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Selektive Filtration - Eine Sortierung

Christian Eichholz*, Mathias Stolarski und Hermann Nirschl

Die Kombination von Klassischer Filtration und Sortierprozessen im Magnetfeld ermoglicht

eine selektive Separation von magnetischen und unmagnetischen Komponenten bei gleich-

zeitig iberlagerter Fliissigkeitsabtrennung aus dem System. Diese Arbeit zeigt den Einfluss

von magnetischer Feldstirke und der Wahl des Filtermediums auf die Selektivitit der Tren-

nung eines Modellsystems aus Magnetit und Quarzmehl. Zudem wird mit der mehrstufi-

gen selektiven Filtration eine mégliche Prozessvariante demonstriert.
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1 Einleitung

Die Magnetseparation wurde bisher haupt-
sichlich als ein reiner Sortierprozess in der
Erzverarbeitung und im Recycling eingesetzt
[1]. Im Gegensatz dazu handelt es sich bei der
hier vorgestellten Anwendung um ein hybri-
des Verfahren, bei dem Sortierung und Ku-
chenfiltration kombiniert werden. Denkbar ist
beispielsweise der Einsatz zur Aufreinigung
und Verarbeitung magnetischer Pigmente
oder in der Bioseparationstechnik.

Ein Schwachpunkt biotechnologischer Pro-
zesse ist die Aufarbeitung der Biosuspension,
die momentan bis zu 80 % der Investitions-
und Betriebskosten biindelt. Deshalb werden
verstirkt alternative Methoden zur Aufberei-
tung gesucht. Eine Méglichkeit stellt die selek-
tive Magnetseparation unter Verwendung spe-
zieller magnetischer Trigerpartikeln mit einer
auf das Zielprodukt abgestimmten Oberfli-
chenfunktionalisierung dar [2]. Das Zielpro-
dukt wird selektiv an so genannte Magnet-
beads gebunden, deren Gewinnung dann
durch die Abtrennung des magnetischen
Tragermaterials erfolgt, beispielsweise analog
zum hier vorgestellten Verfahren der selekti-
ven Filtration.

Fir die Aufreinigung magnetischer Pig-
mente liegt der Vorteil vor allem in der Abtren-
nung der Verunreinigungen bei gleichzeitiger
Reduzierung des Fliissigkeitsvolumens. Da-
durch kénnen in einer lingeren Prozesskette
die nachfolgenden Apparate deutlich in der
Grofe reduziert werden. Im Gegensatz zu an-
deren Verfahren der Magnetseparation (z.B.
HGMS) kann dieses Verfahren auch fiir hoch-
konzentrierte Suspensionen genutzt werden.
Durch Variation von Feldstirke, Filtrations-
druck und Filtermedium ist das Verfahren an

die jeweilige Trennaufgabe flexibel anpassbar.
Da fiir die in dieser Arbeit durchgefiihrten Un-
tersuchungen bereits sehr geringe Magnetfeld-
stirken fiir eine erfolgreiche Trennung ausrei-
chend waren, lisst sich das Verfahren durch
Erhohung der Feldstirke auch auf kleinere
oder schwicher magnetische Stoffsysteme an-
wenden.

2 Theorie

Bei der kuchenbildenden Filtration wird ein
Feststoff durch ein Filtermedium oder durch
bereits dariiber aufgebaute Feststoffbriicken
zuriickgehalten, wihrend die Fliissigkeit z. B.
aufgrund eines Gasdifferenzdrucks hindurch
stromt. Nach dem Aufbau der Feststoffbrii-
cken sind diese fiir die eigentliche Filtrations-
wirkung verantwortlich. Aus diesem Grund ist
es moglich, die Porenweiten des Filtermedi-
ums zur Reduzierung des Durchstrémungs-
widerstands groRer als den mittleren Partikel-
durchmesser zu wihlen. Zu Beginn der
Filtration kommt es zu einem Feststoffdurch-
schlag ins Filtrat, der aber durch die Feststoff-
briicken unterbunden wird. Um eine schnelle
Briickenbildung durch ~ Wechselwirkungen
der Partikel untereinander zu gewihrleisten,
ist eine ausreichend hohe Feststoffkonzentra-
tion in der Suspension (¢, > 10 Vol.-%) Voraus-
setzung. Im Verlauf der Filtration nimmt
die Kuchenbildungskinetik durch den sich auf-
bauenden Filterkuchen und den somit anstei-
genden Durchstromungswiderstand ab. Dieses
Verhalten kann mit der Gleichung von
Darcy beschrieben werden. Die Strémungs-
kraft auf ein einzelnes Partikel in der Suspen-
sion ldsst sich nach Stokes mit Gl. (1) beschrei-
ben [3]:
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Fp=3nmdu (1

Nach Abschluss der Filterkuchenbildung
kann sich eine Filterkuchenwische anschlie-
Ren. Grundsitzlich wird zwischen Verdrin-
gungs- und Verdiinnungswische unterschie-
den [4]. Eine wichtige Grofe zur Bewertung
des Waschergebnisses bzw. des Waschwasser-
verbrauchs ist das Waschverhilinis 6. In dieser
Arbeit wird es als der Quotient aus Wasch-
fluidmasse m; und anfinglicher Feststoff-
masse mg im Prozessraum definiert:

5 Waschfluidmasse my )

Feststoffrnasse my

Wahrend bei der Verdringungswische die
Waschverhiltnisse sehr gering sind, wird bei
der Verdiinnungswische Waschfliissigkeit im
Uberschuss zugegeben und der Filterkuchen
vollstindig resuspendiert. Die jeweilige Verun-
reinigung des Filterkuchens wird als Konzen-
tration bezogen auf die Anfangskonzentration
der Verunreinigung angegeben:
=2 3)

g

Der Trenngrad eines Waschschrittes i lisst
sich somit aus dem Quotienten zweier nor-
mierter Konzentrationen berechnen:

‘ (4)

= *
G

Bei einer idealen mehrstufigen Wische mit
konstantem Trenngrad pro Schritt kann der
Verlauf der Restverunreinigung aus dem
Trenngrad des ersten Waschschrittes und den
Waschfluidmassen bestimmt werden:

5

n =ny (5)

Entsprechend ihrer magnetischen Eigen-
schaften lassen sich dia-, para- und ferromag-
netische Materialien unterscheiden. Die Zu-
ordnung erfolgt aufgrund der volumetrischen
Suszeptibilitit y, die das Verhalten des jeweili-
gen Materials in einem magnetischen Feld be-
schreibt. Diamagnetische Effekte treten erst
bei sehr starken Magnetfeldern erkennbar in
Erscheinung. Daher werden Materialen, die
rein diamagnetische Eigenschaften - besitzen
im Allgemeinen als unmagnetisch bezeichnet.
Im Gegensatz dazu verstirken ferromag-
netische Materialien (y >> 0) lokal das externe
Feld und erfahren eine Kraft in Richtung des
stirker werdenden externen Feldes. Abhingig
von der Suszeptibilitit und der Magnetfeldstir-
ke wird das Material bis zu einer bestimmten
Magnetisierung M magnetisiert. Die resultie-
rende Magnetkraft auf ein Partikel kann als
Funktion der Magnetisierung, des Partikelvo-
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lumens und des Gradienten des externen Fel-
des VB dargestellt werden:

Fy=VpMVB (6)

Eine externe Magnetkraft wirkt demnach
nur, wenn das Magnetfeld einen Gradienten-
verlauf aufweist. Aber auch in einem homoge-
nen Magnetfeld sind magnetische Effekte zu
beobachten. Aufgrund magnetischer interpar-
tikuldrer Wechselwirkungen ziehen sich be-
nachbarte Partikel in Magnetfeldrichtung an,
wihrend sie sich senkrecht dazu abstoRen. Als
Konsequenz orientieren sich die Partikel in
kettenformigen Agglomeraten [5].

In einem magnetfeldiiberlagerten Filtra-
tionsprozess ermoglicht die externe Magnet-
kraft, Fluid- und Feststoffbewegung zu ent-
koppeln. Dadurch wird ein zusitzlicher
Freiheitsgrad gewonnen, mit dem sich der Fil-
terkuchenaufbau in der Filterkammer steuern
lisst. Bei entsprechender Magnetfeldkonfigu-
ration wird der Kuchenaufbau verzdgert bzw.
bei Uberschreitung einer kritischen Feldstirke
zu Beginn vollstindig unterbunden, sodass
das Filtrat nahezu ohne Widerstand durch das
Filtermedium strémen kann [6, 7].

3 Methoden und Materialien

Fiir die Vorversuche zur Auswahl eines geeig-
neten Filtermediums und zur Untersuchung
des Einflusses der magnetischen Feldstirke
diente ein Kunststofffilter mit einer Filterfli-
che von 10 cm?® (CUNO-Filter Tri-47, CUNO
Filtration). Im Anschluss stand mit einer ge-
rithrten Drucknutsche (A = 50 cm?, Bokela
GmbH) ein weiterer Versuchsapparat fiir die
mehrstufige selektive Separation zur Ver-
fugung. Es wurde ein Elektromagnet (Steinert
Elektromagnetbau GmbH) verwendet, in des-
sen zentrale Bohrung die jeweilige Nutsche
eingesetzt wurde. Die untersuchten Magnet-
feldstirken betrugen 0 T, 0,05 T, 0,11 T und
0,22 T. Die externe Magnetkraft wirkte dabei
entgegengesetzt zur Filtrationsrichtung; der
Filtrationsdruck betrug 0,2 bar und 0,8 bar. Als
Filtermedien wurden sonderkalandrierte (SK)
Filtertiicher mit Maschenweiten von 20, 68
und 80 pm gewihlt.

Zusitzlich zum axialen Feldgradienten, der
eine Partikelwanderung weg vom Filterme-
dium verursacht, wirkt bei der verwendeter!
Magnetspule ein radialer Gradient, d.h. dass
magnetische Partikeln auch eine Kraft in Rich-
tung des Nutschenrands erfahren. Im CUNO-
Filter erzwang ein auf die Suspension aufge-
setzter Presskolben eine regulire Kuchenbil-
dung. Bei der mehrstufigen Filtration wurde
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auf einen Presskolben verzichtet. Die magneti-
schen Partikel lagerten sich am Rand der Nut-
sche ab, waren aber mit Hilfe des Rithrers ein-
fach zu resuspendieren. Dazu wurde nach
jedem Filtrationsschritt ca. 200 mL Waschwas-
ser zugefithrt und 5 min mit 275 U/min ohne
iiberlagertes Magnetfeld geriihrt.

Als Modellkomponenten kamen ein ferroma-
gnetisches Schwarzpigment (natfirliches Mag-
netit, FesOy, dso=15um, p =5 g/cm3) und ein
Quarzsand (SF800, dsp = 2 um, p = 2,65 g/cm®)
zum Einsatz. Beide Komponenten wiesen eine
gewisse Breite in der PartikelgrofRenverteilung
auf. Die Feststoffkonzentration je Komponente
in der Suspension betrug c,= 10%.

4 Ergebnisse und Diskussion

Es wurden Filtrationsversuche mit verschiede-
nen Filtermedien und Feldstirken durch-
gefithrt, um den jeweiligen Einfluss auf die se-
lektive Trennung zu charakterisieren. Die
Untersuchungen begannen mit einem Filter-
medium mit einer Porenweite von 20 um. Bei
einer herkémmlichen Filtration sedimentiert
das FEisenoxid aufgrund der hoheren Dichte
und des groferen Partikeldurchmessers
schneller und bildet eine abgegrenzte Schicht
im unteren Teil des Filterkuchens. Der Ein-
fluss des im nichsten Schritt {iberlagerten
Magnetfelds ist an der umgekehrten Schich-
tung des Filterkuchens zu erkennen (Abb. 1).
Beide Feststoffkomponenten tragen zur Bil-
dung des Filterkuchens bei; lediglich wenige
Quarzpartikeln gelangen bei der Uberlagerung
des magnetischen Feldes als Triibstofs in das
Filtrat (Abb. 2a).

Durch die Wahl eines Filtermediums mit
groferer Maschenweite (hier: 68 pm) ist es
moglich, die Feststoffe wihrend des Filtra-
tionsprozess voneinander zu separieren. In
diesem Fall trigt hauptsichlich das Magnetit
zur Filterkuchenbildung bei (Abb. 2b), wih-
rend sich der Volumenanteil des Quarzes im
Filterkuchen von x, = 49% auf x, = 27 % verrin-
gert (= 17% Gesamtvolumenanteil in Abb. 2b).

Bei der Verwendung des Filtermediums
SK80 mit einer Maschenweite von 80 um ver-
schlechtert sich hingegen die Reinheit des ab-
getrennten Quarzmehls bei nahezu gleich blei-
bender Filtrationsgeschwindigkeit durch den
erhShten Anteil an Magnetit, der als Tritbstof3
in das Filtrat gelangt (Abb. 2c). Dies weist da-
rauf hin, dass zuvor die Ablagerung einer be-
stimmten Partikel- bzw. Agglomeratfraktion
des Magnetits auf dem Filtermedium SK68 bei
0,11 T nicht verhindert wurde. Bei geniigend
grofter Maschenweite werden diese Partikel je-
doch nicht zurfickgehalten und gelangen in

das Filtrat. Gleichzeitig erhoht sich auch der
Quarzanteil im Filtrat, da das Filtertuch weni-
ger blockiert ist. Der Anstieg der Quarzmenge
im Filtrat bei Erhohung der Feldstirke
(Abbn. 2d - f) lisst sich durch den gleichen
Ansatz erkliren. Blockieren bei geringer Feld-
stirke magnetische Partikeln und Agglomerate
noch teilweise das Filtermedium, so werden
diese Dei stirkeren Magnetfeldern vom Filter-
medium ferngehalten und es kann mehr
Quarz mit der Fliissigkeit zusammen abstré-
men.

Zusitzlich wirkt sich das Magnetfeld auch
auf die Filtrationsgeschwindigkeit aus. In
ADD. 3 sind die Filtratanfille einer klassischen

Magnetseparation { 1553

Abbildung 1. Filterkuchen
des Zweikomponentensys-
tems (CUNO-Filter): ohne
Magnetfeld (oben), mit Mag-
netfeld (unten).
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Abbildung 2. Gesamtvolumenanteile von Magnetit und Quarz in Filterkuchen und
Filtrat in Abhangigkeit der Magnetfeldstarke und des Filtermediums.
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Abbildung 3. Filtratanfall bei
klassischer und magnetfeld-
Gberlagerter Filtration.

Das Magnetfeld
wirkt sich auch auf
die Filtrationsge-
schwindigkeit aus.
Die Filtrationsdauer
konnte in einem
Zyklus um den Fak-
tor 100 verringert
werden.

Abbildung 4. Restverunreini-
gung des Filterkuchens in
Abhéangigkeit des Waschver-
héltnisses (experimentell und
berechnet).
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und einer magnetfeldiiberlagerten Filtration
bei Verwendung des Filtermediums SK68 dar-
gestellt. Bei der Filtration ohne Magnetfeld
stellt sich die bekannte Kinetik ein. Mit fort-
schreitender Versuchsdauer verlangsamt sich
der Filtratfluss, weil der anwachsende Filterku-
chen den Filtrationswiderstand erhsht. Im Ge-
gensatz dazu lauft der Prozess mit {iberlager-
tem Magnetfeld schlagartig ab, da die gewihlte
Feldstirke grofer ist als die kritische Feldstir-
ke, bei der die Filterkuchenbildung unterbun-
den wird. Filtrat und Quarzpartikel treten un-
gehindert durch das Filtermedium hindurch.
Die Filtrationsdauer konnte in einem Zyklus
um den Faktor 100 verringert werden. Der Un-
terschied in den maximalen Filtratmassen
lasst sich durch den erhéhten Feststoffanteil
im Filtrat erkliren.

Das Ergebnis einer mehrstufigen selektiven
Filtration mit sechs Zyklen in der geriihrten
Drucknutsche ist in Abb. 4 dargestellt. Im Ge-
gensatz zu den Vorversuchen wurde mit gerin-
gerer Feldstirke (0,05 T) und Filtrationsdruck
(0,2 bar) gearbeitet. Das Verhiltnis Fy:Fp
(GL (6):GL. (1)) wurde dabei jedoch dhnlich zu
den Versuchen mit 0,11 T gehalten, um gleiche
Trennbedingungen zu garantieren. Als Filter-

1.0 L 3 * + E
* Magnetit
‘ < Quarz

\u
0.0 T

C* Fiiterkuchen [-]

/

Waschverhaltnis 6 [-]
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medium war ebenfalls das SK68 gewihlt. Zu
Versuchsbeginn liegen beide Komponenten
mit der gleichen Volumenkonzentration vor,
nach den sechs Zyklen hat sich der Quarz-
anteil im Filterkuchen von 50 % auf 6 % redu-
ziert, wihrend der Anteil des Magnetits im
Filtrat lediglich 1 % betrigt.

An dem Verlauf der normierten Konzentra-
tionen von Magnetit und Quarz in Filterku-
chen ist ebenfalls deutlich zu erkennen, dass
das Quarzmehl aus dem Verfahrensraum aus-
gewaschen wird, wihrend das Fisenoxid nahe-
zu vollstindig in der Nutsche verbleibt (Abb. 4).

Schon nach wenigen Schritten nihert sich
der Quarzanteil im Filterkuchen dem Plateau
der Restverunreinigung an. Dies liegt zum
einen an den Wechselwirkungen zwischen
den Partikeln, die dazu fithren, dass sich ein
Teil des Quarzes zwischen den Magnetitparti-
keln einlagert. Zum anderen werden gréfere
Quarzpartikel vom Filtermedium zuriickgehal-
ten. Bestitigt wird dies durch den Vergleich
mit dem berechneten Verlauf der idealen Wi-
sche (Gl (5)). Der konstante Trenngrad lisst
sich aus dem ersten Trennschritt ermitteln,
der mit einem relativen Fehler von 0,7 % re-
produzierbar ist. Ab einem Waschverhiltnis
d > 4 liegt die Kurve unterhalb der experimen-
tellen Werte, d.h. das sich bereits an diesem
Punkt durch die zuvor genannten Effekte der
reale Trenngrad im Vergleich zum ersten
Schritt verschlechtert hat. Das mehrstufige
Verfahren verliert also mit hohem Waschver-
hiltnis deutlich an Effizienz.

Das Verfahren ist mit einer herkémmlichen
Verdiinnungswische vergleichbar, bei der aller-
dings eine wesentlich bessere Abtrennung der
verunreinigten Waschfliissigkeit erzielt wird,
da diese direkt abstrémen kann, ohne den Fil-
terkuchen wieder zu verunreinigen. Auf glei-
che Weise konnen auch bei der Umsetzung
der eingangs erwihnten Bioseparation die be-
ladenen magnetischen Trigerpartikeln von der
Fermentationsbriihe getrennt werden.

5 Schlussfolgerung

Es konnte gezeigt werden, dass die Kombina-
tion von klassischer Filtration und mag-
netischer Sortierung zu einer Trennung
verschiedener Materialen bei gleichzeitiger
Entwisserung des Filterkuchens fithrt. Beide
eingesetzten Komponenten liegen nach der’
Trennung in hoher Reinheit vor, gleichzeitig
ist ein deutlicher Kinetikgewinn bei der Filtra-
tion zu verzeichnen. Das Filtermedium verhin-
dert dabei einen groReren Durchschlag der
magnetischen Komponente in das Filtrat. Fiir
ein optimales Trennergebnis ist allerdings die
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Wahl eines auf das Stoffsystem abgestimm-
ten Filtermediums notwendig. Diese Unter-
suchung ist ein wichtiger Schritt auch in Rich-
tung der Anwendung dieses Prinzips in der
selektiven Bioseparation.

Diese Arbeit entstand im Rahmen eines
Forschungsprojekts zur selektiven Mag-
netfiltration mit dem Forschungszentrum
Karlsruhe, der Bokela GmbH, Karlsruhe,
und der Steinert Elektromagnetbau
GmbH, Kéln. Die Autoren bedanken sich
fiir die Projektforderung durch das
BMWi. : :
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B oy magnetische Flussdichte
c -] Konzentration

a [m] Partikeldurchmesser
F [N] Kraft
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m [kg] Masse

t [s] Zeit
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Indices

0 Ausgangszustand

50 Mittelwert

D Strémung

i Teilschritt

1 liquid

M Magnet

s solid

\ Volumen

# Literatur
|

[1] J. Svoboda, Magnetic Methods for the Treatment of
Minerals, in Developments in Mineral Processing,
Vol. 8, Elsevier Sc. Publishers, Amsterdam
1987.

[2] I Safarik, L. Ptackova, M. Safarikova, Biotech-
nol. Lett. 2001, 23, 1953.

[3] M. StieR, Mechanische Verfahrenstechnik, 2. ed.,
Band 1 und 2, Springer, Berlin 1995.

[4] F. Ruslim, J. Fleischer, H. Nirschl, U. Peuker,
Chem. Ing. Tech. 2006, 78 (6), 715. DOL:
10.1002/cite.200600011

[5] S. Charles, Chem. Eng. Commun. 1988, 67, 145.

[6] B. Fuchs, M. Stolarski, W. Stahl, H. Nirschl,

Filt. J. 2006, 6 (4), 333.

[7] C. Eichholz, M. Stolarski, V. Goertz, H. Nirschl,

Chem. Eng. Sci. 2008, 63, 3193.

© 2008 Wiley-VCH Verlag GmbH & Co. KGaA, Weinheim

Magnetseparation

www.cit-journal.de

1555





