filter
cake. The compression behaviour of the sediment is trans-
ferable to the filter cake and its generation. In this manner,
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Bild 9: Schema der Kuchenbildung als sedimentierendes System

Fig. 9: Cake building scheme as a sedimenting system
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Bild 10: Porosititsverlauf im Filterkuchen ¢ = f(hg)
Fig. 10: Porosity trend in the filter cake "¢ = f(hk)

des CVRD- und des ZnS-Erzes zeigt an, da3 im oberen
Kuchenbereich, dort wo am Ende der Kuchenbildungs-
phase der letzte Feststoff anfiltriert wurde, die hdchste
Porositit vorliegt. Zur Kuchenmitte hin nimmt der Hohl-
raumanteil ab und bleibt im unteren Bereich bis zum Tuch
hin nahezu konstant. Dieses Ergebnis findet sein Analogon
im Sedimentationsexperiment: Beim CVRD- und beim
ZnS-Erz wies der Trennspiegel auch nach Erreichen des
Kompressionspunktes eine deutliche Sinkgeschwindigkeit
auf (Bild 4), was auf eine Deformation der urspriinglich
lockeren, groBen Flocken schlieBen 148t. Bei der PbS-
Suspension blieb das Trennspiegelniveau nach Erreichen
des Kompressionspunktes nahezu konstant, was als Indiz
fur kompakte, stabile Flocken gewertet werden kann.

Als Konsequenz daraus zeigte die PbS-Suspension die mit
Abstand beste Kuchenbildung der genannten Materialien;
dabei weist das PbS den kleinsten mittleren Partikeldurch-
messer auf. Aufbauend auf den Erkenntnissen aus der Sedi-
mentationsanalyse wird der Schluf} gezogen, daf die Hauf-
werksstruktur und somit auch die Durchlissigkeit entschei-
dend vom Koagulations- und Sedimentationsverhalten der
Suspension bestimmt werden. Die Koagulation bewirkt eine
Anlagerung bzw. Bindung des Feinstkornes an der Ober-
flache groberer Korner bzw. untereinander. Die so entstan-
dene Flockenvolumenkonzentration fuhrt zu intermedié-
rem Sedimentationsverhalten mit Ausbildung bevorzugter,
grober Stromungskanale. Bei genligend groBen Agglomera-
tionskréaften sind die wihrend der Kuchenbildung angela-
gerten Flocken in der Lage, den durch den Filtrationsdiffe-
renzdruck hervorgerufenen Feststoffgeriistdruck ohne
Kollabieren bzw. nennenswerte Volumenschrumpfung zu
ubertragen. In diesem Fall bleiben die Stromungskanéle aus
der Schwarmsinkphase erhalten und erméglichen bis zum
Filtertuch hin einen guten Filtratabfluf3. Im umgekehrten
Fall verlieren die Flocken in der Grenzschicht ,Kuchen —
Tuch* ihre Individualitat, die Flocken komprimieren, und
die Durchlissigkeit wird im wesentlichen durch den , inne-
ren” Durchstromungswiderstand der Flocken kontrolliert.

Die Diskussion der Porositatsschichtung im Filterkuchen
zeigt, daf} bei Vorliegen geeigneter Koagulationsbedingun-
gen in der Suspension auch feinstkornreiche Triiben eine
hervorragende Kuchenbildung und niedrige Durchstro-
mungswiderstinde aufweisen kénnen. Grundlage hierfiir
ist die Bindung des Feinstkornes und somit die Eliminie-
rung seiner schidlichen Eigenschaften auf die Haufwerks-
struktur.

Die Bertiicksichtigung bzw. gezielte Beeinflussung der phy-
sikalisch-chemischen Suspensionsbedingungen kann in
vielerlei Hinsicht den Fest/Flussig-Trennerfolg ausmachen.
So sind z.B. bei der Ubertragung von labormafig gewonne-
nen Filtrationsergebnissen auf Produktionsmaf3stab gerade
bei feinstkornreichen Suspensionen diese Bedingungen in
engen Grenzen beizubehalten. Bei der filtrationsrelevanten
Charakterisierung einer Suspension sind daher stets neben
den lblichen Groflen wie Konzentration, Korngré3enver-
teilung, Temperatur etc. der Salzgehalt und/oder der pH-
Wert zu nennen.
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the suspension to be filtered represents a classical sedimen-
tation system, as illustrated by Fig 9.

Here, the suspension region in the vicinity of the cake sur-
face is viewed as a zone of constant swarm sink velocity;
the cake deposition region and the upper cake regions repre-
sent the compression zone, whilst the lower cake regions
portray the compressed sediment. The relevant permeabil-
ity conditions of the pourous cake are established in the
boundary layer “cake-cloth”. The free area of permeation
within a bulk may be expressed by the porosity: The higher
the porosity, the less restricted the flow.

The subdivision of filter cakes into layers proved the exist-
ence of a porosity gradient, with a decreasing porosity value
from the cake surface down towards the cloth. Fig. 10 shows,
in extracts, the porosity trend of a CVRD-iron ore, ZnS-ore
and PbS-ore filter cakes. The curve trend of the CVRD-iron
ore and of the ZnS-ores illustrates that in the upper cake
regions (at the location where the last particles were depo-
sited at the end of a filtration phase) the highest porosity
exists.

The portion of hollow spaces decreased towards the centre
of the cake and remained almost constant in its lower
regions, down to the filter cloth. This result is analogous to
that of the sedimentation experiment: In the case of CVRD-
iron ore and Zn8-are, the separation interface showed a sub-
stantial sink velocity, alsa upon reaching the compression
point (see Fig. 4). This indicates a deformation of the origi-
nally loosely-packed large flocs. In the case of the PbS-
guspension, the separation interface level remained practi-
cally unchanged upon reaching the compression point,
which can be considered as an indication of compact, stable
floes. As a consequence, the PbS-suspension portrayed by
far the best cake formation of the investigated slurries,
despite the fact that the PbS consisted of particles of the
smallest average size. The conclusion, drawn from the
knowledge gained from the sedimentation analysis is, that
the bulk structure and accompanying permeability is deci-
sively determined by the coagulation and sedimentation
behaviour. The coagulation causes a binding of extremely
fine particles upon the surface of coarser grains, or upon
each other, The floc volume concentration thus created
jeads to intermediate sedimentation behaviour with the
generation of preferential and larger flow channels. When
the existing agglomeration forces are large enough during
the cake formation, the flocs are able to convey the solids
construction pressure caused by the filtration pressure
difference without ecollapsing, or without a significant
volume shrinkage, In this case, the flow channels resulting
from the swarm sink phase remain unchanged and allow a
good filtrate drain down to the filter cloth. In the opposite
case, the flocs loose their individuality in the boundary layer
“cake-cloth”, the flocs compress, and the permeability
is mainly controlled by the “internal” floc permeability
resistance.

The discussion of the porosity stratification within the filter
cake illustrates that, in the case of suitable coagulation
conditions within the suspension, extremely fine particle
slurries can also show an excellent cake formation and
lowest permeation resistance. The basic reason for this is the
binding of the finest particles, and with it, the elimination of
their detrimental influence upon the bulk structure.

The consideration, or the aimed influence of the physical-
chemical suspension conditions can in many ways consti-
tute to the success of solid/liquid separation. In this respect,
e.g. when conveying the filtration results obtained from
laboratory experiments to a production scale, the filtration
conditions (especially when dealing with extremely fine par-
ticle suspensions) are to be stringently followed. Therefore,
when characterizing a suspension for filtration purposes,
the salt content and/or pH-value must always be taken into
account along with the usual parameters such as concentra-
tion, particle size distribution, temperature etc.

In this manner, for a coal flotation concentrate with a high

ash content, a cake formation time of t, = 14,3 min. resulted
for a cake height hy = 11 mm (pH = 8.3) filtered with a pres-

Nr. 11/1986 — AUFBEREITUNGS-TECHNIK



So ergab sich bei der labormaBigen Druckfiltration eines
aschereichen, belgischen Kohleflotationskonzentrates
im Anlieferungszustand (pH = 8,3) bei der Druckdifferenz
Ap = 2 bar fur die Kuchenhéhe hg = 11 mimi eine Kuchenbil-
dungszeit von t, = 14,3 min. Nach Absenkung des pH-Wertes
durch HCI-Zugabe auf pH = 4,9 konnte untét Beibehaltung
der abrigen Versuchswerte der Kuchen bereits it 128 s
gebildet werden.

Bei der magnetischen Trennung von Eisenerztriben kann
ein Anpassen des pH-Wertes entsprechend dem Ladungs-
nullpunkt nachgewiesenermaBen *? zu einer erheblichen
Steigerung im Eisen-Ausbringen fliihren. Diese Verbesse-
rung des Aufbereitungserfolges kann u.a. auf einen h6heren
Widerstand der abgesetzten Teilchen gegen Scherkrifte
und auf eine selektive maghetische und/oder ionisierte
Flockenbildung von iaghnetischen bzw. Berge-Teilchen
zurtickgefiuhrt werden.

Im gleichen Zusammenhang wird deutlich, dal sowohl der
Flotationsmechanismus als auch die Selektivit4t dieses Ver-
fahrens vom Oberflichenangebot und somit vom Koagula-
tionszustand der Suspension beeinflufit werden.

Wichtige Abkiirzungen — Important abbreviations

CoL Suspensionskonzentration my Vg,
suspension concentration

Cy Suspengionsvolumenkonzentration V'V,
suspension volume concentration

d Porendurchmesser
pore diameter
dn hydraulischer Durchmesser
hydraulic diameter
hg Kuchenhohe
cake height
hsead Hobhedes sedimentierenden Trennspiegels
height ofthe sedimenting separation interface
k hydraulische Leitfihigkeit
hydraulic conductivity
KGV KorngroBenverteilung
particle size distribution
L Linge
length
P Druck
pressure
P Leistung
power
Pc spez. Kuchenpermeabilitat

specific cake permeability

Qa(x) Volumensummenverteilung
volume sum distribution

Te spez. Filterkuchenwiderstand
specific filter cakeresistance

Ry Filtermediurnwiderstand
filter medium resistance

Sy spez. Oberflache
specific surfacearea

tsed Sedimentationszeit
sedimentation time

tverw Verweilzeit
residence time

T Temperatur
temperature

ty Kuchenbildungszeit
cake formation time

ty Entfeuchtungszeit
dewatering time

u Geschwindigkeit
velocity

v lokale Geschwindigkeit
local velocity

VL Flussigkeitsvolumenstrom
fluid volume flow rate

X Partikeldurchmesser
particle diameter

X503 Medianwertder Qy-Verteilung
meun parlicle diameter

Ap Druckditlerenz
pressure difference

F Pordsitat
porosity

"L Flussigkeitsviskositat
fluid viscosity

% Konzentrationsparameter Zeta-Potential

concentration parameter Zeta-potential
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sure difference of Ap = 2 bar. Upon adding HC], to reduce the
pH-value to 4.9, the cake was able to be formed after just
128 sec. under identical filtration conditions.

In the case of the magnetic separation of iron ore slurries, an
adaption of the pH-value to the point of zero charge, has
proven *? that a considerable capacity increase results. This
beneficiation improvement may, among other things, be
traced back to a higher resistance of the deposited partic-
les against shear forces, and to a selective magnetic and/or
ionized floc formation of magnetic particles.

It is, in the same respect obvious, that not only the flotation
mechanism, but also the selectivity of these processes are
influenced by the solids offered i.e. by the coagulation con-
dition of the suspension.
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