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1. Einleitung

1.1. Ausgangssituation

Biologisch erzeugte Materialien, stellen eine der wichtigsten Quellen fiir neue High-
Tech-Lebensmittel- und Pharma-Produkte dar. Grund daflr ist ihre genau
kontrollierbare Struktur, biofunktionale Eigenschaften und das Potenzial fir
kostenglinstige und nachhaltige Produktion. Die jingsten Fortschritte in
verschiedenen Bereichen der Biotechnologie, von der Systembiologie zu Bioreaktor-
Technologie, haben eine industrielle Produktion von anspruchsvollen neuen
Biomolekilen mdglich gemacht. Jedoch kdnnen die Kosten flr die Herstellung dieser
viel versprechenden neuen Materialien momentan noch negative Auswirkungen auf
die industrielle Umsetzung haben. Insbesondere die sich an Upstream-Prozess und
Bioreaktion anschlieBende Trennung und weitere Verarbeitung des Zielproduktes
verursacht schnell bis zu 80% der gesamten Produktionskosten. Die in der heutigen
Bioseparation verwendeten Technologien sind in ihren Grundsatzen vor Uber 70
Jahren entwickelt worden. Verbesserungen sind in allen Teilen der Prozesskette
notwendig, von der Vorbehandlung der Rohstoffe, der fermentativen Produktion
selbst und bei der spateren Reinigung und Modifizierung. Ziel muss es sein, die
Zielproduktausbeute bei verbesserter Nachhaltigkeit zu steigern.

Funktionelle magnetische (Nano-)Partikelkomposite haben das Potenzial, durch
angepasste physikalische und chemische Eigenschaften die Effizienz der
Trennprozesse zu erhéhen. Diese (Nano-)Partikel stellen extrem hohe spezifische
Oberflachen, schnelle Bindekinetiken und einzigartige physikalische und chemische
Eigenschaften zur Verfligung. So erlauben diese Tragerpartikel das selektive
Abtrennen einer bestimmten Stoffkomponente, z.B. eines Zielproduktes oder aber
auch Schadprodukies aus einem komplexen Stoffgemisch, wie einer
Fermentationsbrihe. Allerdings ist die Handhabung der magnetischen Adsorbentien
vor allem in komplexen Bioprozessen, insbesondere bei kleinen Gewinnmargen -
also bei Massenprodukten, eine groBe Herausforderung.

Die beiden wichtigsten Hindernisse flr den Einsatz magnetischer Partikel und
Komposite in der Bioprozessindustrie sind die sichere und effiziente groBtechnische
Herstellung von funktionalisierten superparamagnetischen Tragerpartikeln, und das
Fehlen von Prozesstechnologie flr die groBtechnische Verarbeitung, speziell um
diese aus Produktionsstromen abzutrennen. Mit der Entwicklung und Untersuchung
eines geeigneten Trennapparates  durch Kombination magnetischer
Abscheidemechanismen und zentrifugaler Abreinigung beschaftigt sich diese Arbeit.
Die méglichen Auswirkungen der selektiven magnetischen Separation auf zukinftige
Produktionsprozesse in Biotech-, Lebensmittel- und Pharma-Markten kénnen dabei
signifikant sein.
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Magnetische Separationsprozesse haben als Schwerstgerat ihren Ursprung in der
Bergbauindustrie. Viele der heute in der selektiven magnetischen Bioseparation
eingesetzten Apparate wenden identische Funktionsprinzipien an. Der Einsatz
beschrankte sich bis vor wenigen Jahren aber auf analytische Probemengen.
Aufgrund der hohen Leistungsfahigkeit bei der Abtrennung kleiner Partikel mit
geringer Magnetisierung dringt die sog. Hochgradienten Magnetseparation (HGMS),
die bei weitem das hochste treibende Abscheidepotenzial unter den
Magnetseparatoren aufweist, seit einigen Jahren in den Bioseparationsmarkt vor.
Der Anwendbarkeit vor allem bei groBen Produktionsstrémen sind aber durch die
diskontinuierliche Funktion des HGMS-Verfahrens Grenzen gesetzt. Die
Abscheidung erfolgt dabei magnetisch an einer gradientenerzeugenden
magnetisierten Drahtmatrix, die nach einer Phase der Abscheidung ihre
Aufnahmekapazitat schlieBlich erreicht und abgereinigt werden muss.

Das hier vorgestellte neue Verfahren der MagnetfeldUberlagerten Zentrifugation
wendet ebenfalls das Konzept der Hochgradienten Magnetseparation an, 16st aber
die einschrankende Diskontinuitat durch das simultane Abreinigen der Matrix durch
Zentrifugalkréfte.

Verschiedenste Forschungsarbeiten beschéaftigen sich mit der Entwicklung neuer
Tragerpartikel mit hoher Kapazitdt, mit der kostenglnstigen Gestaltung ihrer
Produktionsprozesse und mit den  physikalischen und  chemischen
Wechselwirkungsmechanismen, die zu einer mdglichst selektiven Bindung und
vollstandigen Elution der Biomolekiile an den funktionellen Oberflachen fihren. In
diesen Bereichen konnten in den letzten Jahren deutliche Fortschritte gemacht
werden, sodass der groBtechnische Einsatz von dieser Seite deutlich greifbarer
geworden ist.

1.2. Zielsetzung der Arbeit

Ziel dieser Arbeit ist es den ersten Prototypen der Magnetfeldiiberlagerten Zentrifuge
verfahrenstechnisch zu charakterisieren und wesentliche Funktionsmerkmale, die fur
eine Skalierung von apparatetechnischer Seite zu berlcksichtigen sind, zu
identifizieren. Auf die Konstruktionsphase der Zentrifuge wird in dieser Arbeit nur am
Rande eingegangen.

Zur Einordnung des neuen Verfahrens soll im Anschluss ein kurzer Uberblick iber
die Bioprozesskette gegeben werden. Insbesondere wird Augenmerk auf die
Bioseparation gelegt und deren Kostenintensivitdt betrachtet, um Chancen und
Méglichkeiten der Selektiven Magnetischen Separation aufzuzeigen.

Insbesondere das Stromungsfeld, so haben Voruntersuchungen gezeigt, ist von
Bedeutung fiir die Trennfunktion der Zentrifuge. Uberm&Bige hydrodynamische
Widerstandskrafte kdnnen eine zuverlassige Abscheidung der Partikel an der
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magnetisierten Matrix stéren. Konstruktiv handelt es sich bei der Zentrifuge um eine
sog. Uberlaufzentrifuge. Bei dieser Bauart kommt es zur Ausbildung einer
Schichtenstromung, die ein Klassieren des eintretenden Partikelstromes ermdglicht.
Dies kann sich positiv auf die Selektivitat der Trennung auswirken, fihrt aber auch zu
deutlich  héheren Strémungsgeschwindigkeiten und zum Rickgang der
Abscheideeffizienz. Zum besseren Verstdndnis der Grundvorgange werden zur
ersten Charakterisierung der Betriebseigenschaften der neuartigen Zentrifuge
Anfarbversuche durchgefihrt, die ersten Aufschluss Uber die Strémungsausbildung
geben sollen. Unterstltzt werden diese Untersuchungen durch Computational Fluid
Dynamics (CFD).

Zur Untersuchung der Trennung in der magnetfeldiberlagerten Zentrifuge stehen
magnetische Tragerpartikel zur Verfligung, die in Wasser dispergiert werden. Neben
den wichtigsten Parametern Drehzahl und magnetische Feldstarke liegen zum
Beispiel auch Differenzdrehzahl von Hauptrotor und magnetischer Matrix,
Konzentration sowie Durchsatz im Fokus der Arbeit. Aus den Untersuchungen geht
ein theoretischer Ansatz zur Beschreibung der Trennwirkung hervor, der die beiden
konkurrierenden Abscheidemechanismen Hochgradienten-Magnetseparation und
Zentrifugation vereint. Zum Einen stitzt sich dieser auf die durchgefiihrten CFD-
Simulationen fir die Beschreibung der Zentrifugalabscheidung, zum Anderen auf die
klassische analytische Beschreibung der Magnetseparation.

Der Einsatz der Zentrifuge zur Separation von Tragerpartikeln aus Biosuspensionen
wird sowohl unter Verwendung von Modelbiosuspension als auch tatsachlicher
Fermentationsbriihe mit selektiver Bindung von Zielbioprodukt erprobt. Als
biologische Modelsuspension dient zunachst eine Suspension aus Backerhefe, der
magnetische Partikel zugegeben werden. Fir diese Untersuchungen wird auf eine
tatsachliche Bindung eines Stoffwechselproduktes verzichtet. Im weiteren Verlauf der
Arbeit wird die Zentrifuge aber auch in einem integrierten Bioprozess eingesetzt und
zur Abtrennung von proteasebeladenen Tragerpartikeln benutzt.

Zusammenfassend soll die Arbeit mit der Entwicklung der Magnetfeldlberlagerten
Zentrifugation dazu beitragen die Selektive Magnetseparation als zukiinftiges
Trennverfahren im groBtechnischen MaBstab zu etablieren. Insbesondere das
Erarbeiten der Grundlagen zum Verstandnis und zur Optimierung des Prozesses
steht bei diesem industriell getriebenen Projekt im Vordergrund.
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2. Biotechnologische Produktionsprozesse

Biotechnologische Herstellungsprozesse kénnen in drei Bereiche unterteilt werden:
Upstream, Bioreaktion und Downstream. Das Upstream-Processing vor der
Bioreaktion beschéftigt sich mit dem produzierenden Organismus, dessen
Stoffwechsel und Genetik. Im Bereich der Bioreaktion sind insbesondere das
Reaktordesign, die Medienzusammensetzung und die Prozessflhrung zu nennen.
Insbesondere in diesen zwei Bereichen haben zahlreiche Entwicklungen in der
System-Biotechnologie und bei den Bioreaktoren zu sehr effizienten Prozessen
geflihrt und eine Vielzahl an neuen Produkten ermdglicht. Andererseits haben diese
Fortschritte auch erhéhte Anspriiche an die sich nach der Bioreaktion anschlieBende
Bioseparation oder den Downstream nach sich gezogen. Die drei Bereiche sollen im
Folgenden kurz néher erlautert werden. Detaillierte Informationen sind in (Posten
2008), (Hausmann 2006) und (StieB 1994) zu finden.

2.1.  Upstream — Processing

Unter Upstream-Processing versteht man vor allem die Untersuchung und die
Durchfiihrung der notwendigen genetischen Modifikation des Organismus, das
,Metabolic or Genetic Engineering®. Ziel dieser Modifikation ist es einen bestimmten
metabolischen Vorgang zu betonen bzw. einen neuen Metabolismus in das Genom
der Zelle zu implementieren, um die Bildung eines Stoffwechselproduktes zu
hemmen oder zu verstarken. Allgemeine Vorgehensweise dabei ist (1) Isolation der
betreffenden Gene (2) Einfligen der Gene in einen Transfervektor (3) Transfer dieses
Vektors in den zu modifizierenden Organismus (4) Transformation der Zellen des
Organismus und (5) Abtrennung der erfolgreich modifizierten Zellen von den nicht
modifizierten. FUr die genauen Techniken, die dabei zum Einsatz kommen, soll an
dieser Stelle auf (Nicholl 2008) verwiesen werden. Gangige industriell genutzte
Organismen sind in Tabelle 2—1 aufgefihrt.

Tabelle 2-1: Auswahl biotechnisch verwendeter Mikroorganismen

Organismus Produkt Anwendungsfeld
Bakterien, pflanzliche und tierische Aromastoffe, Duft und Lebensmittelindustrie,
Zellkulturen Farbstoffe Kosmetische Industrie

Enzyme: Amylasen,
Glucose-lsomerasen,
Lipasen, Proteasen,
Chymosin
Alkoholhaltige Getranke

Aminoséauren

Bakterien und Pilze

Sacchromyces cerevisiae
Corynebacterium spp.
(HamburgerBildungsserver 2008)

Lebensmittelindustrie,
Chemische Industrie,
Waschmittelindustrie,
Pharmazeutische Industrie
Lebensmittelindustrie

Futtermittelindustrie
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2.2. Bioreaktion

Die Bioreaktion oder auch Fermentation bezeichnet die Umsetzung von Materialien
mit Hilfe von Bakterien, Pilzen, Enzymen oder Zellkulturen. Dabei lasst sich eine
ganze Reihe von Produkten herstellen, die auf rein chemischem Wege nur schwer zu
synthetisieren sind. GroBtechnisch durch Bioreaktion hergestellte Produkte sind unter
anderem die in Tabelle 2-2 dargestellten. Die Vorteile der biotechnologischen
Darstellung liegen dabei in den direkteren und milderen Synthesewegen, der
Synthese aus nachwachsenden Rohstoffen, der Vermeidung von Neben- und
Abfallstoffen und auch der Nachhaltigkeit des Prozesses.

Tabelle 2-2: Biotechnologisch gewonnene Produkte nach Weltproduktion und Marktpreis 2004

Jéhrliche Weltproduktion Weltmarktpreis

Tonnen €/kg

Bio — Ethanol 45.000.000* 0,40
L-Glutamat (MSG) 1.500.000" 1.50
Zitronensaure 1.000.000 0.80
L-Lysin 700.000* 2
Milchsaure 250.000 2
Vitamin C 80.000 4
Gluconsaure 50.000 1.50
Antibiotika (Massenprodukte) 30.000 150
Antibiotika (Spezialprodukte) 5.000 1.500
Xanthan 20.000 8
L-Hydroxyphenylamine 10.000 10
Dextran 200 80
Vitamin B12 10 25.000

(BACAS 2004; Braun, Teichert et al. 2006; Antranikian 2008)

2.3. Downstream-Processing - Bioseparation

Die Bioseparation umfasst eine ganze Reihe an komplexen
Aufreinigungsprozessschritten und kann als der entscheidende Schritt im
sogenannten Downstream-Processing angesehen werden. Nach dem Zellaufschluss,
sofern es sich um ein intrazellulares Produkt handelt, wird das Produkt von der
Biosuspension abgetrennt, aufkonzentriert und gereinigt. AnschlieBend wird es durch
entsprechende Konfektionierung lagerstabil und transportfahig gemacht.

Die das Ausgangsprodukt der Bioseparation bildende Suspension setzt sich aus
Medium, Wertprodukt und anderen Stoffwechselprodukten zusammen. Die
tatsachlichen Inhaltsstoffe werden im Upstream-Processing und der Bioreaktion
festgelegt und kdnnen auch nur dort veréandert werden. Mdoglichst flexible
Aufbereitungsprozesse kénnen dadurch zu einem wirtschaftlichen Vorteil fahren.
Neben gangigen Anforderungen an Prozesse aus der Industrie, wie hohe Ausbeute,
hoher Durchsatz und hohe Selektivitat, sind es vor allem die schwankend niedrigen
Ausgangskonzentrationen der Zielprodukte in der Biosuspension, die komplexe
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Aufbereitungsverfahren notwendig machen. Erschwerend kommt noch hinzu, dass
immer ein Gemisch aus einer Vielzahl von Stoffwechselprodukten vorliegt und das
eigentliche Wertprodukt oft nicht die h6chste Konzentration aufweist.

Die zum Einsatz kommenden Separationstechniken missen einerseits in der Lage
sein das Zielprodukt aufzukonzentrieren und aufzureinigen, missen aber
andererseits flir Schwankungen in der Zusammensetzung und Konzentration
unempfindlich  sein.  Berilcksichtigt werden muss dabei zuséatzlich die
produktabhangige = Empfindlichkeit gegenliber Temperatur- und pH-Wert-
Anderungen. Auch hohe Scherraten, aggressive Chemikalien und zelleigene
Proteasen kénnen Biomoleklile wahrend des Aufreinigungsprozesses schadigen
oder zerstéren. Fulr biopharmazeutische Produkte bzw. Produkte aus der
Lebensmittelindustrie gelten zusétzlich strengste Qualitdtsanforderungen bezlglich
Reinheit und Prozessfihrung.

Stand der Technik ist die Nutzung von chromatographischen Verfahren im
Downstream-Processing. Die am haufigsten verwendeten chromatographischen
Verfahren sind Kombinationsschaltungen der lonenaustauschchromatographie,
Gelpermeationschromatographie und Reverse Phase Chromatographie. Diese
chromatographischen Verfahren haben verschiedene Anforderungen an den
Prozessstrom. Unter anderem sind diese Festbettchromatographien generell nicht in
der Lage Feedstréme mit Feststoffen zu verarbeiten. Es kommt dann zu
Verstopfungen der Saulen, die nur noch durch einen kostspieligen Wechsel der
Adsorbenspartikel behoben werden kénnen. Daher ist der Chromatographie eine
aufwendige Produktisolierung vorgeschaltet.

Produktisolierung und Zwischenreinigung

Die Produktisolierung schlieBt sich direkt an die Bioproduktion bzw. nach dem
Zellaufschluss, falls das Produkt intrazellular vorliegt, an. Sie dient dazu, das
Zielmolekll aus der feststoffhaltigen Fermentationsbriihe zu entfernen und es in ein
Milieu zu Oberfihren, in dem die biologische Aktivitat gesichert ist. Oftmals ist
zusatzlich noch eine mehrstufige Zwischenreinigung vorgesehen, in der
verschiedene Kontaminationen wie DNA, Viren und Endotoxine vom Produkt
abgetrennt werden. Diese Stufe soll die gewlinschte Produktsicherheit flr den
Verbraucher garantieren.

Wéhrend der Produktisolierung und der Zwischenreinigung kommen Grundprozesse
wie Fallung, (Ultra-)Zentrifugation, Filtration, FlUssig-Fllssig-Extraktion und
Membranverfahren zum Einsatz. Es steht hierbei vor allem das Erreichen einer
hohen Ausbeute im Vordergrund, eine hohe Selektivitat wird in der darauf folgenden
Endreinigung gefordert.
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Endreinigung

In der Endreinigung werden durch Adsorptionsverfahren und Chromatographie
minimale molekulare Verunreinigungen wie Fremdmolekile, Produktheterogenitaten
und Strukturvarianten des Zielmolekils entfernt. Industriell kommen etablierte
Chromatographiemethoden wie Gelpermeationschromatographie, lonenaustausch-
chromatographie,  hydrophobe Interaktionschromatographie = und  Affinitats-
chromatographie zum Einsatz. Je nach Art der Chromatographie sind die
Trennmechanismen stark verschieden. Bei der Gelpermeationschromatographie
erfolgt die Auftrennung nach der GroBe. Bei der lonenaustauschchromatographie
wechselwirken die komplexen Biomolekile aufgrund ihres Oberflachen-
ladungszustandes mit den Chromatographiekdérpern und werden dadurch in der
Saule ,aufkonzentriert”. Bei der Affinitdtschromatographie erfolgt dies durch
hochspezifische kovalente Interaktionen zwischen Bioprodukt und stationarer
Adsorbensphase. Nach einem Waschschritt, der Verunreinigungen aus der
Chromatographieséule ausspilt, werden die Bindungen zwischen Zielmolekil und
Adsorptionsmedium mit einem Elutionsmittel gel6st und der Wertstoff aus der
Chromatographiesdule ausgewaschen. Diese Methoden besitzen eine hohe
Selektivitat, erfordern aber, wie dargelegt, auch eine aufwendige
Produktkonditionierung.
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Abbildung 2-1: Bioprodukte nach Konzentration vor der Aufbereitung und Verkaufspreis [nhach
(Singh und Tatla 1995)]

Abbildung 2-1 zeigt eine Auswahl an Produkten aus dem Bereich der Proteine und
pharmazeutischen Wirkstoffe geordnet nach ihrem Verkaufspreis und der
Anfangskonzentration vor der Produktaufreinigung. Je geringer die anfanglich
vorliegende Konzentration ist, desto teurer ist das Produkt. Die Kosten fir die
Aufarbeitung von Bioprodukten kdnnen je nach Anzahl der bendtigten
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Aufreinigungsschritte  dabei einen erheblichen Anteil an den Gesamt-
produktionskosten des Herstellungsprozesses verursachen. Selbst wenn jeder
Prozess der Verfahrenskette mit einer Effizienz von 95% funktioniert, addiert sich der
Produktverlust in Mehrschritt-Verfahren zu einem nicht zu vernachldssigenden
Kostenfaktor. Zur Verdeutlichung ist in Abbildung 2-2 die prozentuale Ausbeute nach
jedem Aufreinigungsschritt dargestellt. Bei flnf Aufreinigungsschritten und einer
Ausbeute von 80% je Reinigungsschritt ergibt sich eine Gesamtausbeute von nur
40% bezogen auf die anfangliche Produktmenge.

100%

90% -
80% 1
70% 4+

%

60% -
50% -

40% A

Ausbeute

30% A

90%

20% - 85% 1
----80% Tl .
75%

10% A

0%

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Anzahl der Prozessschritte

Abbildung 2-2: Riickgang der Ausbeute in Abhéngigkeit der Anzahl der Aufbereitungsschritte

Hinzu kommen enorme Kosten flr das Reinigen der gesamten Prozesskette beim
meist batchweisen Betrieb der biotechnologischen Produktion. Im Allgemeinen
flieBen bei der biotechnologischen Herstellung von Lésungsmitteln ungefahr 20% der
Herstellungskosten in die Produktaufarbeitung, bei der Antibiotikaproduktion werden
20 - 60% der Kosten fir die Aufarbeitung benétigt und bei der Herstellung von
humanen Immunoglobulinen sogar bis zu 80%(Gosh 2006).

Aus Tabelle 2-3 wird deutlich, dass eine Reduktion der Aufbereitungsschritte im
Downstream Processing aus wirtschaftlichen Betrachtungen heraus zwingend
erforderlich ist.
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Tabelle 2-3: Produkte mit anteiligen Bioseparationskosten

Produkt Bioseparationskosten (%)
Lésungsmittel 15-20
Zellen 20-25
Rohzellextrakte 20-25
Organische S&uren 30-40
Vitamine und Aminosauren 30-40
Polymere (PDO, PHB, PE, PLA) 40-50
Antibiotika 20-60
Industrielle Enzyme 40-65
Nicht-rekombinante therapeutische Proteine 50-70
r-DNA Produkte 60-80
Monoklonale Antikérper 50-70
Nukleinsdure basierte Produkte 60-80

Plasma Produkte 70-80
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3. Theoretische Grundlagen

3.1. Selektive Magnetseparation

Eine Mdglichkeit zur Verbesserung des Downstream Processing ist die selektive
Magnetseparation (Abbildung 3-1). Dabei werden spezielle sog. Magnetbeads mit
einer auf das Zielprodukt abgestimmten Oberflachenfunktionalisierung als
Tragerpartikel eingesetzt. Durch diese Oberflachenfunktionalisierung ist es méglich —
analog zu Chromatographieverfahren — das Zielprodukt selektiv zu binden. Die
Gewinnung des Zielprodukts erfolgt dann durch die Abtrennung des magnetischen
Tragermaterials und anschlieBende Elution des Zielprodukies direkt aus der
Ausgangsbiosuspension. Das Verfahren, auch unter dem Namen ,magnetic fishing*
bekannt, hat sich vor allem im LabormaBstab zur Diagnostik und Analytik als
Standardverfahren (Uhlen 1989; Hafeli, Schitt et al. 1997) gemaB Abbildung 3-1
etabliert.

° Uberstand Elutionsmittel
® [ ]

.. entfernen/' zugeben \
L] "\

e * @
A o @
o * o °
A ° L [ ]
e * | e |
N S /
Zugabe der Spezifische Bindung Waschen und

Magnetbeads an die Magnetbeads Ll e Elution

Abbildung 3-1: Prinzip der selektiven Magnetseparation (Franzreb 2001)

Durch das ,magnetic fishing“ werden, bis auf wenige Wasch- und Elutionschritte,
viele Verfahrenschritte zur Produktisolierung und Zwischenreinigung ersetzt. Dadurch
wird zum einen die Produktausbeute gesteigert, zum anderen werden Abfallstréme
signifikant reduziert, was zu einer deutlich besseren Rohstoffnutzung und
kostengunstigeren Verfahren flihrt.

Auf dem Markt sind eine ganze Reihe von sog. ,Protein Purification Kits® kommerziell
fir den Epi-MaBstab erhaltlich. Je nach Funktionalisierung kdénnen die Preise
zwischen 100 €/g fur einfache lonenaustauschpartikel und bis Gber 4000 €/g flr
hochspezifische Antikérper (Franzreb, Siemann-Herzberg et al. 2006) liegen. Die
Probenmengen sind aber dabei so gering, dass einfache Permanentmagnete zur
magnetischen Separation mehr als ausreichend sind. Fir Mengen, die dariber
hinausgehen und als LabormaBstab bezeichnet werden kénnen, ist eine effiziente
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Abtrennung der magnetischen  Tragerpartikel von beispielsweise  der
Fermentationsbriihe mit einfachen Permanentmagneten nicht mehr méglich.

Die hohen Preise fur die magnetischen Sorbentien sind vor allem durch
diskontinuierliche Synthesestrategien und die vornehmliche Nachfrage nach kleinen
Mengen begriindet. So ergeben sich bereits bei Bestellmengen ab einigen Gramm
mitunter deutliche Kaufpreisreduktionen. Die BatchgréBen kdnnen in einzelnen
Fallen bis zu 100g unfunktionalisierter Partikel betragen. In aller Regel liegen diese
aber im Bereich um 30g.

Das Verfahren konnte sich zur biotechnologischen Produktion noch nicht
durchsetzen, da bislang weder kostenglnstige Tragerpartikel noch effiziente
Prozessapparate mit groBtechnischen Ambitionen zur Verfligung standen. Neben
eventuellen wissenschaftlich, technischen Hindernissen ist zudem eine Reserviertheit
der Industrie gegentiber der Einfihrung neuer Verfahren in Sektoren mit etablierten
Standardverfahren spilrbar und verstandlich. Diese Hemmschwelle muss erst durch
geeignete Demonstrationsprojekte tUberwunden werden. Bei relevanten Produkten
handelt es sich oft auch um Substanzen aus der pharmazeutischen bzw.
Lebensmittelindustrie, die aufwendigen Zulassungsprozeduren unterliegen.

Magnetische Tragerpartikel - Magnetbead

Bereits heute werden in der chemischen Industrie Mikropartikel aufgrund ihrer hohen
spez. Oberflache zur Katalyse eingesetzt. Besondere Vorteile kdnnen Partikel bieten,
die zusatzlich zu ihren chemischen Eigenschaften auch eine schaltbare Eigenschaft,
wie die Magnetisierbarkeit aufweisen. Diese kann genutzt werden, um die Partikel in
ihrer Bewegung zu beeinflussen, z.B. um sie zu separieren und im Kreislauf einer
regelmaBigen Regeneration zu unterziehen. Weitere Anwendungsfelder sind in der
nachfolgenden Tabelle aufgeflhrt.
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Tabelle 3-1: Anwendungsbereiche magnetischer Mikropartikel (Hafeli, Schiitt et al. 1997; VoB
und Bohm 1999)

Trennprozesse Lebensmitteltechnik
Chromatographie Entfarbung

Kontinuierliche Chromatographie Entsalzung
Verteilungsverfahren Schwermetallabscheidung
Adsorption Adsorption von Bitterstoffen

Affinitatsseparation
Zelltrennung

Stoffaustausch Magnetische Filtration
Magn. stabilisierte Wirbelschicht z. B. Kohleentschwefelung
Biokatalyse Analytik

Trager fir Enzyme Enzymimmunoassays
Zellimmobilisation Radioimmunoassays
Heterogene Katalyse Adsorptiv-Fermentation
z.B. Oxidation chlorierter Filterhilfsmittel
Kohlenwasserstoffe Wasserreinigung

Klinische Anwendungen
Drug Delivery
Hyperthermie

Die magnetischen Sorbentien kénnen durch verschiedene Verfahren synthetisiert
werden. Man unterscheidet zwischen Einkapselung, Infiltration, Coating-Methoden
und Kombinationen daraus zur Herstellung eines magnetischen Tragerpartikels
(Silvestre 2009). Beim Coating wird ein magnetisches Kernmaterial mit Polymeren
oder anorganischen Materialien beschichtet. Unter Infiltration versteht man hingegen
das Eindringen magnetischer Nanopartikel in ein poréses Grundmaterial. Zu den am
haufigsten verwendeten Verfahren zahlt jedoch die Einkapselung von magnetischen
Feinstpartikeln in Gele, Polymere, Glaser oder Mikrokapseln. Die Grundmaterialien,
die dem Verbund magnetischen Charakter verleihen, sind z.B. Nickel, Eisen, Kobalt,
Eisenoxide oder Ferrite (MeO-FeoOs). Letztere, vor allem das Ferrit Magnetit
(FeO-FeoO3 bzw. Fe304), werden aufgrund ihrer groBen Verfligbarkeit bzw. ihrer
kostenglinstigen chemischen Synthese am haufigsten verwendet.

Zur Synthese von Magnetitnanopartikeln werden dazu Eisen(ll)Chlorid- und
Eisen(lll)Chloridldsungen  unter  Rihren in  einer ammoniakinduzierten
Fallungsreaktion verarbeitet. Als Produkt fallt nahezu reines Magnetit aus. Zur
Stabilisierung der Nanopartikel werden diese mit sterischen Molekiilen (z.B. Ols&ure)
gecoatet. Die sterische Hinderung vermeidet effektiv eine Coagulation.
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Abbildung 3-2: Stabilisierung der Magnetitnanopartikel durch Olsaurecoating (Goertz 2006)

Zur Herstellung stabilisierter Magnetitnanopartikel sind zwar weitere Verfahren, wie
z.B. Laser-Pyrolyse bekannt, aber bei weitem nicht so kostenglnstig.

Diese Nanopartikel kdnnen auch direkt als Sorbentien genutzt werden, sofern sie
eine ausreichende Oberflachenmodifikation erfahren haben. Durch die hohe
spezifische Oberflache kénnen besonders hohe Produktbeladungen erzielt werden,
allerdings wird die Abtrennung mit kleiner werdendem Partikeldurchmesser immer
problematischer.

Um magnetische Partikel im pm — Bereich herzustellen, wird oft eine
Dispersionspolymerisation durchgefihrt. Hierbei wird eine Suspension aus
magnetischen Partikeln und einem flissigen Monomer in einer unmischbaren
zweiten Phase emulgiert. Durch die ablaufende Polymerisation im Monomer erharten
die Tropfchen mit den eingelagerten magnetischen Partikeln. Es entstehen
magnetische Mikrosorbentien auf Polymerbasis mit eingebetteten magnetischen
Feinstpartikeln.

Die polymere Oberflache verflgt vor allem Uber ungesattigte C-C Bindungen, die als
Andockstellen fir Liganden genutzt werden kdnnen. Abhdngig vom jeweiligen
Liganden kénnen aber auch Spacer und weitere Coatings notwendig sein. Auf die
Herstellungsmethoden wird im Detail in (Tartaj, Morales et al. 2003) eingegangen.

Funktionalisierung

Je nach Funktionalisierung und Wertmoleklll kommen sowohl klassische
Adsorptionsmechanismen mit hydrophoben/hydrophilen, ionischen oder anderen
unspezifischen Wechselwirkungen in Frage als auch spezifische Mechanismen wie
Enzym-Substrat- oder Antikérper-Antigen-Wechselwirkungen. Auf die verschiedenen
Bindungsmechanismen zwischen Wertstoff und Partikel und deren Funktionalisierung
soll nicht weiter eingegangen werden. Detaillierte Arbeiten dazu sind unter anderem
bei (Safarik, Safarikova et al. 1995; Safarik und Safarikova 1999; Heeboll-Nielsen,
Choe et al. 2003; Safarik und Safarikova 2004; Franzreb, Siemann-Herzberg et al.
2006; Lattuada und Hatton 2007; Silvestre 2009) zu finden. Prinzipiell stehen alle aus
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der Chromatographie bekannten Wechselwirkungen zur Verfligung. Abbildung 3-3
zeigt nur einen kleinen Ausschnitt der mdglichen Ligand-Produkt Kombinationen.
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Abbildung 3-3: Darstellung eines magnetischen Tragerpartikels mit méglichen Spacern,
Funktionalisierungen und Produkten (Thomas 2006)

Neben der Herstellung der Rohpartikel, tragt auch die komplexe Ligandbeschichtung
zur Kostenintensivitat der Magnetbeadherstellung bei. Wahrend bis vor wenigen
Jahren die teilweise schlechten Elutionseigenschaften und die schlechte
Korrosionsbestandigkeit der Partikel eine Wiederbenutzung in mehreren
aufeinanderfolgenden Zyklen nur eingeschrankt zulieB, konnten diese Probleme
zumindest von der wissenschaftlich-technischen Seite zufriedenstellend geldst
werden.

Neuere Verfahren beschéftigen sich mit der Verwendung von poly-NIPAAm (poly(N-
isopropylacrylamide) zur thermisch induzierten mechanischen Selbstreinigung der
Oberflache. Dazu werden poly-NIPAAm-Tentakel mittels Atom Transfer Radikal
Polymerisation (ATRP) (Zourna, Willet et al. 2008) an der Partikeloberflache gebildet,
die bei geringen Temperaturverschiebungen zur Expansion oder zum Kollabieren
gebracht werden kénnen. (Liu und Thomas 2008) berichten sogar von Elution unter
Adsorptionsbedingungen. Dies erlaubt es ohne Zugabe von chemischen
Substanzen, die Zielprodukte wieder von der Oberflache der Tragerpartikel zu I6sen.
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Der Einsatz solcher thermoresponsiven Oberflachen ist dabei nicht nur fir die
Magnetseparation interessant, sondern erdffnet auch immenses Potenzial bei der
klassischen Chromatographie.

3.2. Magnetfeld

3.2.1. Definition von GrundgréBen

Feldstarke und Kraft am stromdurchflossenen Leiter
FUr ein Magnetfeld, das durch einen unendlich langen, geraden Leiterstrom /in der
radialen Entfernung a erzeugt wird, gilt

gt ! Gl. 3-1

27w -a
B nennt man Betrag der magnetischen Flussdichte (Bergmann, Schéfer et al. 1999).
Auf einen geraden stromdurchflossenen Leiter, dem orthogonal ein homogenes
Magnetfeld tberlagert ist, wirkt eine Kraft F, gegeben durch

F=1/xB. Gl. 3-2

Die Kraft F berechnet sich demnach aus dem Vektorprodukt von Leiterlange ¢ und
der magnetischen Flussdichte B multipliziert mit der Stromstarke 1. Es muss gelten,
dass alle drei Vektoren ein Rechtsdreibein (,Drei-Finger-Regel®) bilden.

Wenn ein Leiter der Lange £= 1 m mit einem Strom der Starke / = 7 A durchflossen

wird und in einem Magnetfeld die Kraft F = 17 N erfahrt, so hat das Magnetfeld die
Starke B = 1 Tesla.

Magnetische Flussdichte und magnetische Feldstarke

Die magnetische Flussdichte oder auch magnetische Induktion innerhalb eines
Stoffes wird hervorgerufen durch die magnetische Feldstarke. Innerhalb einer
stromdurchflossenen Spule mit der Windungszahl n und der Lange L berechnet sich
die magnetische Feldstarke H nach folgender Gleichung.

H="1 Gl. 33

Betrachtet man nun ein Spulenfeld mit Vakuum im Kern der Spule, so besteht flr die
magnetische Flussdichte B und die magnetische Feldstarke H folgender
Zusammenhang.

B, =u,H, Gl. 3-4
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Bringt man in den Kern der Spule eine Materie ein, so verdndert sich die
magnetische Flussdichte innerhalb der Materie von anfénglich By im Vakuum zu
einem Bpaerie. Obige Gleichung erganzt sich dann um die Permeabilitatszahl k4, die
for Vakuum den Wert 4 = 1 hat. Sie beschreibt den verstarkenden oder
abschwachenden Einfluss der Materie innerhalo des Spulenkerns auf das
Magnetfeld.

BMaterie = /’loﬂr H GI- 3'5

Je nach GrdBe der Permeabilitdtszahl werden Stoffe in mehrere Gruppen unterteilt:
Paramagnetisch und ferromagnetisch nennt man Stoffe, die das duBere Magnetfeld
lokal verstarken (¢ > 1 bzw. u, >> 1). Diamagnetisch nennt man Stoffe, die das
auBere Magnetfeld lokal schwachen (i, < 1). Auf die Unterteilung in die einzelnen
Stoffgruppen soll an spéaterer Stelle nochmals eingegangen werden.

Polarisation und Suszeptibilitat
Die Differenz aus magnetischer Flussdichte im Vakuum und in der Materie wird
magnetische Polarisation J genannt.

J = BMaterie - BO GI 3-6
J=uuH -y H =xyuH Gl. 3-7
xX=u,-1 Gl. 3-8

Dieser Proportionalitatsfaktor y heiBt magnetische Suszeptibilitat. Im weitesten Sinne
kann sie als MaB fir die Magnetisierbarkeit eines Stoffes oder als magnetische
Leitfahigkeit verstanden werden (Stolarski 2004). Damit lasst sich flr die Unterteilung
in paramagnetische, diamagnetische und ferromagnetische Stoffe erganzen:
Paramagnetisch: u, > 1 bzw. x>0

Diamagnetisch: < 1 bzw. x <0

Ferromagnetisch: u->>1 bzw. y>>0

Im Allgemeinen bezeichnet die experimentell mittels AGM (Alternating Gradient
Magnetometer) oder VSM (Vibrating Sample Magnetometer) (Princeton-
Measurements-Corporation 2009) bestimmte Suszeptibilitdt eine experimentelle
GroBe in die neben der intrinsischen  Suszeptibilitit  Ober  den
Demagnetisierungsfaktor die geometrischen Eigenschaften des Partikels (Tabelle 3—
2) eingehen. Als intrinsische Suszeptibilitat ist dabei die aus dem Material
hervorgehende Suszeptibilitdt ohne Berlcksichtigung eines etwaigen Streufeldes
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durch geometrische Anisotropie zu verstehen. Der Zusammenhang zwischen
experimenteller und intrinsischer Suszeptibilitat lautet wie folgt:

go=M__ M __Z Gl. 3-9
“ H, H,+DM 1+D, y.
H;=H,-D,M Gl. 3-10

Tabelle 3-2: Demagnetisierungsfaktoren fiir verschiedene Partikelformen (Franzreb 2001)

Lange/Durchmesser Zylinder Ellipsoid (Prolat) Ellipsoid (Oblat)
1 0,27 0,3333 0,3333
2 0,14 0,1735 0,2364
5 0,04 0,0558 0,1248
10 0,0172 0,0203 0,0696

Magnetische Kraft

In Magnetfeldern werden alle Stoffe magnetisch polarisiert, d.h. es bilden sich
magnetische Momente parallel oder antiparallel zur Richtung des auBeren Feldes
aus. Eine parallele Ausrichtung wird man bei paramagnetischen Substanzen, eine
antiparallele bei diamagnetischen Substanzen beobachten kénnen. Bringt man z.B.
eine stabférmige Probe eines Paramagnetika in ein Magnetfeld, so wirkt eine Kraft,
resultierend aus den magnetischen Momenten, derart auf die Probe, dass sich der
Stab im Magnetfeld parallel zu den Feldlinien ausrichtet. Im Gegensatz dazu bilden
sich bei einem Diamagnetika antiparallele Momente aus und der Stab richtet sich
senkrecht zur Richtung des auBeren Magnetfeldes aus. Weitere Informationen zu
magnetischen Feldlinien sind in Kapitel 3.2.5 zu finden.

Anders ausgedriickt, ergibt sich fiir paramagnetische und ferromagnetische Stoffe
eine Kraft in Richtung des starkeren Feldes und fur diamagnetische Stoffe eine Kraft
in Richtung des schwécheren Feldes. Nach (Svoboda 1987) qilt fur die Kraft auf ein
Partikel mit dem Volumen V, und der Magnetisierung Mp in einem &uBeren
magnetischen Feld der Starke H:

F,.. = M1V,M ,VH Gl. 3-11

M, =yH Gl. 3-12

Setzt man die Ableitung von GI. 3-5 ein, so erhalt man die Magnetkraft in
Abhéngigkeit des Feldgradienten von B und der Magnetisierung der Partikel.
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—

F_ =V,M,VB Gl. 3-13

mag

Zum Vergleich dazu lautet die Formel fir die Kraft hervorgerufen durch ein
elektrisches Feld folgendermaBen.

F,=¢,6,{ x-E Gl. 3-14

3.2.2. Magnetische Materialeigenschaften

Wie bereits im vorangegangenen Kapitel erwahnt, erfolgt eine Einteilung nach
magnetischen Eigenschaften in der Regel in die drei Hauptgruppen — diamagnetisch,
paramagnetisch und ferromagnetisch. Zwar besteht jede dieser Gruppen wiederum
aus Untergruppen, im Rahmen dieser Arbeit soll aber nur auf die wichtigsten naher
eingegangen werden.

Diamagnetismus

Wie bereits beschrieben sind Stoffe mit einer Suszeptibilitat x < 0 in der Gruppe der
diamagnetischen  Stoffe = zusammengefasst. Zu dieser Gruppe gehéren
beispielsweise auch die Edelmetalle, lonenkristalle, Van-der-Waals-Kristalle,
kovalente Kristalle, Molekulkristalle sowie Typ | - und Typ |l — Supraleiter. Die Typ | —
Supraleiter stellen dabei mit der niedrigsten volumetrischen Suszeptibilitat von y = -1
einen diamagnetischen Extremfall dar (Meisner-Ochsenfeld-Effekt) (Bergmann,
Schéfer et al. 1999). Auch die meisten lebenden Organismen sind diamagnetisch.
Die Ursachen fur Magnetismus im Allgemeinen sind auf Vorgénge in atomarer Ebene
zu suchen. So reicht beim Diamagnetismus die klassische Vorstellung von Kern
umkreisenden Elektronen flir dessen Verstandnis aus. Dabei kann ein Elektron, das
auf einer bestimmten Bahn einen Atomkern umkreist als Stromschleife betrachtet
werden und entspricht damit einem magnetischen Bahnmoment. Aufgrund der
Masse des Elekirons wird somit ein Bahndrehimpuls definiert. In einem &auBeren
Magnetfeld B wird auf das magnetische Bahnmoment ein Drehmoment ausgelbt. Da
das magnetische Bahnmoment und die Bewegung um den Kern, also der
Bahndrehimpuls, gekoppelt sind, verursacht das Drehmoment eine
Prazisionsbewegung um die Feldrichtung des Feldes B. Diese Prazisionsbewegung
entspricht einem induzierten Strom, der nach dem Lenzschen Gesetz (Bergmann,
Schéafer et al. 1999) ein Magnetfeld erzeugt, das dem &auBeren Magnetfeld B
entgegengerichtet ist. Der atomare Prazisionseffekt und damit auch die
diamagnetische Suszeptibilitat sind temperaturunabhangig.

Wegen der entgegengesetzten Richtung der Felder kommt es zu einer lokalen
Schwachung des Magnetfeldes und zur bereits erwahnten resultierenden Kraft auf
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die diamagnetische Substanz in Richtung des schwacheren Magnetfeldes. Zur
Berechnung der diamagnetischen Suszeptibilitat dient folgende Formel.

| onze® |, , Gl. 3-15
Idia __|:6—n’lej|<r >
Hierbei ist n die Atomdichte, Z die Zahl der Elekironen pro Atom, e die
Elementarladung, m. die Masse eines Elektrons und <r2> der Mittelwert Uber die

Elektronenbahnradienquadrate.

Paramagnetismus

Stoffe mit einer Suszeptibilitat 0 < ¥ < 10™* werden als paramagnetische Stoffe
bezeichnet. Im Gegensatz zum Diamagnetismus handelt es sich beim
Paramagnetismus um ein temperaturabhangiges Phanomen, d.h. die Suszeptibilitat
des Stoffes fallt mit steigender Temperatur ab. Ahnlich dem Diamagnetismus kann
der Paramagnetismus nur beobachtet werden, wenn die starker magnetischen
Effekte nicht vorhanden sind, also die Stoffe nicht ferromagnetisch sind. Zur Gruppe
der Paramagnetika gehéren die Metalle der 1., 2. und 3. Gruppe, die
Ubergangsmetalle, Seltenerdmetalle und die Antiferromagnetika.

Verantwortlich fir den Paramagnetismus sind drehimpulsgekoppelte, nicht-
kompensierte Bahn- und Spinmomente, die vorwiegend antiparallel zum &uBeren
Feld angeordnet sind und daher ein magnetisches Moment verursachen, das parallel
zum &uBeren Feld ausgerichtet ist. Die magnetischen Momente kdnnen sich
allerdings nicht uneingeschrankt ausrichten, weil daran Drehimpulse gekoppelt sind,
fir die nach der Quantenmechanik nur bestimmte Orientierungen (bzw. diskrete
Energieniveaus) zulassig sind. Diese Energieniveaus sind nicht unabhangig vom
auBeren Magnetfeld.

Mit zunehmender Temperatur werden die Unterschiede in der Besetzung kleiner. Bei
sehr kleinen Temperaturen und hohen Feldstarken kann auch ein Sattigungszustand
erreicht werden. Bei Zimmertemperatur und einer Feldstarke << Sattigungsfeldstarke

gilt:
_ e Gl. 3-16
3kT
Durch die parallele Ausrichtung des in der Substanz erzeugten Feldes zu dem

auBeren Magnetfeld, kommt es zu einer lokalen Verstarkung des Magnetfeldes.
Daraus resultiert eine Kraft auf den Stoff in Richtung des starkeren Feldes.

1 Para
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Ferromagnetismus

Wenn im Umgangssprachlichen von Magnetismus gesprochen wird, dann ist meist
ausschlieBlich der Ferromagnetismus gemeint, da nur dieser in seiner
Erscheinungsform auch deutlich beobachtet werden kann. Der Ferromagnetismus
stellt ein seltenes temperaturabhangiges Festkdrperphdnomen dar, das nur bei den
Ubergangsmetallen Eisen, Kobalt, Nickel und bei einigen Lanthanoiden, sowie deren
Kombinationen mit anderen Stoffen und Legierungen auftritt. Die Suszeptibilitat
dieser inzwischen vielseitig einsetzbaren Magnetwerkstoffe ist in den meisten Fallen
viel gréBer als eins und kann bis zu einem Wert von 10° ansteigen und grenzt sich
dadurch deutlich von dem wesentlich schwacheren Diamagnetismus bzw.
Paramagnetismus ab.

Ein nicht-magnetisierter Stoff besitzt eine statistische Verteilung der Richtung der
magnetischen Momente, sodass er nach auBen hin als ,magnetisch neutral®
erscheint. Kommt es zu einer Parallelausrichtung der magnetischen Momente auf
den Gitterplatzen, also einer statistischen Ungleichverteilung, dann ist der Stoff
magnetisiert. Bleibt die Magnetisierung auch nach Abschalten eines Erregerfeldes
erhalten, spricht man von Remanenz. Da diese Magnetisierung auch ohne
Erregerfeld auftritt, nennt man sie spontane Magnetisierung. Charakteristisch flir
Ferromagnetika ist dabei das Auftreten einer magnetischen Sattigung. Eine weitere
parallele Ausrichtung der Spinmomente ist nicht mehr méglich. Das heiBt aber nicht,
dass bereits alle Spinmomente aller Atome gleichgerichtet wurden, da die
Spinrichtungen nicht unabhangig von der anisotropen Gitterstruktur sind. Es kénnen
bestimmte Spinrichtungen bevorzugt sein.

Zur Erklarung wurden im Jahre 1907 von Pierre Weiss die sog. Weiss schen Bezirke

eingeflihrt. Diese Bereiche haben oft Abmessungen von nur ca. 10um und sind durch
Blochwéande voneinander abgegrenzt. Innerhalb dieser Bezirke sind die
magnetischen Momente parallel zueinander ausgerichtet. Allerdings wechselt die
Momentenrichtung nicht schlagartig an den Blochwénden, sondern eher gleitend
Uber 5 — 50nm hinweg.
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Abbildung 3-4: links: Hysteresekurve eines Ferromagnetikums (Holleman und Wiberg 1995),
rechts: Schematische Anordnung der magnetischen Momente unterhalb der Curie-Temperatur:

(a) Ferromagnetismus, (b) Antiferromagnetismus, (c) Ferrimagnetismus

In Abbildung 3-4links ist eine fir ferromagnetische Substanzen charakteristische
Hysteresekurve dargestellt. Ausgehend vom Ursprung, also einem géanzlich
unmagnetisierten Zustand (statistische Verteilung), beginnt die Magnetisierung mit
steigendem auBeren Feld H zuzunehmen, um dann zur Sattigungsmagnetisierung
Ms hin abzuflachen (gleichgerichtete Momente). Verringert man nun wiederum die
Feldstarke H, so wird bei einem remanenten Produkt die Magnetisierung fir H=0
nicht wieder auf 0 absinken. Der entsprechende y-Achsen-Abschnitt entspricht der
sog. remanenten Magnetisierung M.. Um nun die Probe zu entmagnetisieren ist eine
negative (umgepolte) Koerzitiv-Feldstarke H, aufzusteuern.

Zwei wichtige Untergruppen des Ferromagnetismus sind der Antiferromagnetismus
und der Ferrimagnetismus (Abbildung 3-4rechts). Im Vergleich zum
Ferromagnetismus sind die Elektronenspins in zwei verschiedenen Teilgittern
antiparallel ausgerichtet. Bei gleich groBen Momenten handelt es sich um
Antiferromagnetismus, sind diese ungleich ist es Ferrimagnetismus.

Wie Dbereits erwahnt, handelt es sich beim Ferromagnetismus um ein
temperaturabhangiges Phanomen. Mit wachsender Temperatur nimmt die spontane
Magnetisierung aufgrund der Brownschen Molekularbewegung, die der Ordnung der
spontanen Magnetisierung entgegenwirkt, ab, um bei Erreichen der Curie-
Temperatur T¢ ganz zu verschwinden. Oberhalb von T¢ wird eine Ordnung nur noch
durch ein duBeres Feld erreicht, d.h. der ferromagnetische Stoff verhalt sich oberhalb

von T¢ wie ein paramagnetischer.
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Superparamagnetismus

Eine fir die Anwendung in der Bioseparation sehr wichtige Unterart des
Ferromagnetismus ist der Superparamagnetismus. Der superparamagnetische Effekt
tritt bei sehr kleinen ferro- bzw. ferrimagnetischen Teilchen auf und bezeichnet die
Eigenschaft auch unterhalb der Curie-Temperatur nach Abschalten des externen
Magnetfeldes keine remanente Magnetisierung zu besitzen. (Suslick, Fang et al.
1996; Cornell und Schwertmann 2003). Hierfir muss die thermische Energie
ausreichend groB sein, damit die magnetischen Spinmomente schnell und spontan
zwischen ihren Zustanden hin und her wechseln kénnen und sich wieder statistisch
im Raum verteilen. Die Partikeldurchmesser muissen daher kleiner als eine
Weiss'sche Doméne sein. Bei nanoskaligem Magnetit tritt Superparamagnetismus
unterhalb von 10-15nm auf.

Einzel-
doman _
partikel | Multi-
+«——— doman
Superparamagnetismus partikel

N

0,4

) J
0 T

1 10 100 1000 10000

Normalisierte Remanenz / -

PartikelgroBe / nm

Abbildung 3-5: Schematischer Remanenzverlauf als Funktion der PartikelgréBe

Um eine spontane Coagulation der Nanopartikel zu vermeiden, wodurch der
Superparamagnetismus verloren gehen wirde, werden die Teilchen meist sterisch
stabilisiert, z.B. durch ein Ols&urecoating (siche Abbildung 3-2).

Durch die Verwendung superparamagnetischer Partikel bei der Selektiven
Magnetseparation lassen sich die Partikel gut redispergieren und haften nicht an
magnetischen Oberflachen nach Abschalten des Feldes. AuBerdem sollten die
Tragerpartikel folgende Anforderungen erfillen:
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Tabelle 3-3: Anforderung an magnetische Tragerpartikel (Franzreb, Siemann-Herzberg et al.
2006; Silvestre 2009)

Eigenschaft Anforderung Grund

Gute Abtrennbarkeit bei moderaten

PartikelgréBe (Komposit) > 500 nm Feldstarken

Gewahrleistung hoher

Spez. Oberflache 50 — 100 m3/g Bindekapazitaten

., . Je héher die Kapazitat, desto
Kapazitat min. 100 — 200 mg/g konkurrenzfdhiger ist das Verfahren
Sattigungsmagnetisierung > 35 Am2/kg Gute Abtrennbarkeit bei moderaten

Feldstarken

3.2.3. Magnetokinetische Effekte

In der Elektropressfiltration (Weber 2002) wird die elektrophoretische Mobilitat (Gl.
6.3-2) berechnet, in die vor allem die Oberflachenladung (Zetapotenzial) eingeht, um
die Mobilitét eines geladenen Partikels im elektrischen Feld zu charakterisieren.

Ugy =M, E Gl. 3-17
gogrg

= Gl. 3-18
6717,

Leitet man eine analoge GrdBe, die magnetophoretische Mobilitat (Fuchs 2005), aus
Widerstandskraft und magnetischer Kraft her, so erhélt man:

uSink = Il'lmag ’ 11 H Gl. 3-19
2
XX
Mg = Gl. 3-20
m

Vergleicht man beide Mobilitdten Uber der PartikelgréBe (Abbildung 3-6), so ist zu
erkennen, dass ab einer Partikelgr6Be von ca. 0.1 um die magnetisch angeregte
Beweglichkeit gegenlber der elekirischen gréBer ist. Das hier gezeigte Beispiel
orientiert sich an Ublichen Werten far Magnetfeld, elektrischem Feld und einem
Superparamagnetika ahnlich den hier verwendeten. Fir den Einzelfall muss dieser
Vergleich aber neu erstellt werden.

Die Berechnung einer magnetophoretische Mobilitat bietet demnach die M&glichkeit
zur Entscheidung ob ein Magnetseparationsverfahren, das auf der Magnetkraft als
Trennmerkmal beruht, sinnvoll ist oder nicht.
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Abbildung 3-6: Vergleich der elektrophoretischen und magnetophoretischen Mobilitaten in
Abhéangigkeit von der PartikelgréBe (x=1; {L=40mV; E=4000V/m)

Beim Vergleich der Magnetkraft (hier exemplarisch mit konservativem
Feldgradienten) in Abbildung 3-7 wird deutlich, dass die Magnetkraft auch bei relativ
kleinen Feldgradienten klassische Krafte im Betrag Ubersteigt. Magnetische Krafte
sind demnach nicht nur in der Lage im Erdschwerefeld Gewichtskraften, sondern
auch im Zentrifugalfeld Zentrifugalkraften entgegenzuwirken. Es ist zu beachten,
dass die magnetische Kraft mit der dritten Potenz der PartikelgréBe steigt (Gl. 3-13),
wohingegen die Abhangigkeit bei der elektrischen nur linear ist (Gl. 3-14). Daraus
ergibt sich zwangslaufig ein Schnittpunkt beider Geraden. Dieser kann aber durchaus
in einem PartikelgréBenbereich liegen, der weder fur die Magnetseparation noch ftr
die Elektrofiltration attraktiv ist, da andere Separationsverfahren wirtschaftlicher zu
betreiben sind.
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Abbildung 3-7: Vergleich der Magnetkraft mit klassischen Kréaften (Z=140; B=1T, AB=100T/m;
M=90Am?/kg; {=40mV; E=4000V/m)

3.2.4. DLVO Theorie

Die elektrochemische Doppelschicht

In einer Suspension kommt es aufgrund von spezifischer Adsorption (Chemisorption)
von Anionen bzw. Kationen oder Dissoziation von Molekilen an der Phasengrenze
zu einer vom Inneren des Feststoffes und der Flissigkeit abweichenden Verteilung
der Ladungen. Daraus resultiert eine Grenzflachenladung. Diese zieht
entgegengesetzt geladene Ladungstrager, z.B. lonen, aus der Lésung an und es
kommt zur Ausbildung einer sog. elektrochemischen Doppelschicht. Sie stellt einen
Gleichgewichtszustand zwischen Diffusion und Anziehung bzw. AbstoBung dar, der
zur Minimierung der freien Energie flhrt.

Zur Beschreibung der Doppelschicht existieren verschiedene Modelle, auf die nicht
naher eingegangen werden soll. Fir nahere Informationen soll auf (Weber 2002),
(Israelachvili 2006), (Maller 1996) verwiesen werden.

Klassische DLVO-Theorie

In verdinnten Suspensionen wirken zwischen sich anndhernden Partikeln
abstandsabhangige Krafte. Diese Kréafte werden durch die Derjaguin-Landau-
Verwey-Overbeek (DLVO) — Theorie beschrieben (Verwey und Overbeek 1948),
(Derjauguin und Landau 1941).
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In die Berechnung des interpartikuléren Potentials Vyes gehen nach der klassischen
DLVO-Theorie elektrostatische V, und London-van der Waals- Potenziale Vg ein.

Vges = VvdW +Vel Gl. 3-21

Elektrostatisches Potential

Die elektrostatische Kraft ist eine abstoBend wirkende Kraft, die in den
Wechselwirkungen der elektrischen Doppelschichten der sich annahernden,
gleichgeladenen Partikel begrindet ist. Charakteristische GréBe dieses
Wechselwirkungspotentials ist das Zetapotenzial.

Derjaguin-Approximation

Far sehr kleine Doppelschichtdicken x<36nm schlagt (Derjauguin und Landau 1941)
eine Naherungsgleichung vor, die er durch Anwendung seines Ansatzes auf
unendlich dinne parallele Schalen um die Partikel erhalten hat (Hogg, Healy et al.
1965).

N 02j 260:60; exp\—
v, = il Ag;j ){ {éé“@ log{texgg_ Z;}Hog{l—eXP(— 274)}} Gl. 3-22

Fir Partikel mit identischem Zetapotenzial {y={0i={0; folgt:

err.ly

Vv, =—2L 2 log{l +exp(— «)} Gl. 3-23
l’} + i"j

Die Dicke der elektrischen Doppelschicht entspricht der Debye-Lange 1/xp:

1 £,.E,kT
XxX=—-= _—
Ky €D cuzs Gl. 3-24

Hier ist c, die lonenkonzentration auBerhalb der Doppelschicht und Zz,; deren
Ladungszabhl.

London-Van der Waals Potential
Zur Beschreibung der anziehenden van der Waals-Krafte wird haufig die von
Hamaker entwickelte Gleichung benutzt (Hamaker 1937).

A 2rr; 2rr a’ —(ri +r, )2
Viw =—— + —; +log Gl. 3-25

6|a* = +r,) @’ =lr-r) = -rf

Die Hamakerkonstante A ist eine stoffsystemspezifische GréBe und berechnet sich
aus dem Dispersionskraftansatz von Lifshitz, der auch die Wechselwirkung mit
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anderen Molekilen berlcksichtigt (Lifshitz 1956; Bowen und Jenner 1995). Auf eine
detaillierte Herleitung wird an dieser Stelle verzichtet.

Um andere Krafte mit kurzer Reichweite bertcksichtigen zu kénnen, wird zu GI. 3-21
ein weiterer Potentialterm V; addiert.

Vges = VvdW +Vel +VA Gl. 3-26

Dieses zusatzliche Potential kann z.B. durch eine abstoBende Hydrathdllle, durch
anziehende hydrophobe Effekte oder durch anziehende magnetische Krafte erzeugt
werden.

Die Erweiterte DLVO-Theorie

Magnetisches Potential
Das magnetische Wechselwirkungspotential zwischen zwei Partikeln ist gegeben
durch (Tsouris und Scott 1995; Tsouris und Yiacoumi 1997).

Ciiida G
Vmag = 3 X [(ﬁl ',[lj )_ 3(/% : CAl)(ﬁl . &)] Gl. 3-27
4rr u,

mit 4, dem Einheitsvektor des magnetischen Moments und a dem Abstandsvektor

von Zentrum zu Zentrum. Ein effektives Wechselwirkungspotential erhalt man durch
Integration Uber alle Partikelorientierungen im Magnetfeld. (Svoboda 1982) fiihrt eine
vereinfachte Approximationsfunktion fir identische Partikel mit Radius r; und Abstand
r an, die auch im Rahmen dieser Arbeit fir die Berechnung des
Wechselwirkungspotentials in Abbildung 3-8 benutzt wird.

_ Rr B Gl. 3-28
Ou,r’
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Abbildung 3-8: Potentialverlauf fiir Bayoxide E8709 bei verschiedenen Magnetisierungen
zwischen M=0 und M=13 Am kg

In Abbildung 3-8 sind beispielhafte Potentialverlaufe dargestellt, mit und ohne
Berlcksichtigung des magnetischen Potentials. Es ist erkennbar, dass bereits bei
geringen Magnetisierungen das magnetische Potential die interpartikularen
Wechselwirkungen weitestgehend dominiert. Die Reichweite der attraktiven
Wechselwirkungen Ubersteigt dabei die klassischen Potentiale um mehrere
Zehnerpotenzen und l&sst damit bei ausreichend hoher Konzentration eine starke
Agglomeration magnetisierter Partikel erwarten. Bei kleinen Konzentrationen bilden
sich nur kleine Flocken. Dies wird insbesondere durch den mittleren Abstand
zwischen den Partikeln und der Turbulenz der Strémung beeinflusst. Detailliertere
Arbeiten bzgl. der erweiterten DLVO-Theorie sind von (Chantrell, Bradbury et al.
1982; Svoboda 1982; Svoboda 1987; Tsouris und Scott 1995; Yiacoumi, Rountree et
al. 1996; Tsouris und Yiacoumi 1997; Chin, Yiacoumi et al. 2001) durchgefiihrt
worden.

Der mittlere statistische Abstand ergibt sich aus der Anzahlverteilung der Partikel pro
Volumeneinheit nach folgender Gleichung.

Gl. 3-29

(Maryuta, Mladetski et al. 1974) gibt auch eine empirische Naherungsgleichung an.
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a, = 8’75 . xS0,0 . CV_0’65 Gl. 3-30

Aus Smoluchowski (Gl. 3-31) folgt die zeitlich abhangige Anzahl Partikel als Funktion
der Anfangsanzahl unter der Vorraussetzung, dass jede Kollision zur Aggregation
fhrt.

n

n=
1+ k nyt

Gl. 3-31

I 37
8D, 4k,T Gl. 3-32

-1 _ _
ky =ngty, =

Hydrodynamische Wechselwirkungen werden im Allgemeinen durch Anpassung des
Diffusionskoeffizienten berlcksichtigt. Geht man von ahnlichen
Strdmungsbedingungen und Wechselwirkungen aus, folgt die Abnahme der
Flockungsrate mit abnehmender Partikelanzahl bzw. Konzentration (Urbina-Villalba,
Toro-Mendoza et al. 2004). Dies flhrt zu kleineren Flocken und schwéacheren
Magnetkraften.

AuBerdem gibt (Maryuta, Mladetski et al. 1974) eine Gleichung zur Berechnung eines
kritischen Abstandes an, dessen Unterschreitung erforderlich ist, um Flockung
herbeizufihren. Dabei wird auch eine Differenzgeschwindigkeit der Partikel
berlcksichtigt.

a = § Lxsopplbo X H2 2 x560 Gl. 3-33
k — 0 7
3 18un (x5 +2a,,)

Mit u als Relativgeschwindigkeit der Partikel und L als Lange der Separationstrecke.

Monte Carlo Simulation

Aufbauend auf diesen Wechselwirkungspotentialen kann mittels einer Monte Carlo
Simulation unter Nutzung des Metropolis-Algorithmus (Metropolis, Rosenbluth et al.
1953) die Konsequenz aus den einzelnen Potentialverlaufen auf die
Partikelkonfiguration in einem Kontrollraum dargestellt werden. Dabei werden die
komplexen Vorgadnge zwischen wechselwirkenden Partikeln, die sonst nur durch
aufwandige DEM-Simulationen (Diskrete Elemente Methode) wiedergegeben werden
kénnten, auf ein stochastisches Problem reduziert (Castro, Silva et al. 2005). Das
Ergebnis ist ein statistischer Mittelwert, der vom Ausgangszustand unabhangig ist.
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Die Vorgehensweise ist die Folgende:

1.

Ein zufalliger Zustand xo als Startzustand wird im Zustandsraum bzw. in der
Zustandsflache erzeugt und die Energie dieses Zustandes E(xo) wird mittels Gl.
3-26 errechnet. Dabei werden die Wechselwirkungen aller Partikel mit allen
anderen Partikeln bertcksichtigt.

Ein neuer Zustand y wird durch das Verandern der Position eines Partikels
erzeugt. Es gilt y = x; +(2r—1)d, wobei r eine Zufallszahl zwischen null und eins

und & ein fest gewahlter Abstand ist (Kim und Hoek 2002). Dies bedeutet, dass
ein neuer Ort zuféllig in einer festen Umgebung gewahlt wird, wobei die
verschiedenen Komponenten der raumlichen Dimensionen nicht
notwendigerweise gleich sein mussen. Das zu verrickende Partikel wird
entweder zuféllig ausgewahlt oder als Resultat einer vorgegebenen Reihenfolge.

. Es wird nun die Energie des neuen Zustandes y berechnet und die

Energiedifferenz zwischen den Zustanden y und x; bestimmt,AE = E(y)— E(X;).
Zusétzlich wird die Wahrscheinlichkeit pa berechnet, die aus der Boltzmann-

KT

Ist AE <0, so wird y als neuer aktueller Zustand akzeptiert. Ist AE>0, so wird y
noch nicht verworfen, sondern wird mit der Wahrscheinlichkeit pa als neuer
aktueller Ort akzeptiert. Dazu wird eine gerade ermittelte Zufallszahl zwischen null
und eins mit pa verglichen und y nur dann akzeptiert, falls die Zufallszahl kleiner
als pa ist. Dabei beschreibt T die Temperatur des Systems und k stellt die
Boltzmannkonstante dar. Durch diese Vorgehensweise soll vermieden werden,
dass lokale Energiesenken als absolute Gleichgewichtszustande interpretiert
werden. Falls der Zustand nicht akzeptiert wird, so bleibt der urspringliche Wert
von x erhalten: X 1=Xi.

Verteilung folgt (Metropolis, Rosenbluth et al. 1953): p, = min(1,exp(—A—ED.

. Die Simulation durchlauft alle Partikel mehrfach der Reihe nach oder zuféllig bis

ein Gleichgewichtszustand gefunden ist. Dieser ist durch die Anzahl der
Verriickungen ohne Anderung des Zustandes charakterisiert.

Anwendung dieser Simulationsmethode auf die magnetische Flockung (Stolarski,
Eichholz et al. 2007) werden von (Chantrell, Bradbury et al. 1982; Elimelech,
Williams et al. 1998) beschrieben. (Skvarla und Zelenak 2003) zeigen eine
Korrelation zwischen den Ergebnissen einer Monte Carlo Simulation (MCS) und
experimentellen Untersuchungen auf Basis der integralen Form des magnetischen
Wechselwirkungspotentials Gl. 3-28 nach (Svoboda 1982). Im Rahmen dieser Arbeit
wird in der MCS das tatsachliche gerichtete magnetische Potential Gl. 3-27 nach
(Tsouris und Scott 1995; Tsouris und Yiacoumi 1997) verwendet.
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3.2.5. Magnetische Feldlinien

Eine einfache und leicht verstandliche Form Magnetfelder zu charakterisieren, stellen
die magnetischen Feldlinien dar. Hierbei wird die Richtung des Feldes durch die
,Richtung“ der Feldlinien und die Intensitat durch die ,Dichte” der Linien dargestellt,
wie es in Abbildung 3-9 gezeigt wird.
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Abbildung 3-9 : Solenoidspule mit Feldlinien (SchulzentrumUtbremen/Sekll 2007)

Die Pfeile an den Feldlinien geben die Kraftrichtung auf einen magnetischen Nordpol
einer Magnetnadel an. Der Ort, an dem die Feldlinien den Magneten bzw. eine
stromdurchflossene Spule verlassen, wird als Nordpol, der Eintrittsort als Stdpol
bezeichnet. Zu erkennen ist, dass magnetische Feldlinien in sich geschlossen sind
und damit weder Anfang noch Ende haben.

Léangs der Feldlinie wirkt dabei eine Zugkraft, quer zur Feldlinie eine Druckkraft.
Daraus folgt, dass sich Feldlinien nicht Gberkreuzen und ein Gleichgewicht zwischen
Kraften darstellen.

3.2.6. Magnetfelderzeugung

Fir die Erzeugung von magnetischen Feldern stehen heute verschiedene
Méglichkeiten zur Verfigung. Die alteste Art der Magnetfelderzeugung ist der
natlrlich vorkommende Permanentmagnet, der zu Beginn des 20. Jahrhunderts aber
nur zur Separation von Trockenprodukten, wie z.B. Eisenteile aus Abfall, genutzt
wurde. Mit der Entwicklung leistungsféahiger Permanentmagnetmaterialien und
starker Elektromagneten hat deren Anwendung aber auch in der Fest-Flissig-
Trennung immer mehr an Bedeutung gewonnen.

Permanentmagnete

Der Vorteil der Permanentmagneten liegt in der Erhaltung der Magnetisierung ohne
weitere  Energiezufuhr, dabei ist die Langzeitstabilitdt der remanenten
Magnetisierung bei modernen Magnetwerkstoffen sehr hoch. DemgegenUber steht
allerdings die nicht regelbare, temperaturabhdngige und im Vergleich zu
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Elektromagneten und Supramagneten geringe Feldausdehnung und Inhomogenitat
des Feldes. Eine Ausnahme bilden schaltbare Permanentmagneten in
Ruckschlussrahmenbauweise (Abbildung 3-10). Im Einschaltzustand wird der
magnetische Schluss Gber den langen Weg Uber Rlckschlussrahmen und Spalt
gewahrleistet, wahrend in der Ausschaltposition die Pole direkt auf kurzem Weg Uber
den Rickschlussrahmen verbunden sind.

Abbildung 3-10: Magnetfeldverlauf eines schaltbaren Permanentmagneten (dunkel: starkes
Feld, hell: schwaches Feld) - links: Zustand ein, rechts Zustand aus (Hoffmann 2003)

Zur Herstellung von Hartferrit-Magneten werden Sinterwerkstoffe aus Metalloxiden
(BaO2/Fe203, SrO2/Fe203) verwendet. Eine  weitere  Gruppe  der
Permanentmagneten sind die AINiCo-Magnete und die Seltenerdmagnete
(Samarium-Kobalt, Neodym-Eisen-Bor) mit besonders hohem Energieprodukt.

Elektromagnet

Die Elektromagneten bieten eine weitere Moglichkeit zur Erzeugung von
Magnetfeldern, die vor allem bei der Homogenitat des Feldes und beim Produkt von
Starke und Volumen den Permanentmagneten Uberlegen sind. Wie bereits in 3.2.1
beschrieben, erzeugt ein stromdurchflossener Leiter ein Magnetfeld. Die durch eine
ungekihlte Luftspule erzeugte Flussdichte ist allerdings relativ schwach.
Einflussnahme auf die Warmeentwicklung ist nur durch die Variation des Ohmschen
Widerstandes Uber die Drahtdicke mdglich.

Zur weiteren Steigerung der Flussdichte kann auch eine Wasserkiihlung zur
Aufnahme der durch den elektrischen Widerstand des Leiters dissipierten Energie
vorgesehen werden. Durch einfache Kuhlung von auBen kénnen bereits erhebliche
Steigerungen der Flussdichte erreicht werden. Eine aufwendigere aber auch deutlich
effektivere Art der Kihlung erlaubt die Verwendung von kihlwasserdurchflossenen
Hohlleitern.
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Die héhere Leistung und bessere Regelbarkeit der Elektromagneten verglichen mit
den Permanentmagneten erkauft man sich mit hohen Energie- und
Anschaffungskosten.

In Abbildung 3-11 ist eine der hier verwendeten sog. Solenoidspulen oder Luftspulen
mit Rickschlussrahmen gezeigt. Der Feldverlauf in der Bohrung ist ein Resultat der
Uberlagerung des eigentlichen  Spulenfeldes und des Feldes des
Ruckschlussrahmens.

Spule = St 37-Gehause

AN

600

Abbildung 3-11: Feldverlauf in der Bohrung eines Steinert Elektromagneten in
Riickschlussrahmenbauweise

Supraleitende Magnete

Die modernste Form der Magnetfelderzeugung konnte durch die Einflihrung der
Supratechnik erreicht werden. Die Vorteile von supraleitenden Elektromagneten
liegen im geringen spez. Energieverbrauch des Systems, der sich hauptséchlich aus
der zur Kuhlung auf Tiefsttemperaturen (ca. 4,2 K) bendtigten Energie ergibt. Mit
Flussdichten von Uber 20T sind sie den Elektromagneten bei weitem Uberlegen. Bei
dieser Technologie wird das Verhalten einiger spezieller Legierungen (NbTi, NbzSn,
V3;Ga) bei tiefen Temperaturen genutzt. Die Supraleitung ist ein makroskopisches
Quantenphanomen, das auf der Uberfilhrung von Cooper-Elektronen-Paaren in den
Grundzustand beruht. Im Grundzustand transportieren die Elektronen keine Entropie,
daher geht der elektrische Widerstand von Supraleitern gegen null (BCS-Theorie)
(Bergmann, Schafer et al. 1999).

Die Schwierigkeiten bei der Drahtherstellung aus den sprdéden Ausgangsstoffen
machen die supraleitenden Magneten allerdings im Vergleich zu den herkdbmmlichen
Elektromagneten sehr teuer in der Anschaffung. Die Drahte in der Spule eines
solchen Magneten bestehen aus sogenannten Filamenten (siehe Abbildung 3-12),
die in einen Kupferdraht eingebracht sind. Bei Uberschreiten der Sprungtemperatur,
bei der Supraleitung in Normalleitung Ubergeht, Gbernimmt das Kupfer aufgrund des
geringeren Widerstandes bei Normalleitung die Stromleitung.
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Wahrend bis vor wenigen Jahren flissiges Helium zur Erzeugung der tiefen
Temperaturen notwendig war, hat sich heute immer mehr die cryogenfreie
Direktktihlung der Magnetspule im Vakuum durchgesetzt.

3.3. Magnetseparation

In der Magnetseparation werden zwei grundsatzliche Verfahren, die Offene-
Gradienten-Magnet-Separation (OGMS) und die Hoch-Gradienten-Magnet-
Separation (HGMS) unterschieden. Beide Verfahren sollen nun kurz erlautert
werden.

3.3.1. OGMS

Bei der OGMS wird eine Abscheidung durch die auf das Partikel wirkende
magnetische Kraft resultierend aus dem natirlichen Gradienten des Magnetfeldes
erzielt. Diese liegen im Bereich einiger 10T/m. Die Partikel werden dabei durch die
Magnetkraft in ihrer Bewegungsrichtung oder in der Geschwindigkeit der Bewegung
beeinflusst. OGMS Systeme haben zwar in ihrer Wirkung meist eine gréBere
Reichweite als HGMS Magnetsysteme sind aber durch den geringen Feldgradienten
zur effizienten Abtrennung von feinsten Partikeln unterhalb 50um nicht geeignet.
Dennoch finden sie als sog. Aushebe- oder Trommelscheider vor allem in der
Lebensmittelindustrie  groBe  Anwendung zum  Schutz  nachgeschalteter
Verfahrensapparate vor abgefallenen Metallteilen, wie Schrauben bzw. vor
magnetischen Metallteilen im Lebensmittel selbst (Abbildung 3-13a/b). Der
klassische Trommelscheider (a) trennt die magnetischen Anteile eines Schiittgutes
durch Ablenken. Beim Aushebescheider (b) wird das Rohgut unter der
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Magnettrommel durchgefiihrt, die magnetischen Teilchen aus dem Schittgut
ausgehoben und Uber die Trommel abtransportiert.

A Aufgabe

Fy, magn. Kraftfeld
M  magn. Produkt

U  unmagn. Produkit

M U
Abbildung 3-13: links: Prinzipien gdngiger OGMS-Magnetscheider (a-Umlenken, b-Ausheben, c-
Riickhalten) (Brauer 1995)

Auch der Betrieb als ,Magnetische Barriere oder ,Magnetische Falle® im Bereich der
Fest-Flussig-Trennung nach dem Ruckhalteprinzip ist bereits umgesetzt (Abbildung
3-13c).

Im Bereich der Bioseparation kommen OGMS-Verfahren bei fast allen kauflich zu
erwerbenden Kit-Losungen zur Proteinaufreinigung bzw. DNA-Isolierung (Uhlen
1989) zum Einsatz. Im Wesentlichen wird hier die magnetische Trennung durch das
Anlegen eines Permanentmagneten an die GefédBwand erreicht. Auch halb- und
vollautomatische Systeme zur Verarbeitung einer groBen Anzahl von Proben mit
geringen Volumina arbeiten nach diesem Prinzip. Im Laboralltag werden zwar haufig
groBe permanentmagnetische Platten zur Magnetbeadaufbereitung und —abtrennung
im MaBstab bis ein Liter eingesetzt, es handelt sich aber dabei eher um eine
MaBnahme zur Verringerung der Wartezeit, als um eine effiziente Abtrennung.

Fir groBe Durchsatze und im Bereich sinnvoller PartikelgroBen fur die selektive
Magnetseparation sind OGMS-Verfahren nicht gut geeignet.

3.3.2. HGMS-Filter

Als besser geeignete Alternative zu den OGMS-Verfahren konnten sich zur
Abtrennung kleiner Partikel bis unterhalb von 1um Hoch-Gradienten-Magnet-
Separationsverfahren im Bereich der Bergbauindustrie durchsetzten. In Abbildung
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3-14 ist ein vereinfachtes Funktionsschema eines Hochgradientenmagnetseparators
dargestellt.

magnetische Ablauf
Feldlinien

WL LT LT JU]]]]

/ \‘
‘ ferromag-
para-, ferri- netischer

und ferromag- Draht
netische
Partikel Zulauf

Abbildung 3-14: Prinzip der HGMS (Franzreb 2001)

Herzstlck dieses Separationsverfahrens ist eine ferromagnetische Matrix, die in ein
auBeres Magnetfeld eingebracht ist. Eine solche Matrix kann aus Drahtgeweben,
gestanzten Blechen oder auch Metallkugeln bestehen. Die Matrix ist in Abbildung
3-14 als Einzeldraht im Querschnitt veranschaulicht. Der Draht wird durch das
externe Feld magnetisiert und polarisiert. Dadurch wird das Hintergrundfeld stark
verzerrt. Es kommt zur Ausbildung starker Gradienten, die nach Gl. 3-13 zu hohen
Kraften auf die Partikel zur Matrix hin fiihren. Ahnlich einem Tiefenfilter ist die
Aufnahmekapazitat der Matrix limitiert. Zur Entfernung der abgeschiedenen Teilchen
muss das Magnetfeld abgeschaltet und die Matrix gespult werden, was in der
dargestellten Bauweise nur einen zyklischen Betrieb zulasst. Dies hat zur Folge,
dass hohe Durchsétze, wie bei kontinuierlichen Verfahren nur schwer méglich sind.
Durch HGMS-Verfahren kénnen sehr hohe Abscheidegrade (Gerber und Birss 19883;
Franzreb 2001) auch bei PartikelgréBen unterhalb 1um erreicht werden.

Die meisten Berechnungsverfahren fir HGMS Systeme basieren auf dem
Einzeldrahtmodell.

Einzeldrahtmodell
Die Magnetisierung eines zylindrischen Einzeldrahtes in einem homogenen
Magnetfeld kann nach Gl. 3-34 berechnet werden (Watson 1973; Watson 1997).
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HO
fiir Hy < D, 'Md,san
M,(H,)=1D, Gl. 3-34
M sonst

d ,satt

Far den Fall, dass das externe Feld ausreichend stark ist, den Draht in die Sattigung
zu magnetisieren, gelten folgende Gleichungen:

X, Y,
Hx('xa’ya):Md (X2+y2)2 GI. 3'35
M, y.-x.
H (x,,y,)=H,+ 2“ e Gl. 3-36
H(x,,y,)=+H;+H’ Gl. 3-37

Die Variablen x; und y, sind die auf eine systemcharakteristische Lange, meist den
Drahtdurchmesser a, normierten Raumrichtungen senkrecht zur Drahtachse. Das
Hintergrundfeld mit der Starke Hyp verlauft in x-Richtung.

In den Polbereichen kommt es zur Uberlagerung gleichgerichteter Felder, wahrend
zwischen den Polen die magnetischen Feldlinien entgegengesetzt ausgerichtet sind
(siehe Abbildung 3-15). Dies fuhrt zur Verstarkung des Feldes an den Polen des
Drahtes und einer Schwachung des Feldes in den Bereichen zwischen den Polen.

vy vy vyvYyvYyvYyYvyYyYyy % % * % v 6 * 6 %

Abbildung 3-15: Uberlagerung von Hintergrundfeld und Feld des magnetisierten Einzeldrahtes
im Querschnitt

Berechnet man Isofeldstérkelinien geman Abbildung 3-16links, so erkennt man, dass
die Niedrigfeldbereiche in ihrer Feldstarke unterhalo der Feldstéarke des
Hintergrundfeldes liegen. Es bildet sich also eine Feldsenke aus, die verhindert, dass
sich ferro- bzw. paramagnetische Partikel dort abscheiden.
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Abbildung 3-16: Feldverlauf um einen Einzeldraht im externen Feld der Starke Hy - links:
Darstellung mit Isofeldstéarkelinien, rechts: Darstellung in 3D (Hoffmann 2003)

Damit erhdht sich der Gradient des Feldes in der Néahe des Drahtes. Nach Gl. 3-13
wirkt eine magnetische Kraft auf ferro- bzw. paramagnetische Partikel zu den
Hochfeldregionen und auf diamagnetische Partikel zu den Niedrigfeldregionen hin.
Aufgrund der geringen Suszeptibilitat reicht allerdings dieser Abscheidemechanismus
zur direkten Abscheidung von diamagnetischen Bioprodukten nicht aus. Mit der
Nutzung der magnetischen Tragerpartikel stehen mehrere Zehnerpotenzen starkere
Magnetkrafte zur Verfligung.

(Stekly und Minervini 1976; Wagner, Stolarski et al. 2009) beschreiben auch den
Einfluss der Drahtform auf den Feldverlauf und die Abscheiderate. Mittels moderner
Simulationsprogramme wie Comsol Multiphysics™ und Terra Analysis Quickfield™
ist es moglich, den Verlauf der Magnetfelder bei bekannten
Magnetisierungseigenschaften sehr genau zu berechnen.

Je nach Strémungsrichtung werden longitudinale, transversale und axiale Anordnung
unterschieden. Daraus ergeben sich auch Unterschiede in Art und Form der
Partikelanlagerungen. Bei senkrechter Anstrébmung des Drahtes, parallel zu Hy,
lagern sich die Partikel um den Staupunkt auf der Drahtoberflache an. Ist die
AnstrOmrichtung senkrecht zu Ho und der Drahtachse, lagern sich die Partikel im
Bereich der héheren Stromliniendichte seitlich des Drahts an.
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Abbildung 3-17: links: Einfluss der Anstromrichtung und Feldrichtung auf die

Partikelanlagerung, rechts: Definition des Einfangradius bei longitudinaler Anordnung

Die Stromlinie auf der sich ein Partikel dem Draht ndhert und mit einer
Wabhrscheinlichkeit von 50% gerade noch abgeschieden wird, nennt man
Grenzstromlinie. FlOr ein Partikel auf der Grenzstromlinie gleichen sich
Stromungskrafte und Magnetkraft aus. Zur Verdeutlichung dieses Grenzfalles wird in
Abbildung 3-17rechts der Einfangradius R eingeflhrt.

Der Einfangradius R. beschreibt den Abstand senkrecht zur Anstromrichtung der
Grenzstromlinie. Nach (Franz und Franzreb 1998) ist mit Gl. 3-38 R, in Abhangigkeit
von der Anstrdomgeschwindigkeit, dem Drahtradius a, der Starke des &uBeren Feldes,
PartikelgréBe b und Magnetisierung fir schleichende Zylinderumstrémung
naherungsweise berechenbar.

! 2
3 v 1]? 2(v |3
Rcaz—\/g[—mj 1——(—’"J Gl. 3-38
4 Vo 3\ v,
2 b*
Vi =My AK-MpHy— Gl. 3-39
9 an

Berechnung der Abscheideeffizienz von HGMS-Filtern

Ausgehend von einer statistischen Verteilung der Partikel Uber den
Leerrohrquerschnitt kann nun die Abscheideeffizienz als Quotient aus durch
Einfangradius aufgespannter Einfangflache und Leerrohrquerschnitt berechnet
werden.
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Abbildung 3-18: links: Schematische Darstellung der Berechnung des Einfangradius einer
Einheitsmasche, rechts: Serienschaltung von Drahtmatrizen

Asep(Rea)
Esingle = S/Z—C Gl. 3-40

total

Fir mehrschichtige geordnete HGMS-Matrizen resultiert der Abscheidegrad aus
Reihenschaltung der Einzelelemente. Entsprechend ergibt sich fir die
Berechnungsvorschrift folgendes:

n-1

En = Esingle ’ 2(1 - Esingle )i . Gl. 3-41

=0

Auf die Berechnung ungeordneter Matrizen, z.B. Stahlwolle, soll im Rahmen dieser
Arbeit nicht néher eingegangen werden. Informationen hierzu sind in (Gerber und
Birss 1983; Svoboda 1987) zusammengefasst.

Experimentell folgt der Gesamttrenngrad aus der gravimetrischen Analyse der
eingehenden und der austretenden Stréme. Nach Bestimmung der Konzentrationen
folgt fir den Abscheidegrad:

o4 Gl. 3-42
C

ein

3.3.3. Ubersicht relevanter Trennapparate

Die folgenden Abschnitte stellen verschiedene Magnetscheider vor, die im Bereich
der Bioseparation bereits einen Einsatz finden oder zumindest aufgrund ihres
Konzeptes geeignet dazu waren.
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Starkfeldmagnetscheider - Bauart Jones

Der Magnetscheider nach Jones (Kellerwessel 1991) geht aus einer Kombination von
starken Magnetfeldern mit magnetisierbaren Matrizen (Frantz 1937) hervor. In der
ersten 1955 vorgestellten Konstruktion bestanden die Matrizen aus geriffelten
Platten, die im auBeren Magnetfeld hohe Gradienten erzeugen.

Der Abscheider arbeitet quasikontinuierlich. Erreicht wird dies durch einen Rotor, der
in verschiedene Trennkammern unterteilt ist. Jede Trennkammer durchlauft
schrittweise Zonen, in denen magnetisch abgeschieden, gewaschen und gespdult
wird.

Steinert HGF

Der Steinert Hochgradientenfilter HGF ist in verschiedenen Baugr6Ben erhéltlich und
vor allem zur Entfettungsbadaufreinigung in der Automobilindustrie entwickelt
worden. Es existiert aber auch ein Prototyp zum Einsatz in der selektiven
Magnetseparation zur Verarbeitung von Biosuspensionen (Meyer, Hansen et al.
2005; Schultz, Syldatk et al. 2007).

Die Matrix besteht aus rechteckigen gewobenen Drahtmatrizen, die in einem
Strémungskanal zwischen den Polenden eines magnetischen Rickschlussrahmens
platziert sind. Besonders erwdhnenswert ist die Erzeugung des Magnetfeldes. Dieses
wird durch einen schaltbaren Permanentmagneten erzeugt. Die Drehung des
Magneten erfolgt tGber einen Elektromotor (Abbildung 3-19).

Abbildung 3-19: Steinert HGF mit Einsatzmaoglichkeit im Bereich der Magnetseparation fiir
Bioprodukte

Rotor-Stator HGMS
Beim sog. RSMS findet die Filtration ahnlich wie bei herkbmmlichen HGMS Filtern an
ferromagnetischen Drahtmatrizen statt. Wenn die Kapazitat des Filters erreicht ist,
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erfolgt die Abreinigung nun aber nicht allein durch Spllen des Filters, sondern
zusatzlich wird die Abscheidematrix in Rotation versetzt (Franzreb und Reichert
2005). Um ein Mitrotieren der Flissigkeit zu vermeiden und dadurch ein Hochstmaf
an hydrodynamischen Scherkraften zur Partikelentfernung zu erzeugen, ist der
Abreinigungsmechanismus nach dem Rotor-Stator Prinzip aufgebaut.
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Abbildung 3-20: Rotor-Stator-HGMS fiir Bioseparation (Franzreb und Reichert 2005)

Magnetfeldiiberlagerte Kuchenfiltration

Bei der magnetfeldiberlagerten Kuchenfiltration wird der klassischen Kuchenfiltration
ein homogenes oder inhomogenes Magnetfeld Gberlagert. Dadurch ergeben sich
neue Freiheitsgrade flr den Filtrationsprozess, die auch in der Bioseparation
(Eichholz, Stolarski et al. 2008) genutzt werden kénnen. Das Verfahren ist vor allem
fir hdhere Adsorbenskonzentrationen entwickelt worden. Als Konsequenz aus den
héheren Konzentrationen und der Uberlagerung mit einem Magnetfeld treten
interpartikulare magnetische Wechselwirkungen nach Gl. 3-26 und externe
Magnetkraft nach Gl. 3-13 auf (Abbildung 3-21).
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Abbildung 3-21: Verhinderung der Kuchenbildung durch externe magnetische Kréafte

Durch die Strukturierung des Filterkuchens entsprechend Abbildung 3-21links wird
der Durchstrdmungswiderstand reduziert und daher die Kuchenfiltration beschleunigt
(Fuchs, Stolarski et al. 2006). Ist die externe Kraft der Druckkraft entgegengerichtet
verzégert sich die Kuchenbildung. Hierdurch strebt der spezifische
Kuchenwiderstand r. zu Beginn der Filtration einen Wert nahe Null an und der
Filtrationsprozess wird erheblich beschleunigt. Insbesondere dieser Betriebsmodus
im inhomogenen Feld ist interessant flr die diskontinuierliche Bioseparation. Auch
Bestrebungen diese Art der Separation in ein kontinuierliches Verfahren auf Basis
des Trommelfilters zu Ubertragen sind vielversprechend (Fuchs 2005).

Expanded Bed Adsorptions-Chromatographie

Um die wirtschaftlichen Vorteile einer direkten Endreinigung ohne vorgeschalteter
Produktisolierung unter Verwendung chromatographischer Verfahren nutzen zu
kénnen, ist die Expanded Bed Adsorptions- Chromatographie (EBA) entwickelt
worden. Bei diesem Verfahren liegen die Chromatographiekérper nicht mehr als
Festbett in der S&ule vor, es handelt sich vielmehr um eine fluidisierte Schittung, die
gegen die Gewichtskraft von der Biosuspension durchstréomt wird. Im Verlauf kommt
es dabei zur Auflésung der Festbettstruktur und Erhéhung der Porositat. Es besteht
daher die Médglichkeit, sowohl Feststoffpartikel wie Zelltrimmer als auch gel6ste
Molekile gleichzeitig abzutrennen. Das Verfahren vereinigt also mehrere Funktionen
und UObernimmt hauptséchlich Aufgaben der Zwischenreinigung. Dies fUhrt zur
Reduktion der Anzahl der Gesamtschritte und erhéht damit die Verfahrenseffizienz
unter Beibehaltung von Durchsatz und Reinheit des Produktes.
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Abbildung 3-22: Schematische Darstellung des Prozessablaufs bei der Expanded Bed

Adsorptions-Chromatographie (Miinkel 2007)

Die Funktionsprinzipien der Expanded Bed Adsorption sind in Abbildung 3-22
schematisch dargestellt. Zu Beginn eines Prozesszyklus werden die sedimentierten
Adsorbenspartikel (1) mit Equilibrierungslésung fluidisiert (2). Die Probe wird in das
ausgedehnte Bett aufgegeben und es kommt zur Anlagerung des Wertstoffs an die
Adsorbenspartikel (3). AnschlieBend werden die Partikel gewaschen, um
Verunreinigungen aus der Saule zu entfernen. Die Elution kann je nach FlieBrichtung
des Elutionsmittels in gepacktem (4) oder expandiertem Bett erfolgen. Diese
Methode wird bereits industriell fir die Bioseparation eingesetzt.

Weitere Methoden, die derartige Funktionenvereinigungen ausnutzen, sind die
Membranchromatographie und die Selektive Magnetseparation (Safarik, Safarikova
et al. 1995).

Die Selektive Magnetseparation stellt ein direktes Konkurrenzverfahren zur
Expanded Bed Adsorptions-Chromatographie dar. (Hubbuch, Matthiesen et al. 2001)
stellt die Verfahren vergleichend gegeniber und kommt zu dem Schluss, dass
smagnetic fishing“ deutliche Vorteile haben kann. Das Ergebnis einer Studie der
Dechema, die die Okologischen Auswirkung der beiden Verfahren betrachtet,
bescheinigt der Magnetseparation ebenfalls groBes Potential im Bezug auf
Okosystemqualitat, Ressourcenschonung und Gesundheit (Abbildung 3-23).
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Abbildung 3-23: Wirtschaftlichkeitsanalyse fiir EBA und HGMS

Magnetfeldiiberlagerte Zentrifugation

Aus der Literatur sind keine wissenschaftlichen Arbeiten Gber apparative Umsetzung
der magnetfeldiberlagerten Zentrifugation bekannt. Aus der einschlagigen
Patentliteratur gehen jedoch verschiedene konstruktive Losungen hervor.

So beschreibt (Gilreath 1970; Thakor 1996; Cassaday 2000) die Anwendung der
Magnetkraft gleichgerichtet zur Zentrifugalkraft. (Thakor 1996; Cassaday 2000)
nennen in diesem Zusammenhang sogar die Anwendung in der Bioseparation unter
Verwendung funktioneller Partikel.

Die Nutzung der Magnetkraft nach dem HGMS-Prinzip im Zentrifugalfeld wird von
(Peck jr. 1923a; Peck jr. 1923b) genannt. Die Erzeugung des Magnetfeldes erfolgt
durch mitrotierende Spulen, die auf Eisenkerne aufgebracht sind. Die Apparate
arbeiten nach Angabe des Autors kontinuierlich.
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3.4. Zentrifugation

3.4.1. Sedimentation im Erdschwerefeld

Unter Sedimentation versteht man das durch eine Dichtedifferenz und ein
Schwerefeld getriebene Absinken der schweren festen Phase durch die leichte fluide
Phase hindurch. Von besonderem Interesse sind dabei die EinflussgroBen Viskositat,
TeilchengrdBe, Feststoffkonzentration und Dispergierzustand.

Sedimentation einer Einzelkugel (ideal verdiinnte Suspension)

Eine in einer viskosen Flissigkeit mit der Geschwindigkeit w absinkende Einzelkugel
des Durchmessers x erfahrt im Erdschwerefeld nicht nur ihre Gewichtskraft Fg,
sondern auch eine durch die Umstromung verursachte Widerstandskraft Fyund eine
Auftriebskraft Fa. Es gilt:

Fy =F;—F, Gl. 3-43
Die Widerstandskraft ist gegeben durch:

Fy, =%p1x2w2cw (Re) Gl. 3-44
wobei flr schleichende Umstromung (Re<0,25 meist auch Re<1), was fir Fest-
Flissig-Trennaufgaben meist gegeben ist, fur den Widerstandsbeiwert cy mit
ausreichender Genauigkeit gilt:

24
¢y (Re)==— Gl. 3-45
Re
w-x-p
Re=—+"-F Gl. 3-46
n

Dabei ist 7, die dynamische Viskositat. Die Differenz aus Gewichtskraft und
Auftriebskraft berechnet sich wie folgt.

T
F;-F, =gx3(,0s -p)g Gl. 3-47

Aufgeldst nach der Teilchengeschwindigkeit ergibt sich aus der Kréftebilanz Gl. 3-43
die Stokes’sche Sinkgeschwindigkeit ws;.

:(ps_pl)ng

¥ 187, Gl. 3-48

Die durch die Gleichung beschriebene Geschwindigkeit stellt sich nach zu
vernachlassigender Beschleunigungsstrecke ein.
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Sedimentation nicht ideal verdiinnter Suspensionen polydisperser Systeme

In einer Suspension, in der man nicht mehr, wie bei der ideal verdinnten
Suspension, davon ausgehen kann, dass die einzelnen Partikel nicht miteinander
wechselwirken, kann die Sedimentation nicht mehr als Sedimentation von
Einzelkugeln betrachtet werden. Aufgrund von anziehenden und abstoBenden
Wechselwirkungen nach 3.2.4 und hydrodynamischen Wechselwirkungen
beeinflussen sich die Teilchen gegenseitig und fihren so zu beschleunigenden oder
verlangsamenden Effekten. Die Beeinflussung hangt dabei sehr stark vom
Teilchenabstand, d.h. von der Feststoffkonzentration ab.

Es gibt verschiedene theoretische Ansatze fir die Abhangigkeit der tatséchlichen
Sinkgeschwindigkeit w von der Feststoffvolumenkonzentrationen cy fir den Bereich
der Zonensedimentation. Hier soll nur der bekannteste von Richardson und Zaki
genannt werden (Stahl 2004).

w 4,65
— =(1= :
W (1-c,) Gl. 3-49

Auch dieser Ansatz geht von Einzelpartikeln aus. In der Realitdt kommt es aber
meistens zur sogenannten Selbstflockung. Dabei bilden die Primarpartikel aufgrund
von interpartikularen Wechselwirkungen (siehe 3.2.4) lose Agglomerate aus, die
aufgrund des gréBeren Partikeldurchmessers (ws; ~x? schneller sinken. Bei sehr
kleinen Partikeln, wie z.B. Bioprodukten, die kaum zur Selbstflockung neigen, kann
eine Sedimentation nur durch eine Zwangsflockung mit einem Flockungsmittel oder
durch Veranderung der Elektrolytkonzentration erreicht werden.

3.4.2. Sedimentation im Zentrifugalfeld

Die Zentrifugation ist eines der klassischen Verfahren der Fest-Flissig-Trennung und
kommt zudem auch im Downstream-Processing von Bioprodukien in der
Produktisolierung verstarkt zum Einsatz. Typische Zentrifugen in diesem Bereich sind
Tellerseparatoren, Kammerseparatoren und Réhrenzentrifugen (Leung 2007).
Analog zur Sedimentation im Erdschwerefeld beruht die Sedimentation im
Zentrifugalfeld auch auf dem Dichteunterschied einer schweren und einer leichten
Phase. Vorraussetzung fir die Partikelabtrennung ist, dass sich die Flussigkeit und
die Partikel mit Umfangsgeschwindigkeit bewegen, um die Zentrifugalkraft auf die
Partikel zu Ubertragen. Das Partikel wird radial beschleunigt und bewegt sich in
Richtung Zentrifugenwand. Die Zentrifugalbeschleunigung (Gl. 3-50) kann in
modernen Rohrzentrifugen bis zu 100000-fach groBer sein als die Beschleunigung
bei der Sedimentation im Erdschwerefeld. Das Verhéltnis zwischen
Erdbeschleunigung g und Zentrifugalbeschleunigung a wird als Schleuderzahl Z (Gl.
3-51) bezeichnet.
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a:r-@'2 Gl. 3-50
a r-@*

Z=g= P Gl. 3-51

T =27-n Gl. 3-52

Dabei ist r der Radius bezogen auf die Rotationsachse. Die Winkelgeschwindigkeit
der Partikel muss nicht zwangslaufig mit der Winkelgeschwindigkeit der Zentrifuge
bzw. der FlUssigkeit in der Zentrifuge Ubereinstimmen. Dies gilt nur fir den Fall der
Starrkérperrotation, voll vorbeschleunigten Partikeln und wenn die Tragheit der
Partikel klein im  Vergleich zu den  Strémungskréaften ist.  Mittels
Strémungssimulationen kann dies relativ einfach untersucht werden. Die Grundlagen
dazu werden in einem der nachfolgenden Kapitel diskutiert.

Wie in der Erdschwerefeldsedimentation wirken der Zentrifugalkraft, Auftriebs- und
Widerstandskraft entgegen. Fir geringe Partikelkonzentrationen cy<1% und
Partikelreynoldszahlen Re<0,25 (meist sogar bis Re<1) gilt fir die Berechnung der
Widerstandskraft der Stokes-Bereich. Aus dem Kréftegleichgewicht folgt bei
unbeschleunigter Partikelbewegung die Geschwindigkeit in radiale Richtung.

_ Ap@*r i

w -
st 187, Gl. 3-53

Mit Ap der Dichtedifferenz zwischen flissiger und fester Phase, x dem
Partikeldurchmesser und n, der dynamischen Viskositat der flissigen Phase.

3.4.3. Strémungsprofile in Rohrzentrifugen

Abbildung 3-24 zeigt den Aufbau einer klassischen Rohrzentrifuge. Der Zulauf kann
sich dabei, wie dargestellt, kurz Gber dem Boden oder aber auch am oberen Ende
des Rotors befinden. Ein Vorbeschleuniger beschleunigt die eintretende Suspension
auf Umfangsgeschwindigkeit. Die Partikel werden an der Rotorwand abgeschieden,
wahrend die Flissigkeit die Zentrifuge tiber ein Uberlaufwehr verlasst.
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Suspension

Sediment
/ Zentrifugat

Abbildung 3-24: links: Schematische Darstellung einer Rohrzentrifuge (Reuter 1967), rechts:
Stromungsprofil (Reuter 1967; Gésele 1968; Meyer 1978)

Zur Beschreibung des Strémungsprofils in der Roéhrenzentrifuge werden im
Aligemeinen die drei Komponenten Radialgeschwindigkeit, Tangential-
geschwindigkeit (oder auch Umfangsgeschwindigkeit) und Axialgeschwindigkeit
unterschieden.

Tangentialgeschwindigkeit

FuUr die Tangentialgeschwindigkeit in einer Rohrzentrifuge wird in der Literatur oft die
Starrkérperrotation angenommen, d.h. jedes Teilchen im Inneren der Zentrifuge
rotiert mit der durch die Drehzahl vorgegebenen Winkelgeschwindigkeit nach Gl.
3-52. Daraus ergibt sich mit Gl. 3-54 die radiusabhangige Tangentialgeschwindigkeit.

Ving (F) = -7 Gl. 3-54

In der Realitdt stimmt dies aber oft nicht. Grund hierflr ist eine schlechte
Vorbeschleunigung der Fllssigkeit, geringe Viskositat der Flissigkeit und damit
geringe innere Reibung als Ubertragungsmechanismus der Tangential-
beschleunigung. Oft wird dies auch als Flissigkeitsschlupf bezeichnet. Das Problem
taucht vor allem bei schlanken, schnelllaufenden Zentrifugen auf. Durch den Einbau
von Rippen und besseren Vorbeschleunigungsorganen kann die Starrkérperrotation
erzwungen werden, mitunter wird aber der Feststoffaustrag erschwert.

(Gosele 1968; Gosele 1974) schlagt fir die genauere Berechnung des tangentialen
Geschwindigkeitsprofils einen Exponentialansatz vor.
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r .
vtang (I") = vafang ’ (r_j fur n> _1 Gl. 3-55
0

Der Exponent n beschreibt die Abweichung zwischen viang und dem idealen
Rotationskorper (n = 1).

Fir -1 <n <0 ist die zulaufende Flissigkeit auf eine Winkelgeschwindigkeit gréBer
der der Zentrifuge beschleunigt worden, was dazu fiihrt, dass die inneren Schichten
sich schneller drehen als die auBeren (Abbildung 3-25a). Kleinere Werte als -1 sind
nicht moglich.

Fir n > 1, was bei fehlender Vorbeschleunigung auftritt, kommt es zu Schlupf
zwischen den Flissigkeitsschichten. Die entsprechenden Geschwindigkeitsprofile
sind in Abbildung 3-25d dargestellt (Gésele 1974; Meyer 1978).

Abbildung 3-25: Mégliche axiale Geschwindigkeitsprofile in Rohrzentrifugen (Gdsele 1974)

Axialgeschwindigkeit

Nach einem turbulenten Einlaufbereich der Lange Lein bildet sich aufgrund des zur
Wand stark ansteigenden Druckes eine sogenannte Schichtenstrdomung aus. Nach
(Glinka 1983) gilt diese vorerst nur fur Réhrenzentrifugen mit L =14-r, bzw.

L. =21-r,.

Nach dem Schichtenmodell strémt die Flissigkeit entlang der Phasengrenze
zwischen FlUssigkeitsring und Luftkern vom Einlass in Richtung Auslass. Die
Schichtdicke dieser axialen Strémung kann fir eine reibungsfreie Fllssigkeit nach Gl.
3-56 und Gl. 3-57 (Bass 1962; Reuter 1967) berechnet werden. Fir den Bereich
unterhalb dieser Schicht also fir r > r, kann die axiale Strémungsgeschwindigkeit mit
Vax=0 angenommen werden.

r2 . 2n
n(g-lel—EiJ Gl. 3-56
r; r,

3 .|V
1/,»;_%2: I ) Gl. 3-57
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In der Realitat sind die tatsachlichen Schichtdicken meist deutlich kleiner als die
berechneten. Die Ursache liegt in den Schubspannungen zwischen stationarer und
mobiler flissiger Phase (Reuter 1967), die berechneten Werte stellen aber eine gute
Abschatzung der Schichtdicke dar.

Auch die Annahme vg=0 flr r>r, ist nicht ganz gerechtfertigt. So kommt es in
Wandnahe innerhalb der stationdren Schicht zu einer Riickstrdmung, deren Ursache
ebenfalls im Impulsaustausch zwischen den Schichten begrindet liegt und mit
steigender Viskositat zunimmt.

Zur Berechnung einer Einlaufstrecke Lo, nach GI. 3-58 dirfen keine
strbmungsstérenden Geometriednderungen auftreten und es muss nahezu eine
Festkdrperrotation vorliegen (Stephan 1959).

L, =00112-Re-d, mit d,=2(y=n) Gl. 3-58
v,d
Re, = hvh, Gl. 3-59

mit v, als der hydraulischen Leerrohrgeschwindigkeit.

TrennkorngréBe in Réhrenzentrifugen

Die TrennkorngroBe kann nach (Stahl, Spelter et al. 2008) unter der Annahme
Stokes’scher Sedimentation und Schichtenstromung mittels folgender Gleichung aus
den geometrischen Gegebenheiten der Zentrifuge n&herungsweise berechnet
werden.

18 . 30
xp = e | 1H(—r36‘he' j— Gl. 3-60
L px_pl rWehr 7T-n
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3.5. Simulationsprogramme

Die Abscheidung in der magnetfeldiberlagerten Zentrifuge wird entscheidend durch
die Strdbmungsverhaltnisse mitbestimmt. In Bezug auf das vorhergehende Kapitel gilt
es zu klaren, inwiefern Ahnlichkeiten der hier vorgestellten Zentrifuge mit den
beschriebenen Rohrzentrifugen vorliegen. (Jain 2005; Wardle 2006) haben erste
Arbeiten zur Strémungssimulation in  Rohrzentrifugen beschrieben und die
Anwendbarkeit nachgewiesen. Dazu bieten moderne FEM/FVM Simulationstools wie
Ansys Fluent™ Benutzeroberflache und Gleichungsléser zur Strémungssimulation
komplexer Geometrien (Ansys-Fluent 2007; Ansys-GAMBIT 2007) und Comsol
Multiphysics™ bzw. TerraAnalysis Quickfield™ (Comsol-Multiphysics 2008;
TerraAnalysis-Quickfield 2008) erlauben zusatzlich die 2-dimensionale und 3-
dimensionale Berechnung von Magnetfeldern durch L6sung der Maxwellgleichungen.
Die Grundlagen zur Stromungsmechanischen Berechnung (Oertel jr 1999; Oertel jr.
2001) sollen in den nachsten Unterkapiteln kurz vorgestellt werden.

3.5.1. Strémungsmechanische Grundlagen

Zur  Beschreibung einer  beliebigen Strébmung massen die  drei
Raumrichtungskomponenten der Geschwindigkeit, der Druck und die Temperatur
des Fluids ortsabhangig bekannt sein. Zur Berechnung dieser finf Unbekannten
stehen die flnf Erhaltungsgleichungen: Masseerhaltung, Energieerhaltung und die
drei Raumrichtungsvarianten der Impulserhaltungsgleichung, die Navier-Stokes-
Gleichungen, zur Verflgung. Trotz allem Iasst sich dieses Gleichungssystem nur fir
Spezialfélle oder bei weitgehender Vereinfachung eines  komplexen
strbmungsmechanischen Problems geschlossen lésen. Auch bei exakter
mathematischer Ldsung lassen sich dann nicht alle physikalischen Einfllsse
beschreiben. Mit der heutzutage zur Verfligung stehenden Rechenleistung lassen
sich aber sehr komplexe Probleme in angemessener Zeit numerisch ohne
vereinfachende Annahmen I6sen. Bei bekannten Anfangs- und Randbedingungen,
stellen dann die Diskretisierung von Ort und Zeit, sowie implizite
Berechnungsmethoden eine Quelle mathematischer Ungenauigkeit dar.

Kontinuitats- und Energiegleichung

Die Kontinuitatsgleichung Gl. 3-61 beschreibt die Masseerhaltung einer Strébmung in
einem durchstrémten Volumen. Dabei wird die Anderung der Masse pro Zeit durch
die Summe der ein- und austretenden Massestréme beschrieben. Im Falle der
kompressiblen Strémung muss die lokale und zeitliche Dichte durch Verdichten und
Entspannen berlcksichtigt werden. Im inkompressiblen Fall vereinfacht sich die
Massebilanz dann entsprechend.
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kompressibel: 3—’[;+V(p'17) =0 Gl. 3-61
inkompressibel: Vv=0 Gl. 3-62

Ahnliches gilt fiir die Energiebilanz:

P [%+ - V)ej =-V.g+u-® + externer Energieterm Gl. 3-63

ot
(1) (2) 3) (4) (5)

Gl. 3-63 beschreibt eine newtonsche, inkompressible Flussigkeitsstromung mit
zeitlich und 6rtlich konstanter Dichte und Viskositat. Sie setzt sich zusammen aus der
zeitlichen Anderung der Gesamtenergie im Volumen (1), der Summe der ein- und
austretenden massebehafteten Energiestréme (2), der Wéarmeleitstréme Uber die
Volumengrenze (3) sowie der am Volumen geleisteten Arbeit pro Zeit durch Druck-,
Normal-, und Schubspannungskrafte (4). Zusatzlich kann ein Term (5) zur
Berlcksichtigung von auBen zugefiihrter Energiestréme (Gewichtskraft, Magnetkraft,
Strahlung etc.) eingeflihrt werden. Flir kompressible, nicht-newtonische Fluide muss
die Veranderlichkeit der Dichte und Viskositat beachtet werden.

Navier-Stokes-Gleichungen

Die Navier-Stokes-Gleichungen beschreiben die Erhaltung des Impulses in einem
Fluid. In vektorieller Schreibweise lassen sich diese flir die drei Raumrichtungen bei
laminarer Strdbmung in folgender Form darstellen:

p-[%+(§-V)ﬁj=—Vp+,u-Aﬁ+ﬁ Gl. 3-64

(1) (2) 3) 4 6
Analog zu GI. 3-63 ist die zeitliche Anderung des Impulses (1) die Summe der ein-
und austretenden Impulsstréme (2), der auf das Fluid wirkenden Scher- und
Normalspannungen (3 und 4), sowie der von auBBen wirkenden Krafte (5).
(1) und (2) werden als konvektive Terme der Navier-Stokes-Gleichungen bezeichnet,
da sie die Beschleunigung des Fluids beinhalten. Im stationaren Fall ist der
zeitabhangige Term (1) gleich null. Fir z&he, langsame Strémungen mit Reynolds-
Zahlen sehr viel kleiner eins kdnnen die konvektiven Terme vernachlassigt werden.
Fir reibungsfreie Strémungen entfallt der ,Viskose Term* (4).
Diese Form der Navier-Stokes-Gleichungen ist ausschlieBlich auf newtonsche,
inkompressible Fluide anwendbar, da die Viskositat als von der Geschwindigkeit und
die Dichte als vom Druck unabhangige Gr6Be angenommen werden. Trifft dies nicht
zu, sollten Informationen Gber entsprechende Abhangigkeiten bekannt sein.
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Zudem werden zum Lbésen der Gleichungen die Kontinuitats- und fiar den
inkompressiblen Fall zuséatzlich die Energiegleichung bendtigt. Es ergibt sich ein
nicht-lineares Gleichungssystem, das analytisch nicht gelést werden kann.

Numerisches Ldsen der Erhaltungsgleichungen

Fir die Lésung solcher Gleichungssysteme stehen dank stark gestiegener
Rechnerleistung inzwischen verschiedene numerische L&sungsmethoden zur
Verflgung. Dabei werden die durchstrdbmten Bereiche diskretisiert und die
resultierenden Differentialgleichungen an den Diskretisierungspunkten gelést. Zur
Diskretisierung haben sich vor allem Finite-Elemente-Methoden (FEM), Finite-
Volumen-Methoden (FVM) und Finite-Differenzen-Methoden (FDM) etabliert.

Bei der FDM werden die Differentialquotienten an den Gitternetzpunkten durch
Differenzenquotienten ersetzt. Das Gitter muss daftr orthogonal sein. Die FEM und
FVM lassen unstrukturierte Gitter zu und erlauben daher die Diskretisierung
komplexer Geometrien. FEM I16st mit geeigneten Ansatzfunktionen in jedem
Volumenelement ein Variationsproblem, wahrend FVM, wie es z.B. von Fluent
benutzt wird, die ErhaltungsgréBen Uber die einzelnen Volumenelemente bilanziert
und in integraler, diskretisierter Form I6st. Die Mdéglichkeit komplexere Geometrien
mit FEM bzw. FVM flexibler zu diskretisieren, erkauft man sich im Vergleich mit FDM
mit einer geringeren Genauigkeit.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde Fluent benutzt, welches FVM zur Lésung der
Diskretisierung nutzt.

Turbulenz und Turbulenzmodellierung

Im Gegensatz zu laminaren Strdmungen, die im Stationaren an jedem Ort im
Stromungsgebiet zeitlich konstante Werte fur Energie, Druck und Geschwindigkeit
aufweisen, zeichnen sich turbulente Strémungen dagegen durch Schwankungen der
StrdmungsgréBen aus, die einen zusatzlichen Querimpuls- und Energieaustausch
verursachen. Dabei bilden sich verschieden groBe, instationdre Wirbel aus. Die
groBen Wirbel geben ihre Energie an kleine ab, wo diese letztendlich dissipiert.

Zur direkten numerischen Simulation turbulenter Strémungen sollten daher alle
Wirbel hinsichtlich ihrer Impulsbilanz rechnerisch aufgelést werden. Diese
aufwendige Methodik kann durch den Reynolds-Ansatz umgangen werden, wenn es
nicht erforderlich ist die SchwankungsgréBen Volumen und Druck orts- und
zeitabhangig genau zu erfassen. Dazu werden p und v in einen zeitlich gemittelten

Anteil p bzw. v und einen Schwankungsanteil p’ bzw. v’ zerlegt. Der zeitlich

gemittelte Schwankungsanteil ist dabei null. Aus den Schwankungsanteilen der
Geschwindigkeit kann der Turbulenzgrad Tu errechnet werden:
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und p=p+p Gl. 3-65

T

Tu, = analog dazu Tu,und Tu,

Gl. 3-66

Die Integration der durch die Turbulenz dissipierten Energie in die Navier-Stokes-
Gleichung erfolgt durch Hinzufiigen des Produktes aus AV und der turbulenten
Wirbelviskositat ;. Die turbulente Wirbelviskositat berechnet sich mittels
verschiedener zur Verfigung stehender Turbulenzmodelle aus dem Turbulenzgrad
und den Schwankungsanteilen.

Das k - € - Model ist eines der am meisten benutzten Modelle und liefert als Zwei-
Gleichungsmodell mit relativ geringem Rechenaufwand ausreichend genaue
Ergebnisse. Diese kénnen dann mit komplizierteren Mehrgleichungsmodellen auch
noch prazisiert werden.

Zur Ermittlung von p; mit dem k- € - Model, werden zur Charakterisierung der
turbulenten Strémung die turbulente kinetische Energie k und die Dissipationsrate €
definiert:

k=2(ru 5) Gl. 3-67
2
—£ =V, 3—k ebenso fiir &,und &, Gl. 3-68
X

Zur Berechnung von ¢ und k mussen Bilanzgleichungen gel0st werden.
AnschlieBend kann aus € und k nach Gleichung Gl. 3-69 die turbulente Viskositat
berechnet werden:

2

TH =P ebenso flr 4, und u, Gl. 3-69

Fir den Anisotropieparameter c, findet man in der Literatur (Oertel jr 1999) haufig
den Wert ¢,=0,09.

3.5.2. Simulation des Magnetfeldes

Zur Simulation des Magnetfeldes stehen zahlreiche kommerziell erhéltliche FEM-
Softwarepakete zur Lésung der Maxwellschen Gleichungen zur Verfigung. Einige
der Programme beschrdanken sich auf die Berechnung von 2D bzw.
rotationssymetrischen Problemen, wéahrend andere auch die Berechnung sehr
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komplexer 3D Modelle erlauben. Entsprechend erhéht sich dann die Zeit- und
Rechenintensivitat. Im Rahmen dieser Arbeit kommen Terra Analysis Quickfield™
4.0 sowie COMSOL™ 3.3 zum Einsatz.

Die Maxwell Gleichungen bestehen traditionell aus dem Ampereschen, dem
Faradayschen und dem Coulombschen Gesetz.

oD
Amperesches Gesetz: VXxH = o +j Gl. 3-70
t
oB
Faradaysches Gesetz: VXE = 5 Gl. 3-71
t
Coulombsches Gesetz:  V-D=p Gl. 3-72

Zur Lésung kommen noch die sog. Materialgesetze hinzu.,

GauBsches Gesetz: V-B=0
D=eE+P=¢E Gl. 3-73

D= p,(H+M)=pH

Das Ohmsche Gesetz: j=0OE Gl. 3-74
(o ist hierbei der spezifische elektrische Leitwert)
und die Kontinuitatsgleichung: ?9_/;+ divj=0, Gl. 3-75

welche die Ladungserhaltung definiert, werden meist nicht erwahnt.

Die Elektrische Feldstarke E sowie die magnetischen Flussdichten B werden als
physikalisch vorhandene Kraftfelder interpretiert und mit dem elektrischen
Potenzialfeld ¢ und dem Vektorpotenzial A verbunden:

0A

E =—V¢—§ Gl. 3-76

B=VxA Gl. 3-77
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4. Materialien

4.1. Drahtmatrix

Die Drahtmatrix besteht aus 1.4016 X6Cr17. Es handelt sich dabei um einen
magnetischen Edelstahl mit hoher Séttigungsmagnetisierung aber geringer
remanenter Magnetisierung. Dartber hinaus ist das Material korrosionsbestandig in
wassrigen Medien. Abbildung 4-1 zeigt die Magnetisierungskurve.

180

Dichte 7,7g/cm3
Korrosionsbestandigkeit : gut

Mechanische Eigenschaften : mittel

Magnetisierung Am?’kg
8

807 Schmiedbarkeit : gut

°0 SchweiBeignung : schlecht
“ Spanbarkeit : mittel

e — 1.4016 Matrixdraht ‘

"o 200 400000 60000 00000

Feldstarke A/m

Abbildung 4-1: Magnetisierungsverlauf fiir Drahtmatrixmaterial

S0UmAD T

Abbildung 4-2: AFM Oberflachentopografie des Matrixdrahtes

Die Oberflache des Drahtes weist nur geringe Unebenheiten im Bereich weniger
Zehntel um auf. Deutliche Langsrillen durch das Drahtziehen sind zu erkennen. Das
Drahtmaterial kann dennoch als sehr glatt angesehen werden.
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4.2. Paramagnetische und Ferrimagnetische Partikel

Im Rahmen der Arbeit wurden drei ferrimagnetische Produkte E8706, MagSilica P50-
85 sowie ein paramagnetisches Produkt G2756 verwendet.

E8706 ist ein synthetisch gewonnenes Pigment der Firma Lanxcess, das unter
anderem in Druckertonern zur Anwendung kommt. Das Produkt liegt agglomeriert
vor, wobei die vorherrschende Partikelgr6Be, wie aus den REM-Aufnahmen zu
erkennen, im Bereich von 0,3um liegt.

Evonik’s MagSilica P50-85 ist ebenfalls ein synthetisch hergestelltes Produkt aus
nanopartikularem Magnetit, dass in eine Struktur aus Silica eingebettet ist. MagSilica
wird  durch Flammsynthese  hergestellt, verflgt UOber eine  hohe
Sattigungsmagnetisierung und Uber eine auBerordentlich hohe spezifische
Oberflache. Bislang findet das Produkt als Zusatz zu Lacken und Kilebern
Anwendung. Durch ein magnetisches Wechselfeld werden die Partikel zur
Schwingung angeregt, was Trocknungshitze produziert. Das Produkt ist sehr
interessant fir Anwendungen in der Selektiven Magnetseparation, da es
verhaltnismaBig gunstig herzustellen ist und als Einmalpartikel verwendet werden
kénnte.

G2756 ist ein natirliches Rotpigment, das zum gréBten Teil aus Hamatit besteht. Es
findet vor allem als Zusatz zu Baumaterialien und Farben Anwendung. Leichte
ferrimagnetische Verunreinigungen fihren zur Ausbildung einer ganz leichten
Remanenz. Die Sattigungsmagnetisierung liegt aber weit unter der der anderen
Produkte.

Die Produktdaten sind im Anschluss tabellarisch aufgeflihrt.

Tabelle 4-1: Produktdaten paramagnetische und ferrimagnetische Partikel

Produkt Einheit Rotpigment Schwarzpigment  MagSilica
G2756 E8706 P50-85

X5 (in demin. H20) M 4,2 1,3 15

Dichte g/cm3 5,1 4,98 3,7

M, Amz/kg 0,2 6,0 7

M Am?/kg - 92 42

BET (Mehrpunkt) m?/g 8,11 41,7

Die nachfolgende Abbildung zeigt die vollstdndige PartikelgréBenverteilung fir die
paramagnetischen und ferrimagnetischen Produkte.
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Abbildung 4-3: PartikelgréBenverteilung paramagnetische und ferrimagnetische Partikel

Das Zetapotenzial (Abbildung 4-4) zeigt fir extreme pH-Werte relativ hohe Werte an.
Fir wassrige Suspensionen ist allerdings keine hohe Stabilisierung zu erwarten.
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Abbildung 4-4: Zetapotenzial paramagnetische und ferrimagnetische Partikel

Die Magnetisierungskurven nach Abbildung 4-5 weisen bei den Ferrimagnetika fir
Mag Silica 50-85 eine Séattigungsmagnetisierung von 42 Am2kg und fur E8709,
welches aus nahezu reinem Magnetit besteht ca. 88 Am%kg, auf. Erwartungsgeman
hat G2756 die niedrigste Magnetisierung und einen fir paramagnetische Stoffe
charakteristischen Verlauf mit immer noch starker Steigung bei hohen Feldstarken.

Zusatzlich bleibt bei allen Stoffen eine remanente Magnetisierung nach Absteuern
des externen Feldes zurtck.
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Die REM-Aufnahmen zeigen relativ regelmaBig geformte, runde E8709 Partikel. Das
aus einem Flammprozess resultierende Mag Silica weist hingegen unregelmaBig,
teilweise dendritische Formationen aus kleineren Priméarpartikeln auf. G2756 ist ein
natdrliches Eisenerz, das durch Mahlung und Klassierung veredelt wurde. Die
bruchstickartigen in der GrdBe sehr breit verteilten Strukturen sind daher in ihrer
Form deutlich unterschiedlich zu den ferrimagnetischen Produkten.
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Abbildung 4-5: Magnetisierung ferrimagnetische (links) und paramagnetische Partikel (rechts)
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Abbildung 4-6: REM links: Bayoxide E8706, mitte: MagSilica 50-85, rechts: G2756

4.3. Superparamagnetische Partikel

Die verwendeten superparamagnetischen Produkte sind in der nachfolgenden
Tabelle aufgefiihrt. Die Chemagen MPVA Partikel und die F5 PVAc-Partikel sind
hauptsachlich fir die Untersuchung der Trennwirkung der magnetfeldiberlagerten
Zentrifuge verwendet worden, wahrend die PGA Partikel bei der Bioseparation zum
Einsatz kamen.

Alle Produkte weisen keine bis sehr geringe remanente Magnetisierung auf und
erfillen daher eine der maBgeblichen Kriterien nach Tabelle 3-3, die gute
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Adsorbenspartikel ausmachen. Die Chemagen-Partikel verfiigen zudem UGber eine
sehr hohe Sattigungsmagnetisierung und dber die kleinsten Primarpartikel. Generell
sind die PartikelgroBenverteilungen aller drei Produkte deutlich Uber den
Empfehlungen.

Tabelle 4-2: Produktdaten superparamagnetische Partikel

Produkt Einheit MPVA PVAc PGA
Chemagen F5

Xs0us/X500US Hm 1,3/5,8 4,1/6,9 4,6/n.a.

(in demin. H20)

Dichte g/cm?d 2,139 1,89 1,8

M, Am?/kg 0 0 0,025

M, Am?/kg 43 27 21

BET m2/g 36,8 21,3 44

Weder die Chemagen- noch die F5-Partikel verfliigen Uber eine Funktionalisierung.
Die PGA Partikel bestehen aus einem magnetischen Kern mit Polyglutaraldehyd-
Coating. Eine Bacitracin Funktionalisierung zur Immobilisierung des Proteaseenzyms
Subtilisin kann aber aufgrund fehlender passender Bindungsmdéglichkeiten nicht
direkt auf die PGA Oberflache aufgebracht werden. Zur kovalenten Bindung der
Bacitracinmolekiile werden freie Karboxylgruppen bendtigt. Gangige Rezepturen aus
der Literatur (Kappler, Cerff et al. 2009) beinhalten daher das Coaten der PVAc-
Partikel mit einer Silanschicht und anschlieBend mit einer Polyglutaraldehydschicht.
Polyglutaraldehyd stellt nun die erforderlichen Karboxylgruppen zur Bindung des
Bacitracins mit ausreichender Oberflachendichte zur Verfigung.

Bacitracin  (CeeH103N17016S) ist ein  Polypeptid-Antibiotikum, welches die
Zellwandsynthese von einigen grampositiven Bakterien hemmt, z.B. Staphylokokken,
Enterokokken, Haemophilus influenzae. Bei gramnegativen Bakterien und Pilzen
zeigt es keine Wirkung.

Abbildung 4-7 zeigt die PartikelgréBenverteilung der superparamagnetischen Partikel
sowohl mit als auch ohne Ultraschallbehandlung. Die Ultraschallbehandlung soll
Agglomerate auflésen und die Messung der Primarpartikelgr6Be ermdglichen. Die
Chemagen-Partikel verfligen Uber die kleinsten Partikel sowohl mit als auch ohne
Ultraschalldispergierung, wahrend die F5 Uber die gréBten Partikel verflgt. Die
funktionalisierten PGA-Partikel liegen zwischen den beiden anderen Produkten.

Die REM-Aufnahmen (Abbildung 4-8) zeigen deutliche Unterschiede bei den
Partikeloberflachen auf. Wahrend F5-Partikel regelmé@Big geformt sind und glatte
Oberflachen haben, sind Chemagen- und PGA-Partikel sehr rau und uneben.
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Abbildung 4-7: PartikelgroBenverteilung superparamagnetische Partikel
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Abbildung 4-8: REM links: Chemagen, mitte: F5, rechts: PGA

Das Zetapotenzial (Abbildung 4-9) weist auch bei hohen und niedrigen pH-Werten
nur sehr geringe Werte auf.

Im Vergleich zu den Ferrimagnetika verfigen PGA, Chemagen und F5 Uber deutlich
niedrigere Sattigungsmagnetisierungen, aber nahezu keine Remanenz (siehe
Abbildung 4-10). Da die Sattigungsmagnetisierungen naherungsweise proportional
zum Magnetitgehalt sind, verfigen die Chemagen-Partikel Uber den hdchsten
Magnetitanteil. F5 und PGA sind deutlich schwécher magnetisch. Nach Tabelle 3-3
entsprechen diese nur bedingt den Anforderungen an gute magnetische
Tragerpartikel.
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Abbildung 4-10: Magnetisierung superparamagnetische Partikel

4.4. Bioprodukte

Backer Hefe (Trockenhefe) Saccharomyces cerevisiae

Als Modellbiosuspension wird eine Hefesuspension aus Trockenhefe in
Leitungswasser hergestellt. Es handelt sich um handelsibliche Trockenhefe zum
Backen. Die Hefe liegt stark geflockt vor.
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Fermentationsbriihe

Bacillus licheniformis ist ein weit verbreitetes Bakterium, welches vor allem im
Erdreich vorkommt und Lebensmittelvergiftungen am Menschen verursachen kann.
Es ist ein grampositives, thermophiles Bakterium. B. licheniformis wird zur
Gewinnung von Protease flr biologische Waschpulver industriell Kkultiviert.
Insbesondere seine Proteaseform Subtilisin ist in der Lage auch bei hohen pH-
Werten Verunreinigungen auf Proteinbasis abzubauen. Fir nédhere Informationen zur
Fermentation soll auf (Kappler 2008) verwiesen werden.

Abbildung 4-11: REM links: B.licheniformis, rechts: Hefe

Tabelle 4-3: Produktdaten Bioprodukte

Produkt Einheit Bacillus Licheniformis Saccharomyces cerevisiae

Fermentationsbrihe Wassrige Backer-

Hefesuspension

Xs0 pum 3-5 2-6 (ungeflockt)
>>10 (geflockt)
Dichte g/cm3 1,08 1,08
Konzentration g/l 20 10-30
Viskositat mPas 1,6 1,2-1,4

4.5. PEG zur Erhéhung der Viskositat

Polyethylenglykol ist ein Polymer und liegt je nach Molekulargewicht flissig oder fest
vor. Das hier verwendete PEG hat ein Molekulargewicht von 1500 Da und liegt als
flockenartiger Feststoff vor. Bereits beim Ldsen geringer Konzentrationen stellt sich
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eine Viskositat groBer der von Wasser ein. Der Zusammenhang zwischen
Konzentration und Viskositat ist in Abbildung 4-12 dargestellt.

-
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PEG Konzentration g/l

Abbildung 4-12: Anderung der Viskositat mit der PEG-Konzentration bei 25°C
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5.  Versuchsapparaturen

Zur Untersuchung der magnetischen Abscheidung bei gleichzeitiger Rotation sind
zwei Anlagen entwickelt worden. Als Vorstufe der magnetfeldiberlagerten Zentrifuge
wurde zunachst die Hochgradienten-Rotor-Apparatur bei der eine magnetisierbare
Drahtmatrix in einem stehenden Becher rotiert, entwickelt. Diese Anlage sollte
Aufschluss dartber geben, inwiefern magnetische Partikel an einer rotierenden
Matrix abgeschieden werden kénnen. Auf Basis der Erkenntnisse ist dann die
Weiterentwicklung in die Zentrifuge erfolgt. Die beiden Apparaturen werden
nachfolgend im Detail vorgestellt.

5.1.  Hochgradienten-Rotor Apparatur

Die Anlage besteht aus einem stationdren Plexiglasbecher mit konischem Schuss.
Am Ende des Schusses ist ein Ventil angebracht, das zur Entleerung und zur
Probeentnahme dient. Der Innendurchmesser des Bechers betragt 40mm. Im
Inneren des normalerweise wassergeflllten Bechers rotiert durch einen Motor
angetrieben ein magnetisierbarer sternférmiger Rotor. Der zylindrische Schaft des
Rotors ist aus unmagnetischem Edelstahl V4A ausgefiihrt, wahrend die Drahtstifte
am Ende des Schaftes aus magnetisierbarem 1.4016 bestehen. Auf dem Umfang
sind 16 Drahtstiffe mit einem Durchmesser von 1mm durch LaserschweiB3en
angebracht (Abbildung 5-1). Die Drehzahl des Rotors kann Uber einen variablen
RUhrermotor mit digitaler Drehzahlanzeige exakt eingestellt werden.

Als Magnetfeldquelle dient eine Luftspule, die mittels 15V Gleichstrom-
spannungsquelle einen Maximalstrom von 2A zulasst. Die Daten der Spule sind im
Anhang dargestellt. Das Plexiglasrohr passt exakt in die Bohrung dieser Feldspule,
sodass die Gesamtapparatur entsprechend Abbildung 5-2 aufgebaut werden kann.
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9
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Abbildung 5-1: Einstufiger Hochgradienten-Rotor
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(w)

VE-Wasser Feststoff

Abbildung 5-2: HG-Rotor-Anlage

Der Rotor wird leicht oberhalb der Spulenmitte platziert, damit sich ablésende
Partikel nicht im Bereich der Rotationsebene verbleiben, sondern durch das auBlere
Magnetfeld nach unten gezogen werden. Ansonsten kénnten sich Partikelbriicken
zwischen der GefaBwand und den Drahten des Rotors ausbilden.

Die Auswertung der gesammelten Proben erfolgt gravimetrisch. Zuséatzlich ist mittels
Laser-Doppler-Anemometrie (LDA)  die Bestimmung der  Strémungs-
geschwindigkeiten innerhalb des Bechers mdglich. Dazu wurde ein flacher
Glasobjekttrager in den zylindrischen Schuss eingelassen.
Laser-Doppler-Anemometrie bestimmt die Geschwindigkeitskomponenten in einer
Fluidstromung. Die Messung erfolgt berthrungslos mittels eines Laserstrahls, der
durch einen Strahlteiler in zwei Strahlen unterteilt. Am Messpunkt kreuzen sich die
Strahlen und erzeugen ein Interferenzstreifenmuster. Die durch das Messvolumen
strdomenden Partikel erzeugen Streuwellen, die zurlckgestreut werden auf einen
Detektor. Die zu messenden Partikel werden dem Fluid beigemischt und dirfen nicht
zu klein sein, da sonst die Brownsche Bewegung einen Messfehler erzeugt und sie
durfen nicht zu groB sein, da sie sonst innerhalb mehrer Interferenzstreifen liegen.
Das Messsignal ist eine Uberlagerung der beiden Streuwellen, die durch den
Doppler-Effekt  eine  Schwebung  erzeugen, welche proportional  zur
Geschwindigkeitskomponente der Partikel ist (Albrecht, Borys et al. 2003).
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Abbildung 5-3: LDA Messeinrichtung zur Bestimmung der Stroémungsgeschwindigkeiten im
Bereich der rotierenden Matrix

Versuchsdurchflihrung

Zunachst werden bei hoher externer Feldstarke (0,055T) Partikel durch die
magnetische Kraft am Rotor abgeschieden. Dabei wird das Trockenprodukt
bekannter Masse in das wasserbeflllte Plexiglasrohr Uber eine Ruittelrinne gegeben.
Um die Gleichverteilung des Produktes zu gewahrleisten, dreht sich der Rotor mit
geringer Drehzahl.

Die nicht abgeschiedenen Partikel werden durch das Ventil ausgeschleust und
gravimetrisch analysiert.

Die Drehzahl wird nun auf die Versuchsdrehzahl erhéht, die Feldstarke auf die
Versuchsfeldstarke abgesenkt, ein stationdrer Betriebszustand abgewartet, die
abgeschleuderten Partikel ausgeschleust und analysiert.

Durch diese Vorgehensweise kann sowohl abgeschiedene und abgeschleuderte
Partikelmasse genau bestimmt werden.

Durch die Erhéhung der Viskositat mittels Zugabe von PEG war es zudem mdéglich,
den Einfluss der Widerstandskraft aufgrund der Relativgeschwindingkeit von
Flissigphase und Rotor nachzuweisen.

5.2. Magnetfeldiberlagerte Zentrifuge

Anlagenbeschreibung
Die beschriebene Zentrifuge stellt eine Vorentwicklung fir eine Anlage zur
kontinuierlichen Abtrennung von magnetischen Partikeln aus biotechnologischen
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Prozessstromen unter Verwendung des HGMS-Prinzips dar. Abbildung 5-4 zeigt das
Funktionsprinzip. Detaillierte technische Daten sind im Anhang dargestellt.

Feed

HG-Rotor

Slid nch
phase
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Abbildung 5-4: Funktionsprinzip der Magnetfeldiiberlagerten Zentrifuge

Die  Suspension tritt  (Ober einen  Verteiler, der gleichzeitig als
Vorbeschleunigungsorgan dient, in die Zentrifuge ein. Der Verteiler besteht aus 4 auf
dem Umfang und 4 auf der Stirnseite des Verteilers angebrachten Léchern. Im
konischen Becher der Zentrifuge befindet sich die Abscheidematrix. Diese rotiert im
Normalfall mit gleicher Winkelgeschwindigkeit, wie der Becher, kann aber auch mit
Differenzdrehzahl betrieben werden. Dies konnte (ber einen zweiten kleinen
Elektromotor im Hauptrotor realisiert werden.

Eine wesentliche Funktion bei der Abtrennung Ubernimmt auch hier die magnetische
Matrix. Ahnlich der HG-Rotor Apparatur besteht diese aus sternférmig angeordneten
Drahtstiften (Fuchs, Hoffmann et al. 2006). Im Gegensatz zum HG-Rotor rotieren
sowohl Abscheidematrix als auch &uBerer Becher in der Hauptrotationsachse,
sodass unter der Annahme von Festkdrperrotation keine tangentiale
Geschwindigkeitsdifferenz zwischen Flissigkeit und Matrix auftritt. Dadurch werden
vom Wasser Ubertragene Scherkréfte in tangentialer Richtung vermieden.

Aufgrund der Rotation wirkt neben der magnetischen Kraft, die gemal Abbildung 5-5
zur Abscheidung der magnetischen Partikel fihrt auch eine Zentrifugalkraft. Diese
hat zur Folge, dass die Partikel in radiale Richtung am Draht entlang gleiten.
Erreichen sie das Drahtende, werden sie radial abgeschleudert.



5 Versuchsapparaturen 79

Abbildung 5-5: Schematische Darstellung der Vorgéange an der rotierenden magnetischen
Matrix

Die Partikel sammeln sich an der auBeren konischen Zentrifugenwand, gleiten
teilweise an ihr hinab zu einer Sammelkammer, um von dort spater enthommen zu
werden. Da die magnetischen Partikel im |dealfall eine deutlich langere Verweilzeit
haben, wirkt die Zentrifugalkraft insbesondere auf sie.

Aus Abbildung 5-4 ist zu erkennen, dass bei kontinuierlicher Produktzufuhr die
flissige Phase die Zentrifuge Uber ein Wehr verlasst, wahrend die magnetische
Feststoffphase im Zentrifugenbecher verbleibt. In zuklinftigen Versionen ist daher die
kontinuierliche Entnahme der festen Phase vorgesehen, um ein vollkontinuierliches
Verfahren bereitzustellen.

Die Erzeugung des externen Magnetfeldes erfolgt durch einen Elektromagneten.
Zwei verschiedene Bauarten, eine ungekihlte und eine wassergekihlte Variante,
sind zum Einsatz gekommen. Die Spezifikationen sind im Anhang dargestellt.

Wie in Abbildung 5-4 gezeigt, rotiert der Zentrifugenbecher in der Bohrung der
Magnetspule. Aufgrund der Bauart der Zentrifuge als sog. Uberlaufzentrifuge kommt
es im Betrieb zur Ausbildung einer Gastrombe im Inneren des Bechers. Die Luft
befindet sich wegen der geringeren Dichte nahe der Drehachse, die wassrige Phase
an der Zentrifugenwand. Die Position der Grenzflache ist durch das Gleichgewicht
aus Zentrifugalkraft und Gewichtskraft festgelegt. Fir hohe Drehzahlen kann die
Gastrombe durch einen Zylinder angendhert werden, bei geringer werdenden
Drehzahlen geht der Zylinder allerdings in einen Rotationsparaboloiden Uber.
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Abbildung 5-6: Zentrifuge mit installiertem ungekiihltem Steinert Elektromagnet

Drahtmatrix
Mehrere Drahtmatrizen stehen zur Verflgung. Die einzelnen Varianten sind im
Folgenden gegenlbergestellt.

Tabelle 5-1: Ubersicht der Drahtmatrizen

einstufig dreistufig dreistufig
Anzahl Dréhte 15 15 15
Drahtstérke 1 mm 1 mm 0.5mm
Ebenenabstand n.a. 8 mm 8 mm
Drahtmaterial 1.4016 1.4016 1.4016

Bild

[ A

Durch das &uBere Magnetfeld werden die Drahte der Matrix gemaB ihrer
Materialeigenschaften (Abbildung 4-1) magnetisiert. Der Verlauf des sich
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ausbildenden Feldgradienten kann durch Gleichung Gl. 3-34- Gl. 3-37 beschrieben
werden. Der erzeugte Feldverlauf in einer Ebene an der Oberflache der Drahtmatrix
ist in Abbildung 6-17 exemplarisch gezeigt.

Integration in einen Bioprozess

Die nachfolgende Abbildung zeigt die Integration der Magnetfeldiberlagerten
Zentrifugation in einen Prozess zur Intensivierung der Fermentation mittels In-Situ-
Product-Removal (ISPR) unter Verwendung von PGA Partikeln zur Entfernung von
Protease. Im Bereich der Fermentation findet die Bioreaktion statt. Die
Fermentationsbrihe wird dann vom Bioreaktor in eine Adsorptionsflasche gepumpt,
in der die Adsorbenspartikel vorliegen. Nach ausreichender Adsorptionszeit erfolgt
die Separation der magnetischen PGA Partikel aus der Fermentationsbriihe in der
Magnetfeldiberlagerten Zentrifuge. Die adsorbensarme Fermentationsbrihe wird zur
erneuten Bioreaktion zuriick in den Bioreaktor geleitet. Das Verfahren ermdglicht die
Steigerung der Produktionsrate des Mikroorganismus durch Vermeidung von
Produktinhibierung. Mittelfristiges Ziel ist das kontinuierliche Abtrennen von Produkt
oder Stérkomponenten wahrend der Fermentation. Fiir nahere Informationen zum
Verfahren soll auf (Kappler, Cerff et al. 2009) verwiesen werden.

Abbildung 5-7: Prozesskette Selektive Magnetseparation
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Abbildung 5-8: FlieBbild der Selektiven Magnetseparation (Kappler 2008)

Suspensionsvorbereitung

Versuche mit Chemagen Beads und PVAc F5 Beads zur Separation aus wassriger
Suspension werden mit der entsprechenden Zielkonzentration aus VE-Wasser und
einer konzentrierten Bead-Suspension hergestellt. Die Suspension muss mindestens
30min vor Versuchsbeginn angesetzt und durchgehend gerihrt werden, damit sich
ein konstanter Agglomerationszustand und konstante Temperaturen einstellen.
Handelt es sich um eine Abtrennung aus Fermentationsbriihe wird eine auf den
Zielproduktinhalt  abgestimmte = Menge an  Adsorbenspartikel in  die
Fermentationsbriihe eingemischt. Dies kann direkt im Bioreaktor geschehen, oder
aber, wie im oben dargestellten Fall in einer zwischengeschalteten
Adsorptionsflasche. Danach erfolgt die Abtrennung in der Zentrifuge.

Versuchsdurchflhrung

Vor dem Versuchsstart wird die Zentrifuge mit VE-Wasser vorgefillt, um einen
stationaren Strémungszustand einzustellen. Im Anschluss wird auf den Betriebsstrom
umgestellt. Vorversuche haben gezeigt, dass sich nach ca. 3min je nach
Betriebsbedingungen ein stationarer Trennbetrieb einstellt. Der Verlauf der
Abtrennung wird gravimetrisch oder durch Durchflusstribemessung zentratseitig
bestimmt.

Die Betriebsparameter Konzentration, Feldstarke, Drehzahl, Differenzdrehzahl und
Volumenstrom sind variiert worden.

Die Beads missen im Anschluss an die Versuche aus Kostengrinden jeweils
zurickgewonnen und aufgearbeitet werden.
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6. Experimentelle Ergebnisse und Diskussion

6.1. Voruntersuchungen zur Maschinenkonstruktion

6.1.1. HG - Rotorapparatur

Experimentelle  Untersuchungen mit dem HG-Rotor wurden mit dem
ferrimagnetischen Produkt E8706 durchgefihrt. Die Versuche lassen sich in zwei
Schritte unterteilen. Zunéachst erfolgt das Abscheiden von Produkt am Rotor. Danach
werden die abgeschiedenen Partikel durch Anderung der Bedingungen (Feldstarke,
Drehzahl) zum Abschleudern gebracht.

Abbildung 6-1 zeigt den Zusammenhang zwischen der abgeschiedenen
Produktmasse bezogen auf die Trockenprodukteinwaage und der Drehzahl des HG-
Rotors.
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Abbildung 6-1: Am Rotor abgeschiedene Partikelmasse normiert auf zugefiihrte Partikelmasse

Bezogen auf die Anfangsprodukteinwaage kdénnen bei hoher Feldstarke und
niedriger Drehzahl maximal 35% am magnetisierten Rotor abgeschieden werden.
Beim Erhéhen der Rotordrehzahl auf 90min™ sinkt der Anteil der abgeschiedenen
Anfangsmasse bis auf 11% ab. Analoge Verlaufe auf niedriger werdendem
Abscheideniveau sind fur Versuche bei kleineren Feldstarken zu beobachten. Dies
lasst den Schluss zu, dass bei starker werdender Rotation bzw. Differenzdrehzahl
zwischen Rotor und nahezu stationdrer Flissigkeit der Abscheidemechanismus
aufgrund  von hydrodynamischen Widerstandskraften zunehmend versagt.
Insbesondere bei kleinen Feldstarken kann nahezu kein Produkt mehr abgeschieden
werden.
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Im Vergleich dazu stellt Abbildung 6-2 die noch am Rotor zurlickbleibende
Partikelmasse bezogen auf den Anfangszustand dar. Zu Beginn wird bei fur jeden
Versuch konstanten glnstigen Bedingungen fiir die Abscheidung, also niedrige
Drehzahl (22min™") und hohe Feldstirke (0,047T), der Anfangszustand eingestellt.
Danach werden die einzelnen Messpunkte angefahren.
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Abbildung 6-2: Normierte am Rotor verbleibende Partikelmasse als Funktion der Drehzahl

Aus Abbildung 6-2 ist ersichtlich, dass durch Erh6hung der Drehzahl die am Rotor
verbleibende Produkimasse abnimmt. Im Anfangsbereich verlauft diese Abnahme
zundchst linear, scheint dann aber abzuflachen.

Betrachtet man die Widerstandskraft nach Gl. 3-44, so gilt fir den Stokes-Bereich ein
linearer = Zusammenhang zwischen der  Widerstandskraft und  der
Relativgeschwindigkeit zwischen flissiger und fester umstrémter Phase. Unter der
Annahme einer stagnierenden flissigen Phase fuhrt die Erhéhung der Drehzahl zu
einer proportionalen Zunahme der Relativgeschwindigkeit. Die Ablésung der Partikel
erfolgt demnach nicht ausschlieBlich durch die zunehmende Zentrifugalkraft sondern
zu erheblichem Teil auch durch die Zunahme des hydrodynamischen Widerstandes.
Dabei handelt es sich aber eher um ein Ablésen entlang der gesamten radialen
Ausdehnung des Drahtes, als um ein gezieltes Ablésen am Drahtende.

Zur Bestimmung des Stromungszustandes der Fllssigkeit angeregt durch die
Rotation der Matrix sind erste Strdmungssimulationen unter Verwendung des
k-e—~Modelles durchgeflhrt worden. Abbildung 6-3 zeigt qualitativ den Verlauf der
tangentialen Strémungsgeschwindigkeit in verschiedenen Ebenen. Es ist direkt
erkennbar, dass die Stromungsgeschwindigkeit in der Rotorebene erwartungsgeman
am hochsten ist, aber sich bereits in dieser Ebene auch eine
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Differenzgeschwindigkeit einstellt. Die Tangentialgeschwindigkeit fallt in den
entfernteren Ebenen nahezu bis auf null ab.
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Abbildung 6-3: Tangentialgeschwindigkeit in der HG-Rotorapparatur in verschiedenen Ebenen
bei 100min™

Quantitativ ergibt sich daraus folgende Darstellung fur die gezeigten Ebenen.

0,14

—— Rotorebene
— — 15mmunterhalb Rotor
o — — 30mm unterhalb Rotor
E 0,11 A 15mm oberhalb Rotor
%’ —— 30mm oberhalb Rotor L
%’ - - - - Rotorgeschwindigkeit | -~
T o008 :
z, 0,05 A
E —_———
€
2 oo i
’ -~
e R
o T — - -
I~ _ _ -~
-0,01 ‘ ‘ ‘
0 0,005 0,01 0,015 0,02

Radius m

Abbildung 6-4: Tangentialgeschwindigkeitsverlauf ermittelt mittels CFD Simulation bei
100min™

Abbildung 6-4 zeigt den Tangentialgeschwindigkeitsverlauf oberhalb, unterhalb und
in der Drahtebene. Aufgrund der Haftbedingung rotiert die Fllissigkeit am Rotorschaft
mit der Schaftgeschwindigkeit und sinkt an der AuBenwand auf null. Durch den
Rotorschaft kommt es achsnah zu Unterschieden zwischen den Verlaufen tber und
unter dem Rotor. In allen Ebenen zeigt sich eine deutliche Differenzgeschwindigkeit
zwischen FlUssigkeit und Rotor.

Die Stromungssimulation konnte mittels Tangentialgeschwindigkeitsmessungen mit
Laser-Doppler-Anemometrie bestatigt werden.
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Abbildung 6-5: Vergleich der Tangentialgeschwindigkeiten aus CFD-Simulation und Laser
Anemometrie Messung bei 100 min™

Vergleicht man die Simulationsergebnisse mit der berechneten
Tangentialgeschwindigkeit, die sich aus der Drehzahl ergibt, so resultiert eine
erhebliche Differenzgeschwindigkeit zwischen Rotor und Flissigkeit. Uber groBe
Bereiche hinweg kann die Flissigkeit als stagnierend betrachtet werden. Abbildung
6-6 zeigt den resultierenden Widerstandskraftverlauf, der die Magnetkraft sehr
schnell Gbersteigen kann.
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Abbildung 6-6: Anstieg der Widerstandskraft im Vergleich zur Magnetkraft als Funktion des
Radius fiir E8706 bei 100 min-1, xso=1um, AB=200T/m, B=0,047T
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Experimentell kann man den Einfluss der Widerstandskraft auch durch Erhéhung der
Viskositat nachweisen. Mit der Viskositatsdnderung wird nach Gleichung Gl. 3-48 die
Widerstandskraft verandert.

Abbildung 6-7 zeigt das Abléseverhalten bei mittlerer und hoher Feldstarke far
verschiedene Viskositaten. Es ist deutlich zu erkennen, dass sich die am Rotor
verbleibende Produktmenge bei héherer Viskositat verringert. Im Falle der mittleren
Feldstarke fallt die Abnahme entsprechend stérker aus.
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Abbildung 6-7: Normierte am Rotor abgeschiedene Masse bei verschiedenen Viskositéaten,
links: bei 0,028T, rechts: bei 0,047T

Die HG-Rotorversuche haben gezeigt, dass eine Abtrennung mit einer rotierenden
magnetischen Matrix mdglich ist. Sowohl das magnetische Abscheiden von Partikeln,
als auch der Abschleudervorgang haben jedoch darauf hingewiesen, dass beim
Betrieb im stehenden Becher oder durchstrémten Rohr die Widerstandskraft eine
entscheidende Rolle spielt. Sie fUhrt zur verminderten Abscheidung und zum 6&rtlich
undefinierten Abschleudern und muss als solche in einer Folgeapparatur vermieden
werden. Als Fazit bedeutet dies, dass die FlUssigkeit idealerweise den gleichen
Tangentialgeschwindigkeitsverlauf aufweisen sollte wie die magnetische Matrix.
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6.2. Voruntersuchungen HG-Zentrifuge

Im Vorfeld der eigentlichen Versuche zur Abtrennung magnetischer Partikel konnten,
wie im Folgenden dargelegt, durch Voruntersuchungen mit reinem und geféarbtem
Wasser grundlegende Eigenschaften der Zentrifuge ermittelt werden.

6.2.1. Grenzflachenparabel

Bei c-Werten kleiner 500 kann nicht mehr von einer Zylindermantelflache als
Grenzflache der Lufttrombe ausgegangen werden, vielmehr handelt es sich wie
bereits erdrtert, um einen Rotationsparaboloiden mit der Rotationsachse der
Zentrifuge als Symmetrieachse.

Die Projektion des Paraboloids in den 2-dimensionalen Raum, wie in Abbildung 6-8
dargestellt, kann mit folgender Gleichung beschrieben werden.

2

Gl. 6-1

z2(r)= r’+Z,

2-g
Berechnet man das Volumenintegral von Gl. 6-1 durch Rotation so ergibt sich zur
Beschreibung des Luftvolumens im Inneren der Zentrifuge folgende Gleichung.

R
Vour =IdV =7
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S —y %

@*> R? } Gl. 6-2
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r’ -Z’(r)dr=7Z-R2{—-T+ZS

Abbildung 6-8: links: Kraftegleichgewicht an einer parabelféormigen Grenzflache zwischen
Wasser und Luft in einem rotierenden System; rechts: reale Phasengrenze bei 1000min"*

Zwar ist Zs in der realen Zentrifuge nur schwer zugénglich, jedoch ist eine
Randbedingung von Gl. 6-1 bei Vernachlassigung einer Flussigkeitsiberh6hung die
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Position des Uberlaufwehres. Somit kann diese fiir verschiedene Drehzahlen bzw.
Winkelgeschwindigkeiten geldst werden.

Die entsprechende Form der Grenzflache wird sich jedoch nur einstellen, wenn die
Tangentialgeschwindigkeit linear von der Rotationsachse zur Innenwand des
auBeren Bechers bis auf die Wandtagentialgeschwindigkeit ansteigt, also wenn
Starrkérperrotation vorliegt.

Die optische Bestimmung der Lage der Grenzflachenparabel erlaubt daher eine
quantitative Bestimmung des Tangentialgeschwindigkeitsverlaufes. Abbildung 6-9
dokumentiert die Ergebnisse der Berechnung und der Experimente. Die
experimentell bestimmten Phasengrenzen im optisch zuganglichen Bereich der
Zentrifuge stimmen weitestgehend mit den berechneten Phasengrenzen nach Gl. 6-1
und Gl. 6-2 Uberein. Den berechneten Phasengrenzen liegt die Annahme der
Starrkdrperrotation zugrunde. Die experimentellen Ergebnisse rechtfertigen diese
Annahme.
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Abbildung 6-9: Vergleich der Position der gemessenen, analytisch berechneten und mittels
CFD simulierten Grenzflache zwischen Wasser und Luft fiir verschiedene Drehzahlen

6.2.2. Tintenversuche

Zur weiteren Beschreibung des Strdmungszustandes wurden Farbungsversuche
durchgefihrt. Dazu wurde in den Feedstrom der Zentrifuge ein Tintenimpuls
gegeben, die Verteilung der Tinte im |Inneren der Zentrifuge mittels
Videoaufzeichnung festgehalten und ausgewertet (siehe Abbildung 6-10).
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Abbildung 6-10: Zeitlicher Verlauf der Tinteneinstrémung in den Rotor der Zentrifuge bei
1000min™ (gedrehte Ansicht, Zulauf von links)

In Abbildung 6-10 ist die Strémungssituation im stationaren Betrieb der Zentrifuge
durch Anfarben des Zulaufs sichtbar gemacht. Bereiche dunkler Violettfarbung
entsprechen einer hohen axialen Strdmungsgeschwindigkeit, gering oder nicht
angefarbte Bereiche sind kaum oder nicht durchstrémt bzw. auch durch Diffusion
verfarbt. Die Darstellung zeigt eine schnelle Dunkelfarbung im Bereich der
Phasengrenze, im Vergleich zum Versuch ohne Tinte. Verfolgt man das Muster radial
weiter, so ist zu erkennen, dass darauf ein Bereich langsamerer axialer Strémung
folgt, an den sich wiederum ein Bereich schnellerer Axialstrdmung anschliet. Im
weiteren zeitlichen Verlauf ist auBerdem feststellbar, dass im Bereich unterhalb des
inneren Konus, durch den die Fllssigkeit Gber das Wehr abflieBt, nahezu keine
Strdmung auftritt.

Aus dem anfénglichen zeitlichen und rdumlichen Verlauf der Tintenstrémung konnten
folgende Strdmungsgeschwindigkeiten und Schichtdicken der Grenzschichtstrémung
flr verschiedene Schnittebenen bestimmt werden. Dabei wurde nur die Schichtdicke
der strdmenden Schicht nahe der Phasengrenze betrachtet. Abbildung 6-11 und
Abbildung 6-12 zeigen die Ergebnisse fiir 500min™ und 1000min™.
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Abbildung 6-11: Grenzschichtdicke und Geschwindigkeit bei 500 min™
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Abbildung 6-12: Grenzschichtdicke und Geschwindigkeit bei 1000 min™

Die Darstellung zeigt deutlich die Unterschiede in der Ausbildung der strébmenden
Unterschicht bei 500min™ und 1000min™'. Bei 500min™ bildet sich zunachst eine
relativ dicke, leicht diffuse Unterschicht. Diese scheint sich im weiteren Verlauf
wieder einzuschniren, was sich auch durch die Beschleunigung der strdmenden
Schicht ab ca. 28mm zeigt.

Bei 1000min™ bleiben im Gegensatz dazu die Schichtdicke und die Geschwindigkeit
nahezu konstant. Die Schicht ist deutlich dinner und strémt im Durchschnitt etwas
schneller als bei 500min'. Eine genaue Bestimmung der Strémungs-
geschwindigkeiten bei kleinen axialen Positionen ist optisch nur schwer méglich, da
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insbesondere auch durch die radiale Verteilung des Zulaufstroms Tinte im
Einlaufbereich nach auBen transportiert wird und die Sicht auf die
Grenzschichtstrémung blockiert. Die gemessenen Dicken und Geschwindigkeiten
sind daher im Einlaufbereich bis ca. 10mm unzuverlassig. Aufschluss kann aber eine
Stromungssimulation geben, auf die an spaterer Stelle eingegangen wird.

6.2.3. Magnetfeld im Bereich der Drahtmatrix

Zur Untersuchung des Magnetfeldes im Bereich der Matrix sind zum einen
Messungen mit einer Hall-Sonde durchgefihrt worden, zum anderen sind
Simulationsprogramme wie Terra Analysis™ Quickfield 4.0 und Comsol Multiphysics
3.3 genutzt wurden.

Abbildung 6-13 zeigt die axiale Komponente (z - Richtung) fir verschiedene
Positionen oberhalb der ersten Drahtebene gem&n der Orientierungsdarstellung bei
einem maximalen Spulenstrom von 40A zwischen und direkt Gber den Drahten.

Es ist zu erkennen, dass die Feldstarke sowohl zwischen, als auch Gber den Drahten
mit dem Radius zunimmt. Die Ursache dafir ist der radiale Gradient des
Magnetfeldes, der sich bei solch groBen Bohrungen ohne immensen Aufwand nicht
vermeiden lasst. Das Magnetfeld Gber den Drahten steigt bis zum Drahtende stark an
und fallt dann rapide bis auf das Niveau des Hintergrundfeldes bzw. des Feldes
zwischen den Drahten ab. Ausgehend vom Fall des unendlichen Drahtes stellt das
Ende des Drahtes nun nicht mehr nur eine Stérung in zwei Raumrichtungen dar,
sondern auch in die Dritte. Dies flhrt zu einer weiteren Erhéhung des Gradienten.
Besonders ausgepragt kann dies im Abstand 0,5mm beobachtet werden. Bei groBer
werdendem Abstand fallt die Verstarkung des Hintergrundfeldes durch die
Polarisation des Drahtes nur noch gering aus.
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Abbildung 6-13: links: Hall-Sondenmessung der z-Komponente der Feldstarke in
verschiedenen Absténden zur Drahtebene tiber dem Draht und zwischen den Drahten, rechts:
Darstellung der Messebenen

Mit kleiner werdenden Spulenstromen nimmt die Hintergrundfeldstarke ab. Dies flihrt
zur Verminderung der Drahtpolarisation und damit, wie in Abbildung 6-14 dargestellt,
zur Abnahme des Unterschiedes der axialen Komponente des Feldes tber und
zwischen den Dréahten.
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Abbildung 6-14: links: Hall-Sondenmessung der z-Komponente der Feldstéarke bei
verschiedenen Spulenstrémen 0,5mm liber der Drahtebene iiber dem Draht und zwischen den
Drahten
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Abbildung 6-15links zeigt die Auswirkung der Matrix im Vergleich zum
Hintergrundfeld, sowie das Ergebnis der Quickfieldsimulation des Hintergrundfeldes.
Es ist deutlich zu erkennen, dass die Simulation gut mit der Hallsondenmessung des
Hintergrundfeldes Ubereinstimmt. Flr den Fall mit Matrix kommt es zwischen den
Drahten im Bereich kleiner Radien, also kleinem Abstand zwischen den
benachbarten Drahten einer Ebene, zur Reduktion der axialen Feldkomponente
unterhalb des Niveaus des Hintergrundfeldes. In diesem Bereich beeinflussen sich
die Drahtfelder offensichtlich gegenseitig. Im weiteren Verlauf bei groBem Abstand
zum benachbarten Draht bleibt diese Wechselwirkung aus und das Feld zwischen
den Dréahten gleicht im Wesentlichen dem Hintergrundfeld. Direkt Gber den Drahten
steigt die Feldstarke erwartungsgemafB stark an. Aus Abbildung 6-15rechts wird
deutlich, dass sowohl die Quickfieldsimulation als auch die analytische Berechnung
gemaB Gl. 3-34 bis Gl. 3-37 nicht in der Lage sind, die mittels Hall-Sonde
gemessenen Feldstarken im Umfeld eines Drahtes treffend wiederzugeben. Die
Quickfieldsimulation kann aufgrund ihrer rotationssymmetrischen Betrachtungsweise
nur eine Scheibe simulieren, unterschéatzt daher die Feldstarke meist und gibt nur an
den Scheibenrdndern hohe Gradienten wieder. Die analytische Berechnung
Uberschétzt die Feldstarke im ausgedehnten Bereich des Drahtes, unterschatzt diese
aber zum Ende des Drahtes. Annahme bei der Berechnung ist der unendlich
ausgedehnte Draht. Zur Abschatzung sind beide Modelle nultzlich, zur genauen
Berechnung sollte jedoch die Messung herangezogen werden.
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Abbildung 6-15: links: Vergleich von Hintergrundfeld mit Messung mit und ohne Matrix, rechts:
Vergleich von Messung und Berechnungsmethoden

Abbildung 6-16 zeigen, dass es je nach radialer Position zu mehr oder weniger
starker Uberlappung der axialen Feldkomponente beim Durchlaufen der drei
Drahtebenen kommt. Bei 10mm radiale Position sind die bei 5mm, bei 13mm und bei
21mm axiale Position verstarkten Bereiche des Hintergrundfeldes deutlich zu
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erkennen, wahrend im Bereich zwischen den Drahten bei Omm, 8mm und 16mm die
Abschwachung dominiert. Mit gréBer werdendem Radius sind die Extrema weniger
stark ausgepragt, bis schlussendlich bei 28mm keine Uberlappung der einzelnen
Drahtfelder mehr vorliegt und der Verlauf dem des Hintergrundfeldes entspricht.
Partikel, die in diesem Bereich die Drahtebenen passieren, werden nicht am Draht
abgeschieden, da das Feld zu geringe Gradienten aufweist. Um eine hohe
Abscheidewahrscheinlichkeit zu erreichen, sollte die Abscheidung in Bereichen
gréBerer Drahtflachendichte stattfinden. Eine Schichtenstrémung ist aus diesem
Grund zu bevorzugen.
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Abbildung 6-16: Vergleich von Messung und Berechnung des Hintergrundfeldes an

verschiedenen radialen Positionen zwischen den Drahten

Zur Veranschaulichung ist in Abbildung 6-17 ein Segment der Drahtmatrix als
Ergebnis einer Comsol-Simulation bei 50A dargestellt. Direkt an der Drahtoberflache
(links) bilden sich sehr hohe Gradienten aus, wie an den steilen Flanken des
Feldverlaufes leicht zu erkennen ist. Bei kleinen Radien kann nun auch die
Uberlagerung der Flanken beobachtet werden. Bereits in einem Abstand von 4mm
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(rechts) ist die Modifikation des Hintergrundfeldes durch die Drahtmatrix kaum noch
auszumachen.
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Abbildung 6-17: Feldverlauf, links: an der Drahtoberflache, rechts: 4mm oberhalb der
Drahtebene simuliert mit Comsol Multiphysics (Spulenstrom 40A)

Der maximale Gradient an der Oberflache des Drahtes bzw. als Funktion des
Abstandes kann nach GI. 3-37 leicht abgeschéatzt werden. Das Ergebnis dieser
Abschétzung ist in Abbildung 6-18 fir verschiedene Drahtstarken aufgetragen und
kann bei der Auslegung von Matrizen hilfreich sein. Fir dinner werdende Dréhte
kann zwar der Gradient Uberproportional gesteigert werden, jedoch muss gleichzeitig
die Drahtflachendichte erhéht werden, da der anfanglich héhere Gradient mit
steigendem Abstand schneller gegen null geht. Die Reichweite der Feldverzerrung
nimmt also mit kleiner werdendem Drahtdurchmesser ab.

100000
—— ax. Gradient an Drahtoberflache f(r)
—— ax. Gradient Tmmf(a)
ax. Gradient 0,5mmf(a)
10000 1 — — ax. Gradient 0,25mmf(a)
i — — ax. Gradient 0,125mmf(a)

£ I\ — - - linearisierter radialer Gradient

F 1000 -

€

Q

k]

_% 100 -

10 A

Abstand a bzw. Drahtradius r mm

Abbildung 6-18: Feldgradient als Funktion des Drahtdurchmessers und als Funktion des

Abstandes vom Drahtzentrum
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6.2.4. Abgrenzung der Separationsmechanismen

Es muss im Verlauf der Untersuchungen zwischen drei Trennmechanismen
unterschieden werden. Zum einen kommt es zu einer Trennung nach der Dichte
durch Zentrifugalabscheidung, des Weiteren werden magnetische Partikel aufgrund
des radialen Gradienten des Magnetfeldes abgeschieden. Der wichtigste
Abscheidemechanismus schlieBlich ist bedingt durch HGMS-Magnetkréfte
hervorgerufen durch die Drahtmatrix. Je nach Produkt kénnen die jeweiligen
Mechanismen verschiedene Anteile am Gesamtabscheidegrad haben. Dies wird
erheblich durch die Magnetisierungseigenschaften, die PartikelgréBe und die
Partikeldichte beeinflusst.

Abbildung 6-19 zeigt den Gesamttrenngrad flr drei Experimente jeweils Uber der
Zeit. Exp | ist die Abscheidung bei installierter Matrix und eingeschaltetem Feld. Exp
Ila wurde ohne Matrix, aber bei eingeschaltetem Feld durchgefihrt, wahrend Exp Ilb
die Verhaltnisse bei reiner Zentrifugalabscheidung wiedergibt.

100% ~

Nl el
e —

85% -

Exp lla

70% -

Abscheideeffizienz %

— Megretfeld + Matrix

Megnetfeld
— Zenirifugation Exp llb

55% \ \ \ \
0 3 6 9 12 15 18 21 24 27
Zeit min

Abbildung 6-19: Abgrenzung der einzelnen Abscheidemechanismen mittels Lichttransmission
am Zentratstrom am Beispiel Chemagen-Partikel

Unter der Annahme einer Schichtenstromung gelten Partikel als abgeschieden, wenn
diese aus der axial stromenden Schicht in die stationare Schicht sedimentieren und
die Zentrifuge nicht mit dem Zentrat verlassen.

Nimmt man an, dass bei reiner Zentrifugalabscheidung und ausreichender
Verdinnung nur die Partikel mit einer PartikelgroBe gr6Ber der TrennkorngréBe Xtz
abgeschieden werden, so folgt fir die Abscheidung in Exp lla bei eingeschaltetem
Feld, dass nun auch Partikel kleiner der TrennkorngréBe xtz abgeschieden werden
muassen. Wenn nun Partikel kleiner xtz magnetisch abgeschieden werden, so werden
Partikel gréBer xtz nach GI. 3-13 ebenfalls mit héherer Wahrscheinlichkeit
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magnetisch und nicht mehr durch Zentrifugalkraft abgeschieden. Daraus folgt, dass
bei zugeschaltetem Magnetfeld der Anteil der durch Zentrifugalabscheidung
abgeschiedenen Partikel kleiner wird.

Es handelt sich also um konkurrierende Abscheidemechanismen. Im Falle der
Abscheidung mit Matrix ist daher davon auszugehen, dass die Partikel zwar in der
Einlaufzone durchaus je nach Dichte von der Zentrifugalkraft und der Magnetkraft
aufgrund des radialen Gradienten beeinflusst werden. Beim Eintreten in den
Einfangradius des Drahtes werden sie dann aber durch die HGMS-Magnetkraft
abgeschieden werden. Die in Abbildung 6-19 und Abbildung 6-20 dargestellten
Trenngrade kommen demnach nicht durch additive Mechanismen zustande. Bei den
in diesem Teilversuch verwendeten Konzentrationen kann eine magnetisch
induzierte Agglomeration der Partikel nahezu ausgeschlossen werden.

100%
93,1%

90% A

80,4%

80% -

70% A
64,2%

Abscheideeffizienz %

60%

50% ‘ ‘
reine Zentrifugation Megretfeldohne  Magnretfeld mit Matrix
Matrix

Abbildung 6-20: Abscheideeffizienz bei verschiedenen Betriebsmodi fiir Chemagen-Partikel in
Wasser (Drehzahl 1500 min'1; Feldstérke 0,15 T; Konzentration 1g/l; Durchsatz 10l/h).
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6.3. Vorgange an der Draht-Matrix

Entscheidend fur den Trenngrad sind die Vorgange an der magnetischen Matrix bzw.
am einzelnen Draht der Matrix. Insbesondere das Einfangen der Partikel und der
Transport der Partikel auf dem Draht sind hochkomplexe Vorgange. Nachfolgende
Abbildung zeigt die reale Partikelabscheidung an der Matrix nach einem
Abscheideversuch.

Abbildung 6-21: Chemagen-Partikelablagerung nach Abscheideversuch, links: Foto,
rechts: REM

Der dargestellte Zustand entspricht dem  Gleichgewichtszustand. Das
Ablagerungsprofil  ist nahezu identisch an jedem Draht. Ist der
Gleichgewichtsbetriebszustand noch nicht erreicht, weisen die einzelnen Ebenen
anféanglich noch Unterschiede in ihrem Ablagerungsprofil auf, die im
Gleichgewichtszustand verschwinden. Bei vollstandiger tangentialer
Vorbeschleunigung von Partikeln und FlUssigkeit misste sich nach Abbildung 3-17
das longitudinale Ablagerungsprofil einstellen, also eine Ablagerung nur auf der
Anstromseite der Drahtmatrix. Abbildung 6-21links zeigt aber auch eine erhebliche
Ablagerung auf der Abstrdmseite, sodass anzunehmen ist, dass auch transversale
Komponenten aufgrund der Rotation eine Rolle spielen kénnen. AuBerdem befindet
sich die Unterseite im Strémungsschatten der Oberseite. Bei den hier vorliegenden
geringen Strémungsgeschwindigkeiten kdénnen daher auch Partikel, die die
Drahtebene bereits passiert haben, an der Unterseite des Drahtes abgeschieden
werden. Die Auswirkungen des Strémungsschattens sind auch an der Dicke der
Ablagerung direkt am Ubergang vom blanken Draht zum partikelbehafteten Draht im
Phasengrenzbereich zu erkennen. Wahrend auf der Anstromseite eine dinne
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Schicht vorliegt, die langsam ansteigt, stellt sich auf der Abstrémseite eine konstante
Schichtdicke ein.

Die jeweilige Menge der im Gleichgewicht an der Matrix abgeschiedenen
Partikelmasse ist dabei im Wesentlichen eine Funktion der Drehzahl und der
Magnetfeldstarke, aber auch hydrodynamische Krafte spielen eine Rolle. Mittels
Laserabstandsmessung konnte das Ho&henprofil der Abscheidung in der ersten
Ebene auf der Oberseite bestimmt werden (Chen, Smith et al. 2008).

Abbildung 6-22 zeigt das Héhenprofil bei 1000min™ bei verschiedenen Feldstarken.
Das Hoéhenprofil beginnt an der Phasengrenze und steigt mit zunehmendem Radius
bis zum Maximum kurz vor dem Ende des Drahtes an, um dann bis auf null
abzufallen. Mit zunehmender Feldstdrke nimmt auch die Hoéhe des
Ablagerungsprofils zu. Ursache sind die hdheren attraktiven Magnetkrafte bei
konstanten Zentrifugalkraften. Auch die hdheren interpartikularen Magnetkrafte
tragen zur Erhdéhung des Profils bei. Grundsatzlich korreliert der Verlauf des
Hoéhenprofils mit dem Verlauf des Magnetfeldes Gber dem Draht.

— 0,25T 1000 min-1 30min
—0,2T 1000 min-1 30min

0,15T 1000 min-1 30min

5 10 15 20 25

radiale Position mm
Abbildung 6-22: Radiales Hohenprofil der Partikelablagerung bei verschiedenen Feldstarken
nach 30min Versuchszeit (Konzentration 1g/l)

Abbildung 6-23 zeigt die Anderung des Héhenprofils mit der Drehzahl. Mit steigender
Zentrifugalkraft und konstanter Magnetfeldstarke kommt es zur starken Abnahme der
Hoéhe der Ablagerung. Das Kréaftegleichgewicht, welches die Lage der
Gleichgewichtspartikelschicht festlegt, verlagert sich dementsprechend naher an die
Drahtebene.
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Abbildung 6-23: Radiales Hohenprofil der Partikelablagerung bei verschiedenen Drehzahlen
und bei konstanter Feldstarke nach 30min Versuchszeit (Konzentration 1g/l)

Die Abscheidung der Partikel an der Matrix unterliegt bis zum Erreichen des
Gleichgewichtszustandes einer Kinetik. Der zeitliche Verlauf dieses Vorganges ist in
Abbildung 6-24 dargestellt. Innerhalb von 3 Minuten kommt es zur Ausbildung einer
Schicht von ca. 1,5mm, die mit langerer Versuchszeit schnell zunimmt. An der
Phasengrenze, wo die meisten Partikel auf den Draht treffen, ist der
Gleichgewichtszustand bereits nach weniger als 3min erreicht. Bereits nach ca.
10min ist auch fir den Rest des Drahtes ein Zustand erreicht, der nahezu identisch
mit dem Gleichgewichtszustand ist. Bei hdheren Feldstdrken und hdheren
Konzentrationen ist zu erwarten, dass dieser Vorgang noch schneller ablauft. Nach
Abbildung 6-19 geschieht dies bei héheren Feldstarken bereits in den ersten drei
Minuten, danach befindet sich das Fotodiodensignal fir die Durchlichtmessung der
ablaufenden FlUssigkeit bereits im Gleichgewicht. Da die Matrix vor Erreichen des
Gleichgewichts zusatzlich Partikel aufnimmt, liegt zu Beginn der Messung die
Abscheiderate Uber der Gleichgewichtsabscheiderate.
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— 40min 0,15T 1000min-1
4.5 — — 30min0,15T 1000min-1
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Abbildung 6-24: Radiales Héhenprofil der Partikelablagerung bei konstanter Feldstérke fiir
verschiedene Versuchszeiten (Konzentration 1g/l)

Die nachfolgende Abbildung zeigt die Anderung der Profilhdhe bei 22mm uber der
Zeit bei 0,15T und 1000min'. Es ist deutlich zu erkennen, dass der
Gleichgewichtszustand bei diesen Einstellungen bei maximal ca. 2,6mm liegt.

4

—=—-0,15T 1000min-1

3,5 A

31

25 1

£
5

0 10 20 30 40 50

Zeit min
Abbildung 6-25: Hohe bei 22mm radiale Position bei 0,15T und 1000min™ Giber der Zeit
(Konzentration 1g/l)

Tragt man die Masse der Partikel auf, die Gber der Zeit jeweils am Draht und an der
Wand des Zentrifugenbechers abgeschieden wurden, so erhalt man Aufschluss Uber
die Mechanismen der Abscheidung.
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—— Wand
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o Gesamt o
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Zeit min
Abbildung 6-26: Vergleich der an der Zentrifugenwand und der Matrix abgeschiedenen
Partikelmasse liber der Zeit (Konzentration 1g/l, 0,15T, 1000min")

Abbildung 6-26 zeigt, dass sich der Hauptanteil der abgetrennten Partikel vor
Erreichen der Gleichgewichtsprofilhéhe im Wesentlichen an der Drahtmatrix befindet.
Wahrend die Zunahme der am Draht abgeschiedenen Partikelmasse im zeitlichen
Verlauf stetig abnimmt, steigt die an der Wand gesammelte Partikelmasse stetig an.
Im Gleichgewicht ist sie nur um den Betrag der am Draht befindlichen Partikelmasse
parallel zur Gesamtabscheidung verschoben. Dies deutet darauf hin, dass es
zumindest im Gleichgewicht zu einem stetigen Partikeltransport auf dem Draht
kommen muss.

In Videoaufnahmen konnte gezeigt werden, dass sich stédndig oder intervalweise
Partikel an den Drahtspitzen ablésen und in Richtung Wand abgeschleudert werden.

Diese Erkenntnis wird auch durch Simulationsergebnisse einer Forschungsarbeit des
Massachusetts Institute of Technology bestatigt (Chen, Smith et al. 2008). Die
Simulation nutzt ein DEM-Modell der hier vorgestellten Zentrifuge, welches drei
diskrete Transportmechanismen identifiziert hat:

1. Restrukturierung von Partikelketten
2. Bruch von Partikelablagerung
3. FestkOrpergleiten
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Friction %

S=n/3—>m/2

Abbildung 6-27: Schematische Darstellung der einzelnen Transportmechanismen

Fir den zuvor betrachteten Fall schlagt (Chen, Smith et al. 2008) vor, dass es
oberhalb einer statischen Schicht zur Ansammlung von Partikeln kommt. Bei einer
kritischen Héhe kommt es zum Strukturbruch und die Partikelansammlung gleitet in
Hohe der statischen Schicht in Richtung der wirkenden Zentrifugalkraft ab. Es
handelt sich demnach um eine Uberlagerung aus Mechanismus zwei und drei. Der
Vergleich mit der Messung, geben die Autoren an, zeigt, dass die gemessene
statische Schichtdicke und die simulierte kritische Schichtdicke sehr eng
zusammenliegen.
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6.4. Trennversuche und ihre Einflussparameter an der HG-Zentrifuge

6.4.1. Einfluss der Drehzahl auf die Abtrennung

Wie in herkdmmlichen Zentrifugationsprozessen hangt die Abscheiderate der
Zentrifugation ohne externes magnetisches Feld von der Zentrifugalbeschleunigung
ab. Je hdéher die Drehzahl desto gréBer wird die auf die Partikel wirkende
Zentrifugalkraft. Da es sich hier um polydisperse Systeme handelt, verschiebt sich
die TrennkorngréBe mit steigendem c-Wert hin zu kleineren KorngréBen.

Abbildung 6-28 zeigt den Zusammenhang zwischen Drehzahl bzw. c-Wert und
Abscheiderate. Wie zu erwarten ist, wird das Produkt G2756 mit Dichte 5,1 g/cm?3
und einer mittleren PartikelgroBe von 4,2 um deutlich besser abgeschieden, als die
polymeren Partikelsysteme. Die Abscheidung erreicht ohne Magnetfeld bereits ca.
96%. Bei den PVA- und PVAc-Partikeln liegt der Trenngrad bei 22-32% bei
niedrigem c-Wert und steigt bei héheren c-Werten z.B. auf ca. 62% fir die F5 PVAc-
Partikel.
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Abbildung 6-28: Verlauf der Abscheideeffizienz bei verschiedenen Drehzahlen ohne Magnetfeld

6.4.2. Einfluss der Feldstarke auf die Abtrennung

Neben der Erhéhung der Zentrifugalkraft zur Verbesserung des Trenngrades kann
bei magnetischen Partikeln auch ein geeignetes magnetisches Feld zur Erhéhung
der Abscheidung fluhren. Insbesondere bei Suspensionen mit magnetischen und
nicht-magnetischen Komponenten, von denen nur die magnetische Komponente
abgetrennt werden soll, kann die Uberlagerung des Feldes zu héheren Trenngraden
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bei niedrigerer oder gleicher Zentrifugalbeschleunigung flhren. Neben dem
Trenngrad kann so auch die Selektivitat der Abtrennung erhéht werden.

Vergleicht man den Einfluss von PartikelgroBe und Magnetisierungseigenschaften
bei konstanter Magnetfeldstarke, so ergibt sich nach Gl. 3-13 eine Zunahme der
Magnetkraft mit der 3. Potenz mit dem Partikeldurchmesser und linear mit der
Magnetisierung.

Bei konstantem Feldgradienten ist dies auch ein MaB flir die Abtrennbarkeit der
Partikel im inhomogenen Magnetfeld. Nachfolgende Abbildung zeigt den Vergleich
der Partikelsysteme hinsichtlich Mdp3.
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1,0E+01 L 1,0E-13
1,0E+00 | | 1,0E-15

F5 Chemagen G2756 MagSilica PGA

Abbildung 6-29: Klassierung der Produkte in Abtrennbarkeit durch magnetische
Separationsverfahren mittels magnetischer Beweglichkeit und Produkt aus
Sattigungsmagnetisierung und 3. Potenz der PartikelgréBe

Die experimentelle Bestatigung ist in Abbildung 6-30 und Abbildung 6-31 dargestellt.
Ausgehend von der reinen Zentrifugation ist bei den superparamagnetischen
Produkten bereits bei geringen Feldstarken von unter 0,1T ein starker Anstieg des
Trenngrades zu beobachten. Im weiteren Verlauf flacht dieser Anstieg ab und
maximale Trenngrade von ca. 97% werden erreicht.



6 Experimentelle Ergebnisse und Diskussion 107

100%
N Db i

90% A

80% A

70% A

60% |

X

50% -

o - Chemagen dreistufige Matrix 500 1/min
---m-- Chemagen dreistufige Matrix 685 1/min
30%

i ---&-- Chemagen dreistufige Matrix 1000 1/min

Abscheideeffizienz %

200/0 T T T T T T T
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30 0,35

Magnetische Flussdichte T

Abbildung 6-30: Abscheideeffizienz fiir Chemagen-Partikel bei verschiedenen Drehzahlen als
Funktion der magnetischen Flussdichte B bei 10l/h Zulaufvolumenstrom und 2g/I
Konzentration.
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Abbildung 6-31: Abscheideeffizienz fiir F5-Partikel bei verschiedenen Drehzahlen als Funktion
der magnetischen Flussdichte B bei 10l/h Zulaufvolumenstrom und 2g/l Konzentration.
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Abbildung 6-32: Abscheideeffizienz fiir G2756-Partikel bei verschiedenen Drehzahlen als
Funktion der magnetischen Flussdichte B bei 10l/h Zulaufvolumenstrom und 2g/l
Konzentration.

Bei genauerer Betrachtung der einzelnen Produkte ist zu erkennen, dass das
paramagnetische Produkt G2756 (Abbildung 6-32) durch ein zugeschaltetes
Magnetfeld nicht besser abgetrennt werden kann. Ursache hierfir ist die sehr geringe
Magnetisierbarkeit des Produktes, die bei Benutzung der Matrix mit 1mm Drahtstérke
nicht ausreicht, um die zur Abscheidung notwendige magnetische Kraft zu erzeugen.
Abbildung 6-33 zeigt den Verlauf des Einfangradius mit steigender Feldstérke fir die
verschiedenen Produkte. In die Berechnung gehen die Partikelgr6Ben nach Tabelle
4-2 ein. Effekte hervorgerufen durch interpartikulare Wechselwirkungen, wie
Koagulation, gehen nicht in die Berechnung ein. Die F5-Partikel haben aufgrund
ihres grOBeren Primarpartikeldurchmessers rechnerisch einen etwas groBeren
Einfangradius als die Chemagen-Partikel. Experimentell konnte aber bestéatigt
werden, dass die Abscheidung der Chemagen-Partikel bei héheren Feldstarken
vergleichbar oder sogar minimal besser ist, was mit der engeren
PartikelgréBenverteilung  zu  begrinden ist.  Trotz  gleichen  mittleren
Partikeldurchmessers kann sich bei unterschiedlich breiter Verteilung bei sonst
identischen Partikelfraktionen in der Realitdt ein unterschiedlicher Einfangradius
einstellen, da der Partikeldurchmesser nicht linear in Gl. 3-39 eingeht. Beim
paramagnetischen Produkt flhren selbst hohe Feldstérken nicht zur Ausbildung
eines Einfangradius und damit auch nicht zur Erhéhung der Abscheideeffizienz durch
Zuschalten eines Magnetfeldes.
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Abbildung 6-33: Einfangradius als Funktion der Feldstéarke fiir Drahtdurchmesser 1mm und
konstanter Anstromgeschwindigkeit von 0,02m/s bei 1000min™ und 0,015m/s bei 500min
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Abbildung 6-34: Abscheideeffizienz fiir Chemagen-Partikel bei verschiedenen Feldstarken als
Funktion der Drehzahl bei 10l/h Zulaufvolumenstrom und 2g/l Konzentration unter Verwendung
der dreistufigen Matrix

Bei den Chemagen-Partikeln, die eine der héchsten Sattigungsmagnetisierungen der
untersuchten Produkte aufweisen, ist bei hohen Feldstarken kein Einfluss der
Drehzahl erkennbar. Im Vergleich dazu ist auch die reine Zentrifugalabscheidung
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dargestellt, bei der die Abscheiderate mit der Drehzahl ansteigt. Die
Gesamtabscheidung bei aufgesteuertem Magnetfeld scheint also bereits bei
Feldstarken von 0,25T unabhangig von der Zentrifugalbeschleunigung zu sein. Es
handelt sich im Falle des Produktes Chemagen demnach um eine reine
Magnetseparation der Partikel. Die Zentrifugalkraft dient dem Transport der Partikel
auf dem Draht nach auBen und nicht der Abscheidung.

Ahnliches gilt fir die F5-Partikel. Bei diesen Partikeln ist ebenfalls ab einer
Feldstarke von ca. 0,25T eine Entkopplung des Trenngrades von der
Zentrifugalbeschleunigung zu beobachten. Im Bereich unterhalb dieser Feldstarke ist
immer noch ein Anstieg des Trenngrades mit der Drehzahl zu verzeichnen. Obwohl
der Magnetisierungsverlauf deutlich flacher ist, als bei den Chemagen-Partikeln, wird
dieser durch die hbéhere PartikelgréBe kompensiert. Durch die gréBeren Partikel
steigt aber die reine Zentrifugalabscheidung an, was je nach Trennaufgabe negative
Auswirkung auf die Selektivitat haben kann.
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Abbildung 6-35: Abscheideeffizienz fiir F5-Partikel bei verschiedenen Feldstéarken als Funktion
der Drehzahl bei 10l/h Zulaufvolumenstrom und 2g/l Konzentration unter Verwendung der
dreistufigen Matrix

Sowohl bei F5- als auch bei den Chemagen-Partikeln scheint der Betrieb bei
geringeren Drehzahlen zu einer besseren Abscheidung zu fihren. Ursache daflr
liegt im Strémungsfeld.

Bei den paramagnetischen Partikeln zeigt sich, wie bereits erwahnt, kein Einfluss der
Feldstarke. Die Abscheidung erfolgt ausschlieBlich durch Zentrifugalkréafte.
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Abbildung 6-36: Abscheideeffizienz fiir G2756-Partikel bei verschiedenen Feldstéarken als
Funktion der Drehzahl bei 10l/h Zulaufvolumenstrom und 2g/l Konzentration unter Verwendung
der dreistufigen Matrix

6.4.3. Einfluss der Konzentration auf die Abtrennung

In Voruntersuchungen konnte festgestellt werden, dass die Konzentration vor allem
Uber die magnetisch induzierte Agglomeration Einfluss auf den Abscheidegrad
nimmt. Die Magnetkraft ist nach Gl. 3-13 eine Volumenkraft. GréBere Partikel werden
also starker vom Magnetfeld angezogen als kleinere.

Experimentelle Ergebnisse an einem OGMS - Strémungsteiler (Fankam 2004)
bestatigen dies. Dabei wird ein Feedstrom bekannter Konzentration in einen sich
erweiternden rechteckigen Strémungskanal eingeleitet. Von auBen wirkt ein
inhomogenes Magnetfeld und lenkt die magnetischen Partikel innerhalb des
Strémungskanals ab, so dass sich diese zum Magneten hin aufkonzentrieren. Zwei
Auslasse erlauben das getrennte Sammeln von partikelreicher und partikelarmer
Fraktion. Ein Auszug der Ergebnisse ist in Abbildung 6-37 dargestellt.
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Abbildung 6-37: links: schematische Darstellung einer magnetischen Klassierzelle, rechts:
Abscheiderate fiir Eisenoxid Bayferrox 306 als Funktion des Zulaufvolumenstroms fiir

verschiedene Konzentrationen.

In den Untersuchungen wurde festgestellt, dass bei geringer werdender
Konzentration mit steigender Durchflussgeschwindigkeit ein Punkt erreicht wird, bei
dem die Abscheideeffizienz rapide abféllt. Anschaulich kann dies mit dem mittleren
Abstand zwischen den Partikeloberflachen erklart werden. Dieser folgt aus der
Partikelanzahl pro Volumeneinheit aus der dichtesten Kugelpackung nach Gl. 3-29.
Demnach wird bei steigender Durchflussgeschwindigkeit die Verweilzeit im
Strdmungskanal geringer. Geht dies einher mit einer Verlangsamung der
Flockenbildungskinetik, z. B. durch Erhéhung des Abstandes der Partikel zueinander,
sind durchschnittlich kleinere Flocken vorzufinden, da sich in Reichweite der
attraktiven DLVO-Wechselwirkungen weniger Partikel befinden.

Aus der Anzahlverteilung der PartikelgréBen folgt fir das Produkt E8706 flr
X50,0=0,35um. Aus Gl. 3-29 ergibt sich dann mit der Partikelgesamtanzahl n pro
Volumeneinheit der folgende Verlauf der mittleren statistischen Absténde zwischen
den Partikeln.
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Abbildung 6-38: Anderung des mittleren statistischen Abstands mit der Konzentration fiir

verschiedene Produkte

Der Abstand bei Konzentration 29/l ist im Diagram markiert. Tatsachlich ist dieser
unterschiedlich fiir die Produkte, aufgrund der Ubersichtlichkeit ist aber nur der
minimale Abstand dargestellt.
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Abbildung 6-39: Mittlerer statistischer Abstand im Vergleich zum Potentialverlauf fir
Chemagen-agglomeriert und F5-agglomeriert bei Sattigungsmagnetisierung unter der
Annahme, dass sich die Kompositpartikel magnetisch homogen verhalten.

Abbildung 6-39 zeigt den Vergleich aus Reichweite der DLVO-Wechselwirkungen
berechnet unter der Annahme eines magnetisch homogenen Partikels mit dem
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mittleren  statistischen Abstands nach GIl. 3-29. Diese Betrachtungsweise
vernachlassigt allerdings strdbmungsbedingte Vermischungsvorgange und die
dadurch resultierende lokale und temporare Ungleichverteilung der Partikel.
Berlcksichtigt man, dass die Magnetbeads bei weitem nicht homogen sind, sondern
wie in 3.1 beschrieben lediglich mit magnetischen Nanopartikeln infiltriert sind, folgt
fir die Wechselwirkungsreichweite nach Abbildung 6-39 ein Rickgang auf unter 1pm
fr 100nm Magnetitkristalle. Typischerweise liegen die MagnetitkristallgroBen bei
superparamagnetischen Kompositpartikeln sogar bei unter 15nm, was die Reichweite
der Wechselwirkung noch weiter reduziert. (Barnakov, Yu et al. 2005) bestatigt die
effektive Verringerung des Wechselwirkungspotentials durch starre Coatings der
Magnetitnanopartikel. (Sahu, Choudhury et al. 2006) berichtet aber auch von
Phdnomen wie Superexchange Kopplung, was zur Erhdéhung des
Wechselwirkungspotentials fihren kann, wenn der Partikelabstand ausreichend klein
ist bei hohen Magnetitanteilen in der Polymermatrix. Dabei erhéht sich durch
magnetische ,Wechselwirkungskopplung® mehrerer kleiner Magnetitteilchen die
Reichweite der Wechselwirkung Uber die eines Einzelpartikels hinaus. Mehrere
kleine Partikel verhalten sich dann, wie ein groBes.

Die Auswirkungen der Sedimentationshemmung, die z.B. mit Richardson-Zaki (Stahl
2004) beschrieben werden kann, sind erst ab einem Bereich oberhalb cy>5% zu
berlcksichtigen. Abbildung 6-38 =zeigt die dimensionslose Reduktion der
Sinkgeschwindigkeit durch die stabilisierenden Wechselwirkungen bei Erhéhung der
Konzentration. Insbesondere im interessanten Bereich geringer Konzentrationen ist
die Sinkgeschwindigkeitsdnderung sehr gering im Vergleich zum mittleren
Partikelabstand. Die Sinkgeschwindigkeit wirde nur um ca. 10% abnehmen
zwischen 2-10g/l PVA Partikelsuspension. Im Vergleich dazu fallt der mittlere
Abstand in diesem Bereich um ca. 40% bei den PVAc und beim E8706 sogar um
uber 50%.

Abbildung 6-40 zeigt den Vergleich des mittleren statistischen Abstands mit dem
nach Gl. 3-29 berechneten kritischen Abstand, bei dessen Unterschreiten Flockung
zu erwarten ist. Am Schnittpunkt der beiden Kurven eines Produktes liegt die
kritische Konzentration vor. Demnach ist bei schneller Strémung bei E8706 ab einer
Konzentration von 2,89/l Flockung zu erwarten. Bei den beiden
superparamagnetischen Produkten ist erst ab 6,7g/I bei F5 bzw. 7,19/l bei Chemagen
mit einer Flockenbildung zu rechnen. Beim Verringern der Strdmungsgeschwindigkeit
bzw. Differenzgeschwindigkeit verschieben sich die kritischen Konzentrationen
aufgrund des geringeren hydrodynamischen Widerstandes hin zu kleineren
Konzentrationen. So tritt bei 0,001m/s bei E8706 im gesamten dargestellten Bereich
Flockung auf, bei F5 ab ca. 4g/l und bei Chemagen ab ca. 4,2¢g/I.

Durch turbulente Vermischung, die nicht in Gl. 3-33 berlcksichtigt wird, kann es
dennoch zu leichter Agglomeration kommen.
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Abbildung 6-40: Vergleich des mittleren statistischen Abstands mit dem kritischen Abstand bei

dessen Unterschreitung Flockung zu erwarten ist. Links: bei Geschwindigkeit 0,015m/s, rechts:
bei 0,001m/s

Die Ergebnisse der Monte Carlo Simulation zeigen, dass mit geringer werdender

Partikelkonzentration

auch die durchschnittliche AgglomeratgréBe abnimmt

(Abbildung 6-41). Bei Konzentrationen, die vergleichbar sind mit 2-4g/l (0,1 Vol%)
ergibt sich kaum Agglomeration (Abbildung 6-41unten).
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Abbildung 6-41: Monte Carlo Simulationsergebnisse fiir verschiedene Konzentrationen bei

{=-22mV und x500=0,8um (Magnetisierung 43Amz/kg)
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Abbildung 6-42: Abscheideeffizienz als Funktion der Volumenkonzentration Chemagen-Partikel
bei 0,25T und 1000min™

In der Zentrifuge ergibt sich bei Erh6hung der Konzentration ein leichter Anstieg der
Abscheideeffizienz um 2-3%. Prinzipiell bleiben aber starke Agglomerationseffekte
aus.

Bei starker Agglomeration, wie in Abbildung 6-41oben dargestellt, misste es flr
héhere Konzentrationen zu einer deutlichen Veranderung des Abscheideverhaltens
kommen. Die Unterschiede sind aber im betrachteten Konzentrationsbereich bei
weitem nicht so markant, wie in Abbildung 6-37. Eine markante Erhohung der
Abscheidung durch  Agglomerationseffekte  aufgrund von  magnetischen
interpartikularen Wechselwirkungen ist bei den gangigen Konzentrationen flir die
Selektive Magnetseparation nicht zu erwarten. Fir hdhere Konzentrationen,
insbesondere bei der Magnetfeldiberlagerten Kuchenfiltration berichtet (Eichholz,
Stolarski et al. 2008) aber udber deutliche Verringerung des spezifischen
Kuchenwiderstandes  durch  Strukturierung aufgrund des  magnetischen
Wechselwirkungspotentials. Fur hochverdinnte Suspensionen (2-4g/l) von
Magnetbeads konnte kein starker Einfluss nachgewiesen werden.

6.4.4. Einfluss des Volumenstroms auf die Abtrennung

Die Erhdéhung des Durchsatzes der Zentrifuge ist eine zentrale Aufgabe fir sich
anschlieBende Forschungsprojekte, da insbesondere auch Produkte mit hohen
Durchsatzen in einem spateren kommerziellen Prozess relevant sein kénnen.

Die im Rahmen der Forschungsarbeit entwickelte Zentrifuge lasst wegen der
verwendeten Dichtungen insbesondere beim Ubergang von stehendem zu



118 6 Experimentelle Ergebnisse und Diskussion

rotierendem System im Zulaufbereich hingegen nur eine begrenzte Erhéhung des
Volumenstroms zu.

Im nachfolgenden Schaubild ist erkennbar, dass bei Erhéhung des
Feedvolumenstroms von 10l/h auf bis zu 30I/h die Trennrate von 90% auf 68%
absinkt. Der Grund dafir ist in den sich andernden Strémungsgeschwindigkeiten in
der Zentrifuge zu finden. Mit steigendem Durchsatz muss die axiale
Strdmungsgeschwindigkeit vax der Fllssigkeit in der Zentrifuge ansteigen.

Nach Gl. 3-40 hat der Volumenstrom Uber die Anstrémgeschwindigkeit maBgeblichen
Einfluss auf den Einfangradius.

Stellt man den Einfangradius fur die Chemagen-Partikel ebenfalls im Schaubild dar,
so erkennt man, dass die Verlaufe nahezu korrelieren. Der Berechnung der axialen
Strdmungsgeschwindigkeit liegt Kolbenstrdémung unter Berlcksichtigung der
Lufttrombe zugrunde. Der mit ansteigendem v,y abfallende Einfangradius kann daher
als Haupteinflussparameter flr die Abscheidung bei steigendem Volumenstrom
betrachtet werden.
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Abbildung 6-43: Korrelation zwischen Einfangradius als Funktion des Zulaufvolumenstroms
und gemessener Abscheiderate fiir Chemagen-Partikel bei axialer Durchstrémung der ganzen
Zentrifuge und bei Schichtstrémung

Berechnet man nun den Verlauf des Einfangradius bei Kolbenstrébmung und unter
der Annahme einer Schichtenstrdmung verschiebt sich dieser lediglich hin zu
kleineren Radien. Der grundsatzliche korrelierend abfallende Verlauf bleibt aber
erhalten.

Die Konsequenz fir die Entwicklung durchsatzstarkerer Magnetzentrifugen ist daher
die Kompensation des Einfangradiusverlustes und der einhergehenden Reduktion
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der Einfangflache durch Erhéhung der Drahtanzahl in sinnvoller geometrischer
Anordnung.

6.4.5. Einfluss der Anzahl der Matrix-Ebenen

In gédngigen HGMS-Verfahren kommt meist nicht nur eine Lage der magnetischen
Matrix zum Einsatz, sondern eine Reihenschaltung mehrerer Matrizen. Dabei kdnnen
innerhalb dieser Matrixpackung sowohl die Drahtstarke, als auch die Maschenweite
der Drahtgeflechte variieren. Die Reihenschaltung erhéht zum einen die
Aufnahmekapazitat des HGMS-Filters und zum anderen die Abscheiderate, da man
normalerweise nicht bei 100%iger Einfangflachenabdeckung arbeitet. Die
Abscheiderate berechnet sich dann aus der Abscheiderate der Einzellage nach Gl.
3-41. Partikel, die nicht in der ersten Matrix abgeschieden wurden, erreichen die
zweite Matrix und werden dort mit der Einzelmatrixabscheideffizienz als
Wabhrscheinlichkeit abgeschieden.

Die zuvor diskutierten Ergebnisse wurden mit einer dreistufigen Matrix erzielt. FUhrt
man ahnliche Untersuchungen mit einer einstufigen Matrix durch, ist eine
Verringerung der Abscheideffizienz zu erwarten.
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Abbildung 6-44: Vergleich des Einflusses der Anzahl der Matrixstufen fiir Chemagen und F5-
Partikel bei 685min™

FOr das Produkt Chemagen ist ein deutlicher Unterschied zwischen dem Trenngrad
mit einer Lage und dem Trenngrad mit drei Lagen zu erkennen. Die Effizienz nimmt
um ca. 10% zu.
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Abbildung 6-45: Vergleich des Einflusses der Anzahl der Matrixstufen fiir F5-Partikel bei
verschiedenen Drehzahlen

Bei dem Produkt F5 fallt der Unterschied deutlich geringer aus. Hier wurde nur ein
Unterschied von ca. 3% beobachtet. Die Ursache daflr liegt in der PartikelgréBe
begrindet. Nach Abbildung 6-29 haben die F5-Partikel trotz der geringeren
Magnetisierung wegen ihrer GréBe ein héheres Produkt aus Magnetisierung und
dritter Potenz der PartikelgréBe als die Chemagen-Partikel. AuBerdem ist auch die
Zentrifugalkraft als Volumenkraft in der dritten Potenz abhangig von der
PartikelgroBe und nur linear von der Dichte. Betrachtet man die magnetische
Beweglichkeit, so sind beide Produkte &hnlich. Es ist daher zu erwarten, dass sich
die Zentrifugalkraft starker auf die F5-Partikel auswirkt, als auf die Chemagen-
Partikel. Ein gréBerer Teil der F5-Partikel wird daher bereits vor der ersten Matrixlage
durch Zentrifugalkrafte und evtl. durch den radialen Gradienten abgeschieden
werden. Es ist zu erwarten, dass die Abscheidung bei F5 daher fir gréBer werdende
Feldstarken steiler ansteigt und dann im weiteren Verlauf schneller abflacht. Ursache
ist die starkere Wichtung der Zentrifugalkraft verglichen mit den Chemagen-Partikeln.
Durch die hdéhere Magnetisierung der Chemagen-Partikel und die Kkleinere
PartikelgroBe kann der magnetische Abscheidemechanismus bereits bei deutlich
kleineren Feldstarken mit der Zentrifugalabscheidung konkurrieren. Die Chemagen-
Partikel werden daher selektiver durch Magnetseparation abgeschieden als die F5-
Partikel.

Berechnet man die durch den Einfangradius aufgespannte Flache und setzt diese in
Relation mit der Querschnittsflache, folgen flr einstufige und dreistufige Matrix im
Falle der Chemagen-Partikel die nachfolgenden prozentualen Separationsflachen.
Diese berucksichtigen einzig und allein die magnetische Abscheidung. Bei idealer
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Abscheidung ergeben sich deutliche Vorteile durch die Verwendung mehrerer
Trennstufen.
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Abbildung 6-46: Vergleich der durch den Einfangradius aufgespannten Flache bezogen auf den
Rotorquerschnitt fir die einstufige und die dreistufige Matrix als Funktion der Dicke bzw.
Geschwindigkeit der stromenden Schicht bei konstantem Durchsatz von 10l/h fiir Chemagen-
Partikel.

Die in dieser Arbeit verwendeten Matrizen weisen einen Einfangradius kleiner als der
Drahtabstand auf. Dies fUhrt in der Folge zu Separationsflachenanteilen kleiner
100% fir eine Stufe, was durch die Verwendung mehrerer Stufen kompensiert
werden kann.

6.4.6. Einfluss der Drahtstarke

Nach Abbildung 6-18 steigt zwar mit abnehmender Drahtstarke der Gradient im
Umfeld des Matrixdrahtes, allerdings sinkt der Einfangradius. Bei gleicher
Drahtanordnung und Anzahl der auf dem Umfang verteilten Dréhte ist daher zu
erwarten, dass die Abscheideeffizienz abnimmt.

Experimentell konnte dies bei der Abscheidung von Chemagen-Partikeln aus
Hefesuspension bestatigt werden (Abbildung 6-47).
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Abbildung 6-47: Einfluss der Drahtstéarke auf die Abscheidung von Chemagen-Partikel aus
10g/l Hefesuspension und den Einfangradius bei 0,5T und 685min™.

6.4.7. Einfluss einer Rotordifferenzdrehzahl

Die Zentrifuge verflgt, wie bereits beschrieben, tUber die Mdglichkeit die Matrix mit
einer Differenzdrehzahl von bis zu 200 min™ vorlaufend oder nachlaufend zu
betreiben. Zum einen ermdglicht dies die Untersuchung der Auswirkung des radialen
hydrodynamischen Widerstandes, zum anderen kann man aber auch den
Einfangradius des Drahtes virtuell vergréBern.

Insbesondere bei solch offenen Matrixstrukturen, wie den hier verwendeten, liegt der
Einfangradius der magnetisierten Drahte deutlich Gber dem Abstand zwischen den
Drahten. Die Flachenabdeckung des Einfangradius ist daher auch deutlich weniger
als 100%. Bei VergréBerung des durchstrémten Querschnitts verringert sich nach der
Kontinuitatsgleichung bei konstantem Durchsatz die Strémungsgeschwindigkeit.
Nach Gl. 3-38 kann aus magnetischer Geschwindigkeit und Anstréomgeschwindigkeit
der Einfangradius und daraus die Einfangflache berechnet werden. Der auf die
Anstromflache bezogene Wert ist auch ein MaB fir die magnetische
Abscheideeffizienz. Im Falle eines Trennstufen-Wirkungsgrades oder Matrix-
Wirkungsgrades von 100% ist die prozentuale Separationsflache gleich der
Abscheideeffizienz. Aus Abbildung 6-46 geht hervor, dass diese Separationsflache
meist kleiner als 100% ist. Theoretisch kann dies durch eine Differenzdrehzahl der
Matrix und der FlUssigkeit ausgeglichen werden.

Durch die Differenzgeschwindigkeit werden nun nicht nur die Partikel innerhalb eines
Zylinders, dessen Mittelachse der Draht und dessen Radius der Einfangradius ist,
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erfasst, sondern zusatzlich rotiert dieser Zylinder um die Zentrifugenhauptachse und
passiert damit pro Sekunde insgesamt ein Ringscheibensegment der Héhe 2R, und
einem Segmentwinkel von 3.

Betrachtet man die Projektionsflachen des Zylinders in axiale und tangentiale
Richtung, so qilt: Partikeldichte der ankommenden Partikel in axiale Richtung bei
eingestellter Differenzdrehzahl ist identisch mit dem Fall der Differenzdrehzahl gleich
null. Die Partikeldichte in tangentialer Richtung ist im ruhenden Fall gleich null, bei
eingestellter Differenzdrehzahl aber gréBer null. Daraus folgt, dass die Anzahl der
Partikelkollisionen gréBer sein muss.

Es ist daher zu erwarten, dass zwei sich Uberlagernde Effekte vorliegen:
i) Erhdhung der Abscheiderate durch Erhéhung der Anzahl der
Partikelkollisionen
ii) Verringerung der Abscheiderate durch Abldsen aufgrund
hydrodynamischer Widerstandskréfte wegen tangentialer
Differenzgeschwindigkeit zwischen Flussigkeit und Matrix

Die zwei Effekte sind konkurrierend in Bezug auf die Abscheiderate. Zu erwarten ist,
dass bei geringen Differenzdrehzahlen Effekt i) dominierend ist, wahrend bei
hdheren Differenzdrehzahlen Effekt ii) Uberwiegt. In den HG-Rotor versuchen konnte
gezeigt werden, dass bei Feldstarken bis 0,047T bereits eine Differenzdrehzahl von
100min™" ausreichend war, den Anlagerungsmechanismus beinahe vollstindig zu
stéren. Die hier genutzten Feldstarken von 0,25T sollten héhere Differenzdrehzahlen
zulassen, ohne dass die Abscheidung komplett zum Erliegen kommt.

Fur die Chemagen-Partikel ist bei Differenzdrehzahlen bis An=200min” kein
Absinken der Abscheiderate zu beobachten. An=200min” stellt die maximale
Differenzdrehzahl dar, die mit dem verbauten Sekundarmotor méglich ist.
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Abbildung 6-48: Auswirkung der Differenzdrehzahl auf die Abscheidung von Chemagen-
Partikel bei 0,25T Feldstarke
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6.5. Applikation im Bereich der Bioseparation

Im Rahmen der Arbeit wurden verschiedene exemplarische Trennaufgaben zur
Separation magnetischer Partikel aus Suspensionen mit ganzen Zellen durchgefiihrt.
Zum Einsatz kam sowohl tatsachliche Fermentationsbriihe von B.licheniformis zur
extrazellularen Produktion der Protease Subtilisin, als auch Hefezellsuspensionen.
Die Hefezellsuspension stellt ein akademisches Produktsystem zur Simulation von
zellreichen biologischen Produktstromen dar.

6.5.1. Abtrennung magnetischer Tragerpartikel aus Hefesuspension

Als magnetische Komponente wurden die Chemagen-Partikel gewahlt. Als Feed
dient ein Gemisch der einzelnen Komponenten in bekannter Konzentration. Zur
Analyse der Separation wird die Suspension durch Verdinnungswasche mit
anschlieBender Magnetseparation vollstandig in die zwei Komponenten getrennt.
Dafir wurde ein Permanentmagnet als Feldquelle eingesetzt. Die Magnetbeads
bleiben an der Reagenzglaswand in der Nidhe des Magneten haften, der Uberstand
wird abgegossen und mit VE-Wasser aufgeflillt. Nach dem Redispergieren kann die
Prozedur beliebig oft wiederholt werden. Die Bestimmung der Massenanteile der
Hefe und der Magnetbeads erfolgt gravimetrisch aus allen angefallenen
Suspensionen.

In der Praxis hat sich bei Voruntersuchungen herausgestellt, dass eine Waschung in
vier Schritten eine ausreichende Trennung gewahrleistet. In Abbildung 6-49 ist der
pro Waschschritt auf die Ausgangsmenge bezogene entfernte Anteil der Hefe
dargestellt. Beim ersten Waschschritt wurden bereits 90% der in der Probe
befindlichen Hefe ausgewaschen. Beim zweiten Waschschritt werden nochmals
7,5% der Hefe entfernt. Nach dem vierten Waschschritt befinden sich gerade noch
0,7% der Anfangshefemenge in der Probe. In weiteren Schritten ist es zwar mdglich
noch mehr Hefe zu entfernt, der Aufwand steht aber in keinem Verhéltnis zum
Nutzen. In den weiteren gravimetrischen Analysen ist daher nach dem vierten
Waschschritt abgebrochen worden. Die Magnetpartikel konnten zu nahezu 100% aus
der Reagenzglasprobe zuriickgewonnen werden.
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Abbildung 6-49: Hefegehalt der Magnetpartikelfraktion nach Anzahl von
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Zunachst konnte in reinen Zentrifugationsversuchen ohne Magnetfeld far
verschiedene Hefekonzentrationen festgestellt werden, dass sehr groBe Anteile der
Hefezellen abgetrennt werden (Abbildung 6-50). Bei Drehzahl 500min™ werden bei
109/l Hefekonzentration ca. 22% der Hefe abgetrennt. Beim Erhéhen der Drehzahl
auf 1000min™" steigt dieser Wert auf (iber 50%. Beim Erhdhen der Hefekonzentration
auf 20g/l ist keine groBe Veranderung des abgeschiedenen Hefeanteils zu
beobachten, wahrend bei 50g/| eine deutliche Steigerung insbesondere bei den
kleineren Drehzahlen zu erkennen ist.

100% 1 0500 1/min
B 685 1/min
®
80% - ® 1000 1/min

60% -

40% -

Hefe Abscheideeffizienz

20%

0%

10g/ 209/l 509/

Abbildung 6-50: Abscheideeffizienz der Hefe bei verschiedenen Konzentrationen und
Drehzahlen der Zentrifuge
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Die Ursache fir den hohen Anteil an abgetrennter Hefe liegt in der
PartikelgréBenverteilung begrindet. Zwar haben einzelne Hefezellen nur einen
Partikeldurchmesser von ca. 2um, aber in der Regel liegt Hefe leicht geflockt vor,
sodass auch PartikelgréBen von mehreren 10pm maoglich sind.

Betrachtet man zum Vergleich Versuche mit zusatzlich eingebrachten magnetischen
Partikeln ist auffallig, dass bei Zugabe von magnetischen Partikeln bei gleichen
Bedingungen auch deutlich mehr Hefezellen abgetrennt werden. Grund dafiir kann
leichte Heterokoagulation oder Haften der Magnetpartikeln an der Zellwand der
Hefezellen sein.

100% -
: 0500 1/min
\ ! m 685 1/min
o 80% ! B 1000 1/min

g :
2 !
N 60% :
§ |
1
T 40% | !
:
20% - l
:
0% - '

109/ 20 g/ | 109/ 20 g/l

ohne magn. Partikeln : it Chemagen-Partikeln

Abbildung 6-51: Vergleich der Abscheideeffizienz von Hefezellen bei verschiedenen
Konzentrationen mit und ohne Magnetpartikel bei eingeschaltetem Magnetfeld (0.25T)

Hinsichtlich der Abtrennung der magnetischen Komponente sind Abscheideraten
zwischen 70% bis 80% erzielt worden. Im Vergleich mit der Abtrennung identischer
magnetischer Partikel aus Wasser ist damit ein Rickgang der Abscheidung von ca.
10-20% festzustellen (Abbildung 6-54). Bedingt ist dies durch die erhdhte Viskositat
der Hefesuspension und der dadurch verringerten magnetischen Mobilitadt der
Magnetbeads.

Die magnetische Mobilitat fallt bei Erhéhung der Viskositat durch die Zugabe der
Hefe auf 1,4 mPas nach Gl. 3-20 auf ca. 71% der Ursprungsmobilitat ab.
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Abbildung 6-52: Abscheideeffizienz von Chemagen-Partikel und Hefezellen bei verschiedenen
Hefezellkonzentrationen

Eine interessante GréBe flur die Funktion der Maschine ist die Selektivitdt der
Trennung. Diese kann nach folgender Berechnungsvorschrift aus den
Komponententrenngraden bestimmt werden. Es gilt 0 < S < 1.

S _ EMagnetbeads Gl. 6-3

Magnetbeads ™
9 E, +E

Magnetbeads Hefezellen

Die Selektivitat gibt lediglich eine Information Uber die Gulte der Trennung, nicht
jedoch Uber die Vollstandigkeit. So kann die Selektivitit das Maximum S=1
annehmen, auch wenn nur 10% der magnetischen Partikel separiert wurden, wenn
sich keine nicht-magnetischen Partikel darunter befinden.

Idealerweise sollten daher bei einem gut funktionierenden selektiven Trennprozess
sowohl der Abscheidegrad E der interessierenden Komponente, als auch die
Selektivitat S bezliglich dieser Komponente mdglichst gegen eins gehen.

Im hier vorliegenden Fall der Hefesuspension ist dies aufgrund des groBen Anteils an
durch Zentrifugalabscheidung abgetrennter Hefe nur zufriedenstellend gelungen. Die
folgende Abbildung zeigt den Verlauf der Selektivitat als Funktion der Drehzahl far
Hefekonzentrationen von 10g/I und 20g/I. Bei geringer Konzentration und Drehzahl
stellt sich eine Selektivitat von ca. 70% ein. Bei steigender Drehzahl sinkt diese dann
stark auf 58% ab. Eine hdhere Feedkonzentration der Hefe von 20g/I bedingt
ausgehend von 500min™ eine geringere Selektivitit von 59%, die bei 1000min™
vergleichbar ist mit dem Wert bei 10g/l Konzentration. Als Fazit folgt: Je geringer die
Konzentration und die Drehzahl desto héher ist die Selektivitdt der Trennung. Es
bleibt allerdings zu beachten, dass mit geringerer Drehzahl auch die Schichtdicke der
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Ablagerung am Draht zunimmt. Die Abschirmung des Magnetfeldes kann dann
wiederum zu einer geringeren Abscheiderate flhren.
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Abbildung 6-53: Selektivitat als Funktion der Drehzahl bei verschiedenen Hefekonzentrationen

6.5.2. Abtrennung magnetischer Tragerpartikel aus Fermentationsbrihe

Ein weiteres vorerst akademisches Testprodukigemisch zur Bioseparation ist eine
Fermentationsbriihe von B.licheniformis (Kappler 2008) aus der MagSilica 50-85H
Partikel abgetrennt werden. Dabei findet keine beabsichtigte selektive Adsorption an
der Oberflaiche der magnetischen Partikel statt. Durch unspezifische
Wechselwirkungen kann es dennoch zu einer Produktbindung kommen. Tatsachlich
soll in nachfolgenden Forschungsprojekten auch die Méglichkeit der Benutzung von
MagsSilica basierten Produkten als Einwegpartikel zur Bioseparation gepriift werden.
Daflr sollen preisgunstige Oberflachenmodifikationen wie z.B.
lonentauschergruppen, Carboxylgruppen, Silangruppen etc. aufgebracht werden.
Interessant sind die Partikel insbesondere im Bereich der Schadstoffentfernung, da
diese nicht mehr von der Oberflache desorbiert werden mussten. Innerhalb der hier
durchgefihrten Versuche sind diese Méglichkeiten aber noch nicht naher untersucht
worden, es handelt sich daher um reine Trennversuche.

Wie bereits mit der magnetischen Mobilitdt und dem Produkt aus Mdp® gezeigt,
handelt es sich bei MagSilica um ein sehr stark magnetisierbares Produkt aus der
Gruppe der Ferrimagnetika. Es ist daher nicht Uberraschend, dass die Partikel zu
E=100% aus der Fermentationsbriihe abgetrennt werden kénnen. Die Selektivitat lag
bei ca. S=80%. In einem realen Prozess musste sich je nach Reinheitsanforderung
der nachgeschalteten verfahrenstechnischen Operationen also noch ein geeignetes
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Waschverfahren anschlieBen. Im Allgemeinen werden an dieser Stelle Verfahren der
Verdinnungswasche angewendet.

Seitens der Trenneigenschaften in einem magnetisch-hybriden
Zentrifugationsprozess ist MagSilica demnach ein sehr interessantes Produkt flr
weitere Untersuchungen hinsichtlich der Adsorptionseigenschaften.

6.5.3. Gewinnung von Protease durch Selektive Magnetische Separation

Die durchgefuhrten Versuche sind Bestandteil einer Versuchskampagne innerhalb
eines EU-geférderten Projektes zur Untersuchung der Entfernung von inhibierenden
metabolischen Produkten bei der Fermentation, der sogenannten ,In-situ Magnetic
Separation (ISMS)“. Ziel ist es durch at-line Separation des Stoffwechselproduktes
Subtilisin  von  B.licheniformis die Produktion dieser Protease Uber die
Gleichgewichtsproduktionsrate hinaus zu steigern. Nach dem Gesetz von Le
Chatelier steigt bei Verschiebung des Gleichgewichts durch Entfernen des Produktes
die Gesamtproduktion dieses Produktes. Der GroBteil der experimentellen
Untersuchungen und relevante Auswertungen hinsichtlich der allgemeinen
Funktionalitat der ISMS ist bei (K&ppler 2008) nachzulesen. Im Rahmen dieser Arbeit
sollen die Untersuchung zur Integration der Magnetffeldiberlagerten Zentrifuge in
den ISMS Prozess vorgestellt werden. Schwerpunkt liegt also auch nicht auf einer
Optimierung der Oberflachenchemie der Partikel, sondern auf dem Nachweis der
Durchflhrbarkeit der Separation im neuen Separator unter Gewahrleistung der
Aktivitat des Produktes.

Zur Umsetzung der ISMS wurden PGA Partikel entwickelt, die mit Bacitracin
oberflachenfunktionalisiert sind. Diese Funktionalisierung gewahrleistet eine
ausreichend hohe Spezifizitdt zum Zielprodukt Subtilisin.

Bei ausreichend hohem Proteasegehalt werden der Fermentationsbrihe die
magnetischen Adsorbenspartikel zugegeben. Nach einer Adsorptionszeit von ca.
20min wird die Fermentationsbrihe inkl. der Magnetbeads in die zuvor sterilisierte
Zentrifuge eingeleitet. Die Abtrennung wurde bei 1000min™ und einer Feldstérke von
0,31T mit einer dreistufigen Matrix durchgeftihrt. Der Trenngrad ist in Abbildung 6-54
zum Vergleich mit anderen Partikelsystemen dargestellt.
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Abbildung 6-54: Vergleich der Abscheideeffizienz fiir verschiedene Produkte aus
verschiedenen Medien bei 0,31T, 10l/h Durchsatz und 1000min"

MagSilica lasst sich demnach aufgrund seiner Gr6Be und hohen Magnetisierung zu
100% abscheiden. Chemagen- und F5-Partikel erzielen gleiche Abscheideeffizienzen
aus Wasser. Die Abscheideeffizienz flir Chemagen aus Hefe sinkt aber erheblich ab.
Die PGA Partikeln weisen eine geringe Sattigungsmagnetisierung auf und sind etwas
kleiner als die F5-Partikel. Nach Abbildung 6-29 entspricht dies also den
Erwartungswerten geman der magnetischen Beweglichkeit.

Betrachtet man den Verlauf des Proteasegehaltes Uber die verschiedenen
Verfahrensschritte so ergibt sich, dass der Gesamtproteasegehalt vor der Adsorption
bei ca. 0,219/l lag. Nach der Adsorption an die Partikel waren noch ca. 0,06g/|
Protease in der Fermentationsbrihe. Es sind also 0,15g/| Protease adsorbiert
worden, was nahezu 72% der Ausgangsmenge entspricht. Durch eine anschlieBende
Waschung ist keine Protease vom Partikel eluiert worden, d.h. die Protease war
verhaltnismaBig fest an das Bacitracin gebunden. Bei einer ersten Elution sind
anschlieBend 0,079/l der Protease eluiert worden. Durch einen 2zweiten
Elutionsschritt konnten dann weitere 0,019/l eluiert werden. Insgesamt wurden auf
diese Weise ca. 38% der produzierten Protease zurlickgewonnen, wahrend aber
trotz allem 72% entfernt werden konnten. Bei wiederholter Verwendung der PGA-
Partikel muss in Zukunft das Elutionsverhalten verbessert werden, da die Kapazitat
der Partikel beim nachsten Zyklus reduziert ist.
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Abbildung 6-55: Proteasegehalt bei den einzelnen Prozessschritten

Die PGA-Partikel sind aufgrund ihrer niedrigen Sattigungsmagnetisierung von
23Am?/kg nicht optimal als magnetische Tragerpartikeln geeignet. Bei Erhéhung der
Sattigungsmagnetisierung auf das Niveau der Chemagen-Partikel lieBen sich
deutlich héhere Abscheidegrade erzielen. Es konnte jedoch gezeigt werden, dass
eine Selektive Bioseparation unter Verwendung der Magnetfeldiberlagerten
Zentrifuge zuverlassig mdglich ist. Eine der zentralen Aufgaben fir die
Weiterentwicklung muss vor allem die Optimierung der Matrix und der kontinuierliche
Austrag der abgeschiedenen Partikeln sein, um auch groBe Produkimengen
behandeln zu kénnen.
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7. Stromungsmechanische Simulation

Wie bereits in Kapitel 3.5.1 beschrieben kann die Simulation des Strémungsfeldes in
der Zentrifuge mittels k-¢ Modell beschrieben werden. Die Simulation wurde unter
Verwendung von VOF (Volume of Fluid) zweiphasig und in 3D durchgefihrt. Zur
Beschleunigung der Konvergenz der Lésung wurde eine Periode von 1/5 gewahlt
und die Verteilung der Phasen fur die jeweilige Drehzahl grob vordefiniert.

7.1.  Phasenverteilung

Abbildung 7-1links zeigt einen Vergleich der Lage der Phasengrenze. Dargestellt
sind die experimentell gefundene, die auf analytischem Wege unter der Annahme
von Starrkdrperrotation berechnete und die mittels Stromungssimulation bestimmte
Position der Phasengrenze. Die analytische LOsung wurde mit der jeweiligen
Winkelgeschwindigkeit der Wand berechnet.

radiale Position mm
0 5 10 15 20 25 3C

0 T T T T T
-10 y &
/ -
-20 ~ /) ¥a
E -30 - n;'
S -40 -
= 50
§ - - - - 500 min-1
-60 - 500 min-1 analytisch
Q2 - - - - 500 min-1 CFD
8  -70 — — 685 min-1
ﬁ 685 min-1 analytisch
80 1 — — 685min-1CFD
—— 1000 min-1
-90 1000 mir-1 analytisch
3 —— 1000 min-1 CFD

Abbildung 7-1: links: Vergleich gemessener, rechts: CFD-simulierter und analytischer
Grenzflache

Die Lage der Phasengrenzen aus der CFD-Simulation stimmt im Rahmen der
Messgenauigkeit mit der experimentellen Bestimmung sehr gut Oberein. Damit
bestatigt sich die Annahme der Starrkérperrotation. Auch die simulierten Verlaufe der
Tangentialgeschwindigkeit und des Druckes werden dies in den folgenden
Abschnitten zeigen.

Aus Abbildung 7-1rechts fiir 500min™" ist im Bereich des Wehres auch der Uberlauf
der Flissigkeit gut zu erkennen. Diese lauft beim eingestellten Durchsatz von 10I/h
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nicht durchgehend als Filmstrémung ab, sondern der Film reif3t hinter dem Wehr
sofort ab und formt Tropfen. Im weiteren Verlauf des Tropfenfluges werden diese
durch die Gravitation beschleunigt, was zur allmahlichen VergréBerung des
Abstandes zwischen den einzelnen Tropfen fuhrt.

7.2. Tangentialgeschwindigkeits- und Druckverteilung

Auf Grundlage der Betrachtung der Phasengrenze konnte gezeigt werden, dass sich
die Flussigkeit im Inneren der Zentrifuge zunachst wie ein rotierender Festkérper
verhalt. Dies lasst annehmen, dass auch weitere aus der Starrkdrperrotation von
Flissigkeiten  resultierende  GesetzmaBigkeiten  wie  Druckverteilung und
Tangentialgeschwindigkeitsverlauf Ubereinstimmen mussen.

Die Tangentialgeschwindigkeit der flissigen Phase in der Zentrifuge entspricht
aufgrund der oben beschriebenen Starrkérperrotation der Gl. 3-54. Die Gleichung ist
eine lineare Funktion in r, wobei die Steigung gerade die Winkelgeschwindigkeit der
Zentrifuge darstellt. Dies entspricht also nach Gl. 3-55 dem Fall n=1. Fiir 500min”
betragt die Steigung 52,3rad/sec und fiir 1000min™" sind es 104,7 rad/sec. Die durch
Fluent™ in den an die Wand grenzenden Zellen berechneten
Tangentialgeschwindigkeiten stimmen mit aus der Drehzahl berechneten
Erwartungswerten Uberein. Folgende Darstellung zeigt dies flr verschiedene
Drehzahlen.

5
— 500 1/min CFD
45 o
—— 685 1/min CFD |
47111000 1/min CFD a®
35| = 500 1/min analytisch e
5| ® 6851/min anaytisch .
o 1000 1/min andlytisch 1

Tangentialgeschwindigkeit nmvs

0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05
radiale Position m

Abbildung 7-2: Vergleich der analytischen und CFD-simulierten Tangentialgeschwindigkeit bei
verschiedenen Drehzahlen
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FUr die analytische Berechnung gilt: Der hydrostatische Druck auf einem bestimmten
Radius kann aus der Betrachtung einer rotierenden Wassersaule gleicher Héhe

bestimmt werden. Der Radius geht Gber die Berechnung des c-Wertes ein.

Das Resultat ist eine in r quadratische Gleichung. Abbildung 7-3 zeigt den analytisch
gewonnen und durch numerische Strémungssimulation bestimmten Druckverlauf.

Druck Pa

Abbildung 7-3: Vergleich des analytischen und CFD-simulierten statischen Druckes bei
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Abbildung 7-4: Vergleich des analytischen und CFD-simulierten statischen Druckes bei
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Der statische Druck bleibt bis zur Phasengrenze aufgrund der geringen Dichte von
Luft bei nahezu null. Sobald die Phasengrenze Uberschritten ist, steigt der statische
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Druck schnell parabolisch in radialer Richtung an und erreicht schlieBlich an der
Zentrifugenwand sein Maximum.

Die mittels CFD berechneten Druckverlaufe entsprechen nach den
vorangegangenen Erkenntnissen den Erwartungen far Starrkérperrotation. CFD
Ergebnisse und analytische Lésung stimmen sehr gut Gberein.

Im Kontext betrachtet lasst sich damit sagen, dass die CFD Simulation zumindest
hinsichtlich Druckverteilung, Tangentialgeschwindigkeitsverlauf und Position der
Phasengrenze hinreichend experimentell validiert werden konnte. Im Folgenden wird
daher noch auf den Verlauf der Strdmungsgeschwindigkeiten eingegangen.

7.3. Verteilung der Axialgeschwindigkeit

Von besonderem Interesse ist der Axialgeschwindigkeitsverlauf, da dieser
insbesondere in Form der axialen Strdmungsgeschwindigkeit groBen Einfluss auf die
Trenneigenschaften der Zentrifuge hat. Seitens der Konstruktion ist zu erwarten,
dass die Zentrifuge deutliche Merkmale einer Uberlaufzentrifuge aufweist. Wie in
Kapitel 3.4.3 dargelegt ist der Axialgeschwindigkeitsverlauf von Uberlaufzentrifugen
im Wesentlichen durch eine Schichtenstrémung gepragt.

Eine Validierung des Geschwindigkeitsverlaufs ist im Detail nur bedingt méglich. Wie
bereits beschrieben konnten aber durch Farbversuche einige Informationen Uber die
Axialgeschwindigkeitsprofile gewonnen werden.

Validierung der Axialgeschwindigkeit anhand von Farbversuchen

Das Profil der Axialgeschwindigkeit ldsst sich mit Versuchen, bei denen die
einstromende Flissigkeit mit Tinte angefarbt wird, sichtbar machen. In Abbildung 7-5
rechts ist eine Momentaufnahme des stationaren Betriebs kurz nach dem Einstrémen
der angefarbten FlUssigkeit dargestellt. Fir die CFD-Simulation wurden die
Axialgeschwindigkeiten gemaB Abbildung 7-5 links in den Ebenen 20mm, 30mm und
40mm ausgelesen. Einen qualitativen Uberblick der Axialgeschwindigkeitsverteilung
(iber die einzelnen Ebenen bei 500min™ und 1000min™" liefern Abbildung 7-6 und
Abbildung 7-7.
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Abbildung 7-5: Tintenstrémungsversuch, links: ohne Tinte bei 1000rpm, rechts:
Tintenstrémungsbild bei 1000rpm im Moment der Tintenzugabe

Zunachst ist unabhangig von der Drehzahl 2zu erkennen, dass die
Axialgeschwindigkeit bei gleichem Radius Uber den Rotationswinkel variiert. Die
Lagen der Extrema nahe der Zentrifugenwand sind ebenfalls vom Rotationswinkel
abhangig. Fir alle dargestellten Ebenen befindet sich ein Minimum bei 36°, dem
Winkel der Eintrittséffnung.

Dies liegt hauptsachlich in der Zulaufgeometrie begriindet. Der Zulauf der Zentrifuge
besteht aus 2x4 regelmaBig auf dem Umfang und an der Stirnseite des Verteilers
angeordneten Bohrungen. Das hat zur Folge, dass im Bereich des Zulaufes héhere
radiale und axiale Geschwindigkeiten zu erwarten sind. Ergebnis ist eine
Ungleichverteilung der Geschwindigkeiten mit Bereichen hoher
Strdmungsgeschwindigkeit sowohl in positive, als durch Rickstrébmungen verursacht,
auch in negative axiale Richtung.

1.5e-2 3.0e-2

Abbildung 7-6: Axiale Stromungsgeschwindigkeit in Falschfarbdarstellung bei 500rpm fiir

20mm, 30mm und 40mm (von links) nach Abbildung 7-5 links



138 7 Strémungsmechanische Simulation

m/s

-3.0e-2 0 1.5e-2 3.0e-2 5.0e-2

Abbildung 7-7: Axiale Stromungsgeschwindigkeit in Falschfarbdarstellung bei 1000rpm ftir
20mm, 30mm und 40mm (von links) nach Abbildung 7-5 links

In Ebene 20mm ist der Einfluss des Zulaufs auf die axiale Strdmung deutlich zu
erkennen. Genau an der Position des Zulaufs tritt eine starke Strémungsstérung mit
hohen axialen Geschwindigkeiten auf. In der Ebene 40mm hat sich die Strémung
weitestgehend  vergleichmaBigt, hier ist nun eine stark ausgebildete
Schichtenstrdomung zu erkennen. Der rote Bereich wird durch die Phasengrenze in
zwei Halften geteilt. Schwarz dargestellte Bereiche liegen dabei auBerhalb der
Farbskala, die angepasst wurde, um die Auflésung in den wichtigen Teilen zu
erhdhen. Bei groBer werdendem Radius lasst dann zunachst die axiale
Strémungsgeschwindigkeit nach, um dann wie in (Glinka 1983) beschrieben
wandnah wieder anzusteigen.

In der dazwischen liegenden Ebene 30mm ist die Ausbildung der Schichtenstrémung
zwar schon deutlich zu erkennen, daneben ist die Strémung aber immer noch durch
den Zulauf gestort. Im Bereich oberhalb der Matrixdrahte ist ein leichter Rickgang
der Strémungsgeschwindigkeit zu verzeichnen.

Es bleibt anzumerken, dass das zweite Maximum bei r=25mm aus Abbildung 7-5
rechts tatsdchlich nur im Bereich des Winkels der Zulaufoohrung auftritt. Uber die
Lange der Zentrifuge verlagert sich dieses entgegengesetzt der Drehrichtung und
flacht zum Austritt hin ab. Mittels Tintenversuche kann aber nur jeweils die
Maximalgeschwindigkeit bestimmt werden. Die Tintenprofile kénnen daher nur die
Extremstellen wiedergeben.

Zur besseren quantitativen Darstellung der Verhdlinisse zeigen die folgenden
Diagramme jeweils die axialen Strémungsgeschwindigkeiten in den verschiedenen
Ebenen entlang von Geraden mit variierendem Winkel. Dargestellt sind wiederum die
Ergebnisse fiir 500min™ (Abbildung 6-8 bis 6.9) und 1000min™" (Abbildung 6-10 bis
6.13).



7 Strémungsmechanische Simulation 139

Die Kurven beginnen jeweils an der Zentrifugenachse, stellen also dementsprechend
auch den Bereich der Lufttrombe dar. Flr die Validierung ist der Bereich ab der
Phasengrenze interessant. Die Phasengrenze ist gestrichelt markiert und verlagert
sich entlang der Zentrifugenachse weiter nach innen. Die Luftstrdmung wird im
Folgenden nicht weiter berlcksichtigt.

Wie in den qualitativeren Darstellungen ist die grenzschichtnahe Hauptstrémung gut
zu erkennen. In Analogie zu den vorgehenden Darstellungen vergleichmaBigt sich
die  Strdmung entlang der  Zentrifugenachse. Dabei nimmt  die
Maximalgeschwindigkeit der Grenzschichtstrémung von stellenweise 0,04m/s bis auf
0,015m/s allmahlich ab. Zum einen vergréBert sich die Schichtdicke leicht, zum
anderen schlieBt sich die Grenzschicht und nutzt so den vollen Umfang zur
Durchstromung.
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Abbildung 7-8: Radialer Axialgeschwindigkeitsverlauf bei 500min™ fiir verschiedene Winkel in
der 20mm Ebene
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Abbildung 7-9: Radialer Axialgeschwindigkeitsverlauf bei 500min"'m fiir verschiedene Winkel
in der 30mm Ebene
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Abbildung 7-10: Radialer Axialgeschwindigkeitsverlauf bei 500min" fiir verschiedene Winkel in
der 40mm Ebene

Ahnliches Iasst sich fiir 1000min™ beobachten. Prinzipiell vergleichmaBigt sich auch
hier die Strdmung, es kénnen jedoch wesentliche Unterschiede festgestellt werden.
Zunachst bildet sich im Bereich der Zulaufbohrungen nicht nur eine einfache
Schichtstrdbmung aus, sondern eine doppelte. Ein Teil der Flissigkeit flieBt zwar mit
der héchsten Geschwindigkeit an der Phasengrenze ab, jedoch kommt es entlang
des Radius zur Ausbildung einer weiteren schnellen Abwartsstromung. Beide
Bereiche werden durch eine leichte Aufwartsstrbmung voneinander getrennt. Dies
zeigt sich auch deutlich in den Tintenversuchen. Der Ausgleichsvorgang findet bei
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1000min™ schneller und vollstandiger statt, als bei 500min”'. Daher féllt die
Maximalgeschwindigkeit bei 20mm bereits geringer aus und verteilt sich
gleichméBiger auf den Umfang. Bei 40mm liegen die Geschwindigkeitsprofile nahezu
aufeinander. Dies filhrt dazu, dass die Grenzschichtdicke bei 1000min™ zwar im
Einlaufbereich kurz vergleichbar ist mit 500min™", aber sehr schnell deutlich diinner
wird und dementsprechend auch eine héhere Geschwindigkeit aufweist.
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Abbildung 7-11: Radialer Axialgeschwindigkeitsverlauf bei 1000min™ fiir verschiedene Winkel
in der 20mm Ebene
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Abbildung 7-12: Radialer Axialgeschwindigkeitsverlauf bei 1000min™ fiir verschiedene Winkel
in der 30mm Ebene
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Abbildung 7-13: Radialer Axialgeschwindigkeitsverlauf bei 1000min™ fiir verschiedene Winkel
in der 40mm Ebene

Wahrend das Strémungsbild bei 500min™ ein positives Maximum an der
Phasengrenze und eines direkt an der Becherwand besitzt, zeigt sich bei 1000min™
ein weiteres positives Maximum dazwischen. Zwar verschwindet dieses entlang der
Zentrifugenachse, ist aber auch in den Tintenversuchen in Abbildung 7-14 gut
zuerkennen. Ursache far dieses dritte Maximum ist vermutlich die hdéhere
Eintrittsgeschwindigkeit des Zulaufstromes in den Flissigkeitspool, die dazu fihrt,
dass die Tinte tiefer in den Pool eindringen kann.

Der direkte Vergleich zwischen 500min™ und 1000min” bei t=1,13s nach der
Tinteninjektion (Abbildung 7-14) zeigt nochmals die diskutierten Unterschiede des
Strdmungsfeldes. Aus der Gegenuberstellung der Fotos mit der CFD-Simulation wird
deutlich, dass die CFD Simulation die Vorgange in der Zentrifuge im Wesentlichen
gut wiedergibt.

Wie bereits angesprochen ist die Grenzschicht bei hoher Drehzahl deutlich dinner
als im Falle der niedrigen Drehzahl. Insbesondere ist auch der Bereich der
langsameren Strdmung im Bereich parallel zur Phasengrenze bei 1000min” ab
r=20mm, der bei 500min™" nicht auftritt, sichtbar. Diesen Sachverhalt gibt auch die
CFD-Simulation sowohl qualitativ, als auch quantitativ treffend wieder.

Der schwarze Bereich nahe der Phasengrenze entspricht einer Axialgeschwindigkeit,
die den dargestellten Bereich bis 0,05 m/s Uberschreitet. Auch hier wurde die
Farbskala angepasst, um die Auflésung in den interessanten Teilen der Darstellung
zu erhdhen.
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Abbildung 7-14: Vergleich des Tintenstrémungsbildes direkt 1,13s nach Zugabe der Tinte bei

500min™' und 1000min™
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Abbildung 7-15: Vergleich der CFD Axialgeschwindigkeit 500min” und 1000min™

Vergleicht man die experimentell aus den Tintenversuchen ermittelte Dicke und
Geschwindigkeit der strémenden Schicht mit den durch CFD-Simulation
berechneten, so ergibt sich Abbildung 7-16. Zur Bestimmung der Schichtdicke wurde
die flachengemittelte Dicke verwendet. Die CFD-simulierte Geschwindigkeit stellt die
ungefahre Maximalgeschwindigkeit der Strémung in den Ebenen 20-40mm dar. Da
die Tintenversuche jeweils die maximal auftretende Geschwindigkeit erfassen,
gewabhrleistet dies eine bessere Vergleichbarkeit.
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Abbildung 7-16: Vergleich der gemessenen und CFD-simulierten Schichtdicke und max.
Stromungsgeschwindigkeit bei verschiedenen Drehzahlen

Trotz Abweichungen sind die Geschwindigkeiten und die bestimmten Schichtdicken
vergleichbar. Flr belastbarere experimentelle Daten sollte zuklnftig jedoch die
Messung der Stromungsgeschwindigkeit mittels LDA durchgeflihrt werden, was mit
dem zur Verfligung stehenden Setup jedoch nicht méglich ist.

7.4. Umstrémung der Matrix

Abbildung 7-17 zeigt die Axialgeschwindigkeiten Gber einem Draht der Matrix bzw.
mittig zwischen den Drahten fir verschiedene Abstédnde zur Matrixoberflache bei
1000min™". Die Geschwindigkeit ist als Funktion des Radius von der Phasengrenze
bis zum Ende der Drahte aufgetragen.
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Abbildung 7-17: Axialgeschwindigkeitsverlauf entlang eines Drahtes in verschiedenen Héhen

iber dem Draht (500min™")
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Abbildung 7-18: Axialgeschwindigkeitsverlauf zwischen zwei Dréahten in verschiedenen Héhen

tiber der Drahtebene (500min™")

Zwischen den Drahten verandert sich

die Axialgeschwindigkeit kaum. Man erkennt

die deutlich ausgepragte Schichtenstréomung. Der Hauptvolumenstrom strémt damit
auch zwischen den Matrixdrahten in einer Schicht an der Phasengrenze.

Direkt Gber dem Draht verringert sich erwartungsgeman die Axialgeschwindigkeit der
Partikel mit kleiner werdendem Abstand zur Drahtoberflache. Entlang der Drahte
nach auBen wird der Einfluss der Matrix auf die Stromung Uber den Drahten geringer.
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Die Maximalgeschwindigkeit entlang des Drahtes befindet sich auch Uber den
Drahten immer an der Phasengrenze.

Vergleicht man jeweils die Datenreihen zwischen und Uber den Drahten bei 8,5mm
so kommt man zu dem Schluss, dass dort die Matrix keinen Einfluss mehr auf die
Strémung hat.

Es kann also davon ausgegangen werden, dass mit der schnell flieBenden
Flussigkeit auch der Hauptanteil der Partikel in der Nahe der Phasengrenze an den
Draht transportiert werden.

Da an der Phasengrenze bedingt durch die Sternform der Abstand der Drahte
zueinander am geringsten ist, kann in diesem Bereich auch eine hohe
Flachenabdeckung erreicht werden. Die hdhere Anstromgeschwindigkeit hat aber
auch eine Verringerung des Einfangradius zur Folge.
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Abbildung 7-19: Berechnete Separationsflache als Funktion der Anstromgeschwindigkeit,
links: einstufige Matrix, rechts: dreistufige Matrix

Die Untersuchungen haben insbesondere Auswirkungen auf die Gestaltung
zukUnftiger optimierter Matrizen. Vor allem der Abstand zwischen den Matrixebenen
bei paralleler und auch versetzter Anordnung ist durch das Strémungsfeld limitiert, da
sich ein Draht im Strdmungsschatten des darlberliegenden Drahtes befinden kann.
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8. Berechnung der Abscheidung
8.1. Zentrifugation

8.1.1. Euler-Lagrange Particle Tracking mittels CFD

Grundsétzlich kdénnen zwei Verfahren zur Berechnung von Partikelbahnen
unterschieden werden, das Euler-Lagrange- und das Euler-Euler-Verfahren. Im
Gegensatz zum Euler-Euler-Verfahren wird beim Euler-Lagrange-Verfahren nur die
kontinuierliche Phase mit Kontinuumsbilanzgleichungen beschrieben. Die Kopplung
der dispersen mit der kontinuierlichen Phase erfolgt durch Wechselwirkungsterme.
Durch dieses Vorgehen muissen nur gewohnliche Differentialgleichungen geldst
werden, anstatt partieller, wie es beim Euler-Euler-Verfahren der Fall ware, um
reprasentative Partikelpaketbahnen zu berechnen. Nachteil der Methode ist, dass
der Anteil der dispersen Phase auf ca. 5% beschrankt ist (Paschedag 2004).

Fir das hier beschriebene System folgt beispielsweise fir F5-Partikel mit dem
Durchmesser 1um und 20um die in Abbildung 8-1links dargestellten
Partikelpaketbahn. Wie zu erkennen ist, folgen die kleineren Partikel der Strdbmung
nahe der Phasengrenze und treten innerhalb ihrer Verweilzeit mehrfach aus den
Periodengrenzen aus und wieder ein, wahrend die gréBeren Partikel deutlich
schneller aus der stromenden Unterschicht heraussedimentieren und an der
Zentrifugenwand im oberen Bereich des Bechers abgeschieden werden. Die
tatsachliche Abscheiderate fir eine bestimmte PartikelgroBe ergibt sich aus einer
statistischen Betrachtungsweise fir eine groBe Anzahl an Partikelpaketen, die Uber
die Eintrittsflache verteilte unterschiedliche Startpositionen haben. Durch die
schrittweise Veranderung der PartikelgroBe ergibt sich eine Verteilung der Trennrate
als Funktion des Partikeldurchmessers.

Bei der durchgefiihrten Simulation werden Partikel, die die Wand berlhren, als
abgeschieden definiert, tatsachlich kann es allerdings zu Schleppvorgangen (Noerpel
2009) an der Wand kommen, die nicht bertcksichtigt werden.
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8-1:

(Farbverlauf=Partikelverweilzeit), rechts: Resultierende Trennkurven

links:  Beispielpartikelbahnen fiir 1um und 20um  Partikel

Um eine Trennkurve ermitteln zu kénnen, wird die Wahrscheinlichkeit bestimmt, mit
der Partikel einer bestimmten GrdéBe abgetrennt werden. Hierzu werden
monodisperse Partikelkollektive von je 153 Partikelpaketen zwischen 0,1um und
30um an der Eintrittsflache mit den axialen, tangentialen und radialen
Strémungsgeschwindigkeiten der eintretenden Flissigkeit aufgegeben. Die
Trennrate ergibt sich aus der Anzahl der im oberen Bereich der Zentrifuge
abgeschiedenen Partikelpakete.

Die Trennkurve, die sich aus den Abscheideeffizienzen fir Pakete mit verschiedenen
Partikeldurchmessern ergibt, ist in Abbildung 8-1rechts dargestellt.

Es ergibt sich ein deutlicher Unterschied der Trennkurven in Abhangigkeit von der
Drehzahl und der Partikeldichte (F5 — 1860 g/l, Chemagen 2100 g/l). Die sich
ergebende mittlere TrennkorngrdBe ist in Abbildung 8-2rechts gezeigt.

Es bleibt anzumerken, dass die Abscheiderate flr Partikel kleiner 1um bei 20%
(500min”") bzw. 40% (1000min™') stagniert und nicht gegen null geht. Ursache dafir
ist héchstwahrscheinlich im komplexen Strémungsfeld zu suchen. Nicht die gesamte
einstromende FlUssigkeit folgt der Hauptstrdomung. Ein Teil strdbmt nach dem Eintritt
in Richtung obere Wand, kleinere Partikel werden nahezu vollstdndig der Strémung
folgen und mit der Flissigkeit in eine an der Wand liegende Zelle getragen und
gelten damit als abgeschieden, wahrend sie in der Realitat mit der Flissigkeit die
Zelle wieder verlassen. Entsprechende Strémungen sind in Abbildung 6-10
dargestellt.
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Die Magnetkraft ist nicht in die Simulation eingeschlossen worden, die erforderliche
Genauigkeit des Gitters und die Kopplung von Magnetfeld- und CFD-Simulation,
héatte einen zu hohen Rechenaufwand nach sich gezogen, ist aber prinzipiell méglich.
Im Rahmen dieser Arbeit ist eine analytische Rechnung mit EingangsgréBen aus der
CFD-Simulation genutzt worden, auf die in den nachfolgenden Abschnitten noch
naher eingegangen wird.

8.1.2. Bestimmung der Trennkorngr0Be mittels Bewegungsgleichung

Alternativ  kann anstatt der Partikelbahnen auch eine Bestimmung der
TrennkorngréBe aus einer Bewegungsgleichung genutzt werden. Auch hier kdnnen
die Stromungsgeschwindigkeiten aus der CFD Simulation genutzt werden, um die
Ausdehnung und Strémungsgeschwindigkeit in der Unterschicht zu erfassen. Diese
Vorgehensweise kann aber die Stromungsverhaltnisse nur stark vereinfacht
bertcksichtigen.

Die Gleichungen der Grenzpartikelbahnen fir die TrennkorngréBe gehen aus
differentiellen Kréaftebilanzen unter Berlicksichtigung der Zentrifugalkraft (Gl. 8-6),
Auftriebskraft (Gl. 8-2, Gl. 8-4) und Widerstandskraft (Gl. 8-1, Gl. 8-5) im Stokes-
Bereich (Re<0,25) hervor.

ax ]
Foy = 37n,dp(=-—v,,) Gl. 8-1
at
1 -
Fo = gpfﬁgdi Gl. 8-2
1 -
F, = Eppﬁgdg Gl. 8-3
F, = gﬁspfdﬁnzr(t) Gl. 8-4
ar ]
Fo. = BmfdP(F —V,ag) Gl. 8-5
t
F, =§ﬁ3ppd§nzr(t) Gl. 8-6

Fir die Kraftebilanzen ergeben sich dann GlI. 8-9 und Gl. 8-10.

d?x Gl. 8-7
mPF:ZI__XZFg_FWX_F

ax
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2
mP%:ZE:Fz—Fm—@ Gl. 8-8
1d° 1 dx 1 Gl. 8-9
g?”ppdg = gﬂppgdg - BmfdP(E —Va) _gpfﬂgdgg

2
lﬂﬂ'ppdg zgﬂ'sppnzdﬁr(t)—fiﬂ'ﬂfdp(ﬂ—V, )_gpfﬂsnzdgr(t) Gl. 8-10
6 dtz 3 dt ad 3

Abbildung 8-2 zeigt die mittels einfachem Kraftegleichgewicht bestimmte
TrennkorngréBe unter der Annahme einer Schichtenstrémung mit der
Strdmungsgeschwindigkeit vay.

Flr die Berechnung wird das mittels CFD bestimmte mittlere Geschwindigkeitsprofil
fir vax angenommen, wobei eine axiale Veranderung des Profils ausgeschlossen
wird. FOr die Randbedingungen wird von reiner axialer Vorbeschleunigung
ausgegangen. Zum Zeitpunkt =0 befindet sich das Partikel direkt an der
Phasengrenze.
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Abbildung 8-2: links: Mittels Bewegungsgleichung berechnete Grenzbahnverlauf in Abhéangig-
keit der Drehzahl unter Beriicksichtigung der tatsdchlichen Strémungsgeschwindigkeit in der
Grenzschicht, rechts: GrenzkorngréBe fiir F5 und Chemagen-Partikel nach Bewegungsglei-
chung, CFD und analytisch nach Gl. 3-60

Die Grenzkornbahn ist durch die Lage der Unterteilung des Bechers determiniert.
Aufgrund der Verschiebung der Phasengrenze bei unterschiedlichen Drehzahlen
liegt die Grenzkornbahn bei 500min” sehr nah an der Phasengrenze, wahrend sich
bei 1000min™ eine sehr groBe Sedimentationstrecke ergibt.

Die kirzer werdende Sedimentationstrecke bei kleineren Drehzahlen hat zur Folge,
dass sich die TrennkorngréBe entgegen der Erwartung stark verringert. Als
Konsequenz fir den realen Abscheideversuch bedeutete dies bei geringerer



8 Berechnung der Abscheideeffizienz 151

Drehzahl eine hdéhere Abscheideeffizienz. Dieses Verhalten konnte experimentell
nicht bestatigt werden. Es muss daher vermutet werden, dass die tatsachliche
Grenzkornbahn Uber die Becherunterteilung hinaus geht, sich dann die Strémung
oberhalb der Unterteilung ,einschnirt® und damit Partikel gréBeren Durchmessers mit
dem Zentrat die Zentrifuge verlassen. Dieses Verhalten ist auch in Abbildung 7-6,
Abbildung 7-14 und Abbildung 7-15 tatsachlich zu erkennen. Die Berechnung der
TrennkorngroBe wurde daher unter Berucksichtigung der nach Abbildung 7-16
gemessenen maximalen Schichtdicke durchgefinhrt.

Es ergeben sich dann fir die Produkte F5 und Chemagen die in Abbildung 8-2 rechts
dargestellten GrenzkorngréBen. Zum Vergleich sind die analytischen Ergebnisse
nach Gl. 3-60 und die CFD Trennkorngr6Ben dargestellt. Die analytische Lésung
Uberschatzt im Vergleich zu den Resultaten der Bewegungsgleichung die
TrennkorngréBe bei niedriger Drehzahl stark. Ursache dafir ist das sehr einfache
Kraftegleichgewicht mit konstanter axialer und radialer Geschwindigkeit, sowie die
schwer erfassbare Dicke der strdbmenden Unterschicht. Die Lésung mittels
Bewegungsgleichung hat bei 1000min™ vergleichbare Ergebnisse, wie die CFD-
Simulation, da sich in diesem Fall die Schichtenstrdomung schnell ausbildet und
relativ konstant bleibt. Bei 500min” kommt es zu starken Abweichungen, da hier
nicht von konstanten Strémungsbedingungen ausgegangen werden kann. Die
Lésung lieBe sich mitunter durch eine zuséatzliche axiale Anderung des
Geschwindigkeitsprofiles noch verfeinern, ware aber dennoch nicht in der Lage die
tatsachlichen Strdmungsverhéltnisse und vor allem die Rickwirkung der Partikel auf
die Strdbmung wiederzugeben. Fir eine Abschatzung des Grenzkorns kann die
Methode aber dennoch verwendet werdet. Fur die weiteren Betrachtungen wird aber
die aus dem Particle Tracking hervorgehende Lésung bevorzugt.

8.2. Magnetseparation

Die analytischen Berechnungsmethoden fir HGMS gehen zumeist vom
Einzeldrahtmodell aus. Dabei wird ahnlich wie bei Faserfiltern ausgehend vom
Einzelfaserabscheidegrad/Einzeldrahtabscheidegrad auf den gesamten Filter bzw.
die gesamte Matrix hochgerechnet. Wahrend bei Faserfiltern an dieser Stelle immer
ein Modell basierend auf mehr oder weniger gut zuganglichen GrdBen, wie Porositat,
mittlerer Faserdurchmesser, mittlere Faserlange und Tortuositat zur Hochrechnung
auf den Gesamtfilterabscheidegrad gebraucht wird und vor allem hier in der Praxis
oftmals Probleme der reprasentativen Beschreibbarkeit des Filters auftreten, sind die
Geometrien bei den magnetischen Matrizen meist regelmaBig und geometrisch tber
Maschenweite und Drahtdurchmesser fast vollstdndig zu beschreiben. Im Falle der
hier verwendeten Matrizen reduzieren sich die Freiheitsgrade im Wesentlichen auf
die Drahtdicke und die Anzahl der auf dem Umfang angebrachten Dréhte. Die Anzahl
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der Lagen kann wie bereits diskutiert mathematisch einfach durch eine Serie von
Einzelabscheidegraden erfasst werden. Der Berechnung des magnetischen
Einzeldrahtabscheidegrades liegen Gl. 3-38 - Gl. 3-39 zugrunde.

Fir die Berechnung des Abscheidegrades aus der durch den Einfangradius
aufgespannten Flache wird nicht wie meist vorgeschlagen der mittlere
Partikeldurchmesser verwendet, sondern fir jede GrdBenklasse separat der
Einfangradius bestimmt. Grund fir diese Vorgehensweise ist, dass der mittlere
Partikeldurchmesser nach Gl. 3-38 und Gl. 3-39 nicht zum mittleren Einfangradius
fihrt, sondern zu einem deutlich gréBeren. Dadurch wird die aufgespannte Flache
deutlich  Uberschatzt und fohrt somit zu groBen Trenngraden. Zur
phanomenologischen Betrachtung ist die deutlich einfachere Abschatzung aber
ausreichend.

8.3. Kombination Zentrifugation und Magnetseparation

Die experimentellen Untersuchungen haben gezeigt, dass bei Feldstarken oberhalb
von 0,25T bei den betrachteten Produkten die Zentrifugalkraft nahezu keine
Auswirkungen auf den Gesamtabscheidegrad mehr hat.

Das Problem der Uberlagerung der Zentrifugalabscheidung ergibt sich also nur bei
niedrigen Feldstarken. Die Uberlagerung beider Mechanismen wird fiir
unterschiedliche Partikelsysteme unterschiedlich ausfallen, da sich neben
PartikelgréBenverteilung auch Dichte und Magnetisierungsverhalten andern. Hinzu
kommt die Abscheidung aufgrund des radialen Gradienten, die mit steigender Anzahl
an Matrixlagen an Wirkung verliert, da axiale Magnetkrafte als konkurrierende Kréfte
an Einfluss gewinnen.

Da eine Aufteilung der einzelnen Abscheidemechanismen ohne Auflésung der
einzelnen Partikelbahnen nicht méglich ist, wird daher die Berechnung Uber
theoretische Trennstufen vorgeschlagen. Dabei wird nicht zwischen den einzelnen
Mechanismen unterschieden, sondern das Endergebnis auf eine bestimmte Anzahl
an nach dem Berechnungsalgorithmus idealen Trennstufen bzw. Matrixlagen
beurteilt.
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Die Vorgehensweise zur Berechnung des Gesamtabscheidegrades ist nachfolgend
dargestellt:

Berechnung des Berechnung des
partikelgro Bebezogenen partikelgroBebezogenen
Zentrifugalabscheidegrades Magnetabscheidegrades
Ez=f(x) Ewi=f(x)
N /
—

Berechnung des
partikelgréBebezogenen
Gesamtabscheidegrades

E=f(x)

l

Anwendung auf die PartikelgréBenverteilung

l

Berechnung des
Gesamtabscheidegrades
E

Abbildung 8-3: Berechnungsschema fiir die Abscheideeffizienz

Folgende Annahmen werden zur Berechnung getroffen:
e Partikel am Draht sind rickwirkungsfrei beziglich des Magnetfeldes und des
Stromungsfeldes
e Mehrstufige Matrizen kdnnen als Serienschaltung von Einzelmatrizen
betrachtet werden
e Zwischen den Matrizen verteilen sich die Partikel wieder statistisch
e Partikel, die einmal am Draht sind gelten als abgeschieden

Zusétzlich gilt: Die Berechnungen bertcksichtigen die nach CFD bestimmten
Strdmungsgeschwindigkeitsprofile in der Unterschicht und mittlere TrennkorngréBe,
die tatsachliche PartikelgréBenverteilung ohne Ultraschalldispergierung der Produkte
Chemagen und F5 und die gemessenen Magnetisierungskurven fir Draht und
Partikel. Nicht  berdcksichtigt  werden der radiale  Gradient des
Hintergrundmagnetfeldes, sowie interpartikulare Wechselwirkungen und Anderung
der PartikelgréBenverteilung. Das Modell arbeitet ohne Anpassungsparameter.

Bei reiner Zentrifugation stellen sich die Ergebnisse im Vergleich von Simulation und
Messung wie folgt dar.
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Abbildung 8-4: Ergebnisse der Simulation bei reiner Zentrifugalabscheidung

Es ist deutlich zu erkennen, dass das Modell die reine Zentrifugalabscheidung leicht
Uberschatzt. Umso kleiner die Drehzahl umso gréBer scheint die Uberschatzung zu
sein. Die F5-Partikel werden deutlich besser durch Zentrifugalkrafte abgeschieden,
was beim hier vorgestellten Verfahren aber unerwinscht ist. Idealerweise sollte die

Abscheidung bei reiner Zentrifugation null betragen.
Die Ergebnisse des Modells bei gleichzeitiger Magnetseparation sind in den

nachfolgenden Abbildungen dargestellt.
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Abbildung 8-5: Vergleich Messung und Trennstufenmodell fiir F5-Partikel

0,60

Abbildung 8-5links zeigt die Gegenulberstellung der Ergebnisse des Modells mit den
Messungen fiir die F5-Partikel bei 500min™. Wie bereits beschrieben, unterscheidet
sich die Abscheidung im einstufigen Betrieb nur gering von der des dreistufigen. Das
Trennstufenmodell kann diese Unterschiede wiedergeben, wobei die Abscheidung im
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einstufigen Fall mit zwei idealen Trennstufen korreliert und die Abscheidung bei drei
Stufen mit 2,5 idealen Trennstufen. Wie bereits beschrieben kommt es aufgrund der
geringen Sattigungsmagnetisierung und der groBen Partikel zu sehr starker
Abscheidung durch Zentrifugation. Das hat auch zur Folge, dass bei hdéherer
Drehzahl (Abbildung 8-5rechts) der Unterschied zwischen einer Stufe und drei Stufen
noch kleiner wird. Bei 1000min™' kann die Abscheidung mit ungefahr 2,5 Trennstufen
korreliert werden. Daraus folgt, dass die Abscheidung aufgrund anderer
Mechanismen als der magnetischen Abscheidung am Draht mindestens eine reale
Abscheidestufe ersetzt. Dabei handelt es sich aber um eine unerwinschte Art der
Abscheidung, da diese unkalkulierbar und ungerichtet stattfindet. Die nachsten zwei
Drahtebenen erh6hen die Abscheidung dann nur noch unwesentlich. Beide
zusammen wirken wie eine halbe Drahtebene.
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Abbildung 8-6 Vergleich Messung und Trennstufenmodell fiir Chemagen-Partikel

Im Gegensatz dazu ist der Unterschied in der Abscheidung bei einstufigem und
zweistufigem Betrieb bei den Chemagen-Partikeln deutlich gréBer. Die erste Stufe
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korreliert nahezu mit einer einstufigen idealen Trennstufe, wahrend alle dreistufigen
Abscheideraten mit dem Verlauf bei zwei idealen Trennstufen korrelieren,
unabhangig von der Drehzahl. Die Abscheidung findet hier also deutlich spezifischer
durch Magnetseparation statt, was durch die hohere Magnetisierung bei gleichzeitig
kleineren Partikeln zu begriinden ist. Dadurch ist die magnetische Beweglichkeit
zwar ahnlich wie bei den F5-Partikeln, das Produkt aus Magnetisierung und dritter
Potenz der PartikelgroBe aber kleiner. Es werden dadurch weniger Partikel durch
Zentrifugalkraft abgeschieden. Hier wirken die zweite und die dritte Drahtebene
zumindest bei allen Drehzahlen noch wie eine ganze ideale Trennstufe.

Prinzipiell I&sst sich der Verlauf der Abscheidung als Funktion der Drehzahl und der
Feldstarke mit dem vorgeschlagenen Modell aus den physikalischen Eigenschaften
des Partikelsystems berechnen. Die einzelnen Mechanismen, die dabei eine Rolle
spielen, Zentrifugalabscheidung, Abscheidung durch radialen Feldgradienten und
HGMS-Abscheidung missen aber noch deutlich tiefgehender in ihrer Interaktion
untersucht werden.
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9. Weiterfiihrende Uberlegungen

Die derzeitige Konstruktion der Zentrifuge erlaubt hohe Trenngrade bei moderaten
Feldstarken bei bislang aber geringen Durchsatzen. Zentraler Punkt flr eine
Weiterentwicklung dieses neuartigen Trennverfahrens muss daher die Erh6hung des
Durchsatzes bei gleich bleibender oder verbesserter Trennqualitat, sowie ein
kontinuierlicher oder quasi kontinuierlicher Austrag der magnetischen Tragerpartikel
sein. In Zukunft kann hier das entwickelte CFD-Model zur Priifung der Beeinflussung
des Stromungsfeldes bei erhéhtem Durchsatz herangezogen werden. Mittels CFD-
gestltzte Konstruktion wird auch die Auswirkung veranderter Geometrien noch vor
der mechanischen Konstruktion zuganglich und erlaubt eine deutlich effektivere
Optimierung.

Als Konsequenz der bisherigen Mess- und Simulationsergebnisse soll daher auf die
folgenden konstruktiven Anderungen naher eingegangen werden:

e Zulaufgeometrie

e Drahtmatrix

e Feldstarke

e Bechergeometrie

e Differenzdrehzahl

e Austrag der Magnetpartikel

9.1. Zulaufgeometrie

Der Zulauf muss zwei wesentliche Funktionen erfillen. Zum einen soll der
Zulaufstrom auf die Umfangsgeschwindigkeit der Zentrifuge beschleunigt werden,
zum anderen soll die eintretende Suspension moglichst gleichmaBig ohne groBe
Turbulenz zu erzeugen in die Zentrifuge eingebracht werden. Die Tintenversuche
und die CFD-Simulation konnten zeigen, dass die derzeitige Zulaufgeometrie zwar
Aufgabe eins gut erflllt, jedoch im Zulaufbereich relativ groBe Turbulenzen und
Strémungen bis weit in den Zentrifugenraum hinein erzeugt. Dabei trifft momentan
die Flussigkeit je nach Drehzahl teilweise als Freistrahl auf die rotierende
Flussigkeitsoberflache. In der ersten Konstruktionsvariante besteht der Zulauf aus
einem einseitig geschlossenen zylindrischen Schuss. Am Umfang und am unteren
Deckel sind jeweils vier Bohrung mit einem Durchmesser von 1mm angebracht.

Die Schichtenstrdomung in der Zentrifuge hat sich als glnstig erwiesen, um
nichtmagnetische Komponenten mdéglichst schnell durch die Zentrifuge zu
transportieren. Zwar kommt es auch im derzeitigen Verteiler zur Ausbildung der
Schichtenstrébmung, die Einlauflange ist aber relativ groB. Um die Ausbildung der
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Schichtenstrdomung in zuklnftigen Bauvarianten zu beschleunigen, sollte der Zulauf
axial direkt in die Schichtenstrdomung erfolgen, z.B. als achsenparalleler Ringspalt.
Abbildung 9-1 zeigt einen schematischen Konstruktionsvorschlag. Der
Suspensionseintrag sollte direkt in die Flissigkeit erfolgen.

Abbildung 9-1: links: aktueller Verteiler mit je 4 Bohrungen an der Stirnseite und am Umfang,
rechts: Konstruktionsvorschlag fiir neuen Verteiler mit Spaltzulauf

9.2. Drahtmatrix

Momentan besteht die Standardmatrix aus drei Lagen mit jeweils 15 Drahten der
Dicke 1Tmm. Es konnte gezeigt werden, dass mit kleiner werdender Drahtdicke zwar
prinzipiell der Gradient im Umfeld des Drahtes ansteigt, aber auch mit dem Abstand
vom Draht schneller abnimmt. Héhere Gradienten haben zur Folge, dass kleinere
Partikel abgeschieden werden kénnen. Da kleinere Partikel eine gréBere spezifische
Oberflache aufweisen, kann pro Partikelmasseeinheit mehr Zielprodukt gebunden
werden, was sich positiv auf die Prozessdkonomie auswirkt.

Dinnere  Drahtdurchmesser sind dementsprechend erstrebenswert. Bei
selbsttragenden Matrixkonstruktionen sind aber durch die Festigkeit Grenzen
gesetzt. Ergebnisse mit einer 0,5mm Drahtstarkematrix haben gezeigt, dass bei
Verringerung des Drahtdurchmessers gleichzeitig die Drahtanzahl erhOht werden
muss, da sonst keine ausreichende Flachenabdeckung mehr erreicht werden kann,
was eine Verschlechterung des Trenngrades zur Folge hat.

Ausgeglichen werden konnte dies auch durch eine Erhdhung der Anzahl der
Matrixebenen. Nachfolgende Abbildung zeigt eine verbesserte Konstruktion unter
Verwendung von wasser- oder lasergeschnittenen Matrizen, die bis zu sieben
Matrixlagen erlauben. Die Matrizen kdnnen dabei auch in verschiedenen
Drehwinkeln zueinander angeordnet werden, was unter Umstanden Vorteile hat,
wenn nicht von einer statistischen Verteilung der Magnetpartikel zwischen den
Drahtebenen ausgegangen werden kann.



9 Weiterfiihrende Uberlegungen 159

OO E P Y

bR AR hRIRRY

777177%
|
T

i

I

Abbildung 9-2: Konstruktionsvorschlag — Matrix mit flexibler Anzahl an Ebenen

Simulationsergebnisse zeigen, dass sich hdhere Gradienten ausbilden (Wagner,
Stolarski et al. 2009) und damit bei konstanter Feldstarke deutlich hdhere
Abscheidegrade erreicht werden konnen, bzw. bei gleichem Abscheidegrad die
Feldstarke reduziert wirde.

9.3. Differenzdrehzahl

Die derzeitige Konstruktion sieht die Einstellung einer Differenzdrehzahl zwischen
Becher und magnetisierbarer Matrix vor. Gewahlt wurde diese Konstruktionsart, um
ein  Maximum an Flexibilitdt bei der Durchfihrung der Untersuchungen zu
gewahrleisten.

Die Versuchsergebnisse haben bislang jedoch gezeigt, dass eine geringe
Differenzdrehzahl keine positiven Auswirkungen auf die Abscheidung hat. Bei
héheren Differenzdrehzahlen konnte ein leichter Rickgang des Trenngrades
beobachtet werden. Zur Verringerung der Komplexitat einer Folgekonstruktion kann
daher auf die Maéglichkeit verschiedener Drehzahlen von Becher und Matrix
verzichtet werden.

9.4. Feldstarke

Im Rahmen dieser Arbeit sind Magnetfeldstarken bis 0,5T zum Einsatz gekommen.
Bei Betrachtung der Magnetisierungskurven der verwendeten Produkie und des
Drahtmaterials ist festzustellen, dass ab ca. 0,3T die hier verwendeten Produkte
bereits nahezu magnetisch gesattigt sind, eine weitere Erh6hung des Feldes Iasst
demnach keine deutliche Steigerung des Trenngrades erwarten. (Svoboda 1987)
berichtet sogar einen kontraproduktiven Effekt durch Verringerung des
Feldgradienten bei Uberschreiten der Sattigungsmagnetisierung des Matrixmaterials.
Vorteile konnen sich bei Verwendung anderer Matrixmaterialien ergeben, die eine
hdhere Sattigungsmagnetisierung bei héheren Feldstarken aufweisen.

9.5. Bechergeometrie

Abbildung 9-3 links zeigt die aktuell realisierte Bechergeometrie flr batchweisen
Betrieb. Diese sieht vor, dass nach dem Versuch die abgeschiedenen Partikel
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bequem entnommen werden kdnnen. Die radiale Unterteilung stellt aber eine
Strdmungsstérung dar, die in kiinftigen Bechersystemen mit kontinuierlichem Austrag
vermieden werden sollte. Ein Konstruktionsvorschlag ist in Abbildung 9-3 rechts

dargestellt.
1 Verteiler

Gehause
Y Rotor

) Magnetbeads

T Zulauf

=

kontinuierlicher Austrag

‘ \\ der Biomasse

Maschinenteil

Abbildung 9-3: links: aktuelle Bechergeometrie mit einstufiger Matrix, mitte: schematische
Darstellung der neuen Konstruktion, rechts: mégliche Umsetzung der schematischen
Darstellung (Chen, Smith et al. 2008).

Der Becher besteht nunmehr aus einer Kammer, die ahnlich einem Separator
doppelkegelférmig spitz zulauft. Der gréBte Radius des Doppelkegels sollte im
Bereich des starksten Feldes liegen und mittig bezlglich der Matrix sein. An dieser
Stelle sammeln sich die Partikel im Batchbetrieb und kénnen von dort aus auch
durch einen geeigneten Austrag abtransportiert werden.

Bei der Neukonstruktion des Bechersystems sollten auch Hygenic Design Richtlinien
Beachtung finden.

9.6. Austrag der magnetischen Tragerpartikel

Bereits im vorhergehenden Absatz ist die Ahnlichkeit des neuen Bechers mit einem
Separator aufgezeigt worden. Entsprechend bieten géngige Separatoren (Stahl
2004) auch Konstruktionshinweise fir einen Austrag der Magnetpartikel an.

Im Wesentlichen sind zwei Austragsorgane besonders interessant: der
quasikontinuierliche Spaltaustrag oder der kontinuierliche Dilsenaustrag. Beide
Austragsformen sind bei Separatoren weit verbreitet. Die Umsetzung in kleinen
Labormaschinen kann aber aufgrund von Bauraumeinschrankung sehr schwierig
sein.

Auch muss beachtet werden, dass die Partikel mit ausreichend hoher
Geschwindigkeit aus dem Magnetfeld heraustransportiert werden missen. Die
technische Realisierung kann mit Spllwasser erfolgen. Da im Prozess die
Magnetpartikel in aller Regel mehrere Waschzyklen durchschreiten missen, bietet
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sich hier die Mdglichkeit die Funktion des Transports und die Funktion des Waschens
in einem Prozessschritt zu vereinen.

Ein kurzes Abschalten des Magnetfeldes kann unter Umsténden viel konstruktiven
Aufwand ersparen und trotz allem noch zu einem ausreichenden Trenngrad flhren.

9.7. Integration in die Prozesskette

Die Konstruktion der Maschine kann in ihrem Aufwand und den Kosten deutlich
reduziert werden, wenn von Beginn an nicht geplant wird eine vollstandige
Abtrennung der magnetischen Partikel zu erzielen. So kann im weiteren Verlauf des
Prozesses ein Polizeifilter in Form eines diskontinuierlich arbeitenden HGMS Filters,
wie dem Steinert HGF, die Abtrennung der im Zentrat verbleibenden Partikel
Ubernehmen. Die MagnetfeldUberlagerte Zentrifuge trennt demnach z.B. 90% der
Magnetbeads ab, wahrend der HGF fiir die anderen 10% zustéandig ist. Damit kbnnen
insbesondere Kosten beim Magneten der Zentrifuge eingespart werden. Die
Standzeit des HGF erhéht sich gleichzeitig um einen Faktor 10. Der Spulzyklus kann
unter Umstanden durch ein kurzzeitiges Uberlasten des Zentrifugenmagneten
ausgeglichen werden.

9.8. Abtrennung sub-mikroner Partikel

Unterhalb von 0,5um PartikelgréBe (Silvestre 2009) ist eine Abtrennung von Partikeln
durch Magnetseparationsverfahren nur noch mit sehr groBem Aufwand mdéglich.
Insbesondere die Verwendung von sehr dinnen Drahten mit einer entsprechend
hohen Drahtanzahldichte bedeutet im Extremfall die Aufgabe eines der wesentlichen
Vorteile der HGMS Verfahren. Bei zu hoher Drahtanzahldichte kénnte die
Drahtmatrix als Filtermedium fir Zellbruchstiicke wirken und die direkte Verarbeitung
von Fermentationsbrihe verhindern. Bei zu hohen Drahtdichten wirden die Matrizen
aber auch flr eben diese nicht-magnetischen Bestandteile als Filtermedien wirken.
Die Tragerpartikelentwicklung geht nichtsdestotrotz aufgrund des wirtschaftlich
attraktiveren Verhéltnisses aus Oberflache und Partikelmasse immer weiter in
Richtung kleinerer Partikel. Jedoch ist man sich der einhergehenden Schwierigkeiten
bei der Abtrennung der Partikel bewusst und entwickelt doppelt-funktionale
Oberflachen, die nicht nur in der Lage sind das Zielprodukt zu binden, sondern auch
eine schaltbare Koagulation mit ihren benachbarten Tragerpartikeln einzugehen.
Man bedient sich dabei unter anderem temperatursensitiven Polymeren [(Frimpong,
Fraser et al. 2007; Lattuada und Hatton 2007; Isojima, Lattuada et al. 2008)], um
reversibel gréBere magnetische Koagulate zu produzieren.

Eine weitere Mdglichkeit stellt die magnetische Heterokoagulation dar (Bolto, Cross
et al. 1975; Lu, Pugh et al. 2005). Hierbei werden grdéBere nicht-funktionalisierte
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magnetische Partikel mit zugegeben. Aufgrund der gréBeren Reichweite der
magnetischen Wechselwirkung der groBen Partikel wirken diese als Nukleus fir die
Koagulation und sammeln die deutlich kleineren funktionalisierten Partikel ein.
(Pieters, Williams et al. 1992) empfiehlt eine KoagulatgréBe von 5um flir eine gute
Abscheidung. Bei einer nachfolgenden Entmagnetisierung werden die Partikel nun
wieder redispergiert. Reicht die Entmagnetisierung nicht aus, die starker attraktiven
Wechselwirkungen der kleineren Partikelfraktion zu Uberwinden, kdénnen unter
Verwendung der oben genannten temperatursensitiven Polymere sich bei
Temperaturanderung expandierende Polymertentakel flr eine sterische Trennung
der Partikeloberflachen sorgen und so die Redispergierung realisieren.
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10. Zusammenfassung und Ausblick

Sowohl die Zentrifugation als auch die Magnetseparation sind etablierte
Technologien und waren bereits Gegenstand intensiver Forschung. Hauptaufgabe
dieser Arbeit war die Untersuchung der Kombination beider Verfahren zur
Magnetfeldiberlagerten Zentrifugation als potentielles zuklnftiges
Separationsverfahren  flir magnetische Tragerpartikel bei der Selektiven
Magnetseparation. Im Zentrum standen dabei die Charakterisierung des Pilot-
Trennapparates und die Untersuchung der magnetisch unterstlitzen mechanischen
Separation. Die Kombination beider Verfahren, so konnte in der Arbeit gezeigt
werden, hat groBes Potential zu einem kontinuierlichen Trennverfahren in der
Bioseparation weiterentwickelt zu werden.

Die Trenneigenschaften der Zentrifuge wurden mit superparamagnetischen
Tragerpartikeln untersucht. Diese bestehen aus einer Polymermatrix in die
magnetische Nanopartikel eingebracht sind, die es ermdglichen, die Partikel durch
ein geeignetes Magnetfeld in ihrer Bewegung zu beeinflussen. Zusatzlich verfligen
diese Magnetbeads tber geeignete funktionale Gruppen um Uber spezielle Liganden
Molekilile spezifisch an der Oberflache zu binden. Feldstarke, Drehzahl und
Durchsatz konnten als Parameter mit dem stérksten Einfluss auf die Abscheidung
identifiziert werden.

Fir die reine Zentrifugation ohne zugeschaltetes Magnetfeld ergibt sich
erwartungsgemafB aufgrund der Erhéhung der Zentrifugalkraft eine bessere
Abscheidung mit steigender Drehzahl. CFD-Simulation und Farbversuche haben
bestétigt, dass es sich bei der Magnetfeldiberlagerten Zentrifuge um eine
Uberlaufzentrifuge handelt. Dies bedingt die Ausbildung einer Schichtenstrdmung,
bei der der Hauptflissigkeitstrom in einer dinnen strémenden Schicht entlang der
Phasengrenze zwischen zentraler Lufttrombe und rotierender FlUssigkeit stromt. Die
Ausbildung der strébmenden Unterschicht wird wesentlich durch die Drehzahl
beeinflusst und hat Auswirkungen auf das Abscheideverhalten. Bei niedriger
Drehzahl bildet sich eine dickere langsam stromende Unterschicht aus, wahrend bei
héherer Drehzahl eine diinne schnelle Strdmung vorzufinden ist.

Bei Zuschalten eines externen Magnetfeldes werden durch die sternférmige
magnetische Matrix Gradienten von mehr als 1000T/m erzeugt, die zu stark
attraktiven magnetischen Kréaften fuhren. Als Resultat scheiden sich die
magnetischen Partikel an den Drahten der Matrix ab. Die gleichzeitig wirkenden
Zentrifugalkrafte bewirken den Transport der Partikel entlang des Drahtes. Der
Gesamtabscheidegrad setzt sich bei geringer Feldstarke aus magnetischer und
zentrifugaler Abscheidung zusammen, wahrend im betrachteten Drehzahlbereich bei
hoher Feldstarke reine Magnetseparation vorliegt.
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Der Abscheidegrad erhdht sich je nach Drehzahl von 30-50% ohne Magnetfeld auf
bis zu 97% bei 0,3-0,5T. Bei langsamer Strémung stellt sich eine minimal héhere
Abscheideeffizienz ein als bei schnellerer Strémung. Ursache dafir ist die
Abhangigkeit des Einfangradius, der die Trennkornbahn definiert und mit steigender
Anstromgeschwindigkeit des Drahtes kleiner wird.

Bei Erhéhung des Durchsatzes und damit der axialen Strdmungsgeschwindigkeit
sinkt der Einfangradius ebenfalls. Der Ruckgang der Abscheideffizienz korreliert mit
dem Sinken des Einfangradius. Der Ausgleich des Verlustes des Einfangradius muss
durch die Erhéhung der Drahtdichte und die Erhéhung der Anzahl der Drahtebenen
bei gleichzeitig gunstiger geometrischer Anordnung erfolgen. Dies erhdht die durch
den Einfangradius aufgespannte Separationsflache.

In den Untersuchungen wurde ebenfalls beobachtet, dass es zu leichter Erh6hung
der Abscheidung bei Erhéhen der Konzentration kommt. Leichte Agglomeration
aufgrund interpartikularer Wechselwirkungen und der resultierende Anstieg der
volumenabhéngigen Magnetkraft ist die Ursache. GroBer Einfluss magnetischer
Wechselwirkungen konnte aber im flir die Selektive Magnetseparation interessanten
Konzentrationsbereich  durch  Betrachtung der  Wechselwirkungsreichweite
ausgeschlossen werden.

Zusatzlich, so haben Versuche mit Hefesuspension als Modelbioprodukt gezeigt,
erhéht der Betrieb bei geringerer Drehzahl die Selektivitdt der Abscheidung. Die
Hefesuspension lag stark geflockt vor, sodass die Selektivitdt aufgrund von
Zentrifugalabscheidung der Hefezellen hinter den Erwartungen zurick blieb.

Bei der Integration der Magnetfeldiberlagerten Zentrifuge in einen Bioprozess zur
selektiven magnetischen Separation von Subtilisin  aus  B.Licheniformis
Fermentationsbriihe konnten ca. 70% der Protease an funktionalisierte PGA-
Magnetpartikel spezifisch gebunden werden. Bei der anschlieBenden magnetischen
Separation lag der Abscheidegrad bei ca. 82%. Das verwendete
Magnetpartikelsystem war dabei nicht optimiert und sollte hier nur die
Durchflihrbarkeit der selektiven magnetischen Separation zeigen.

Fir die Applikation in einem industriellen Produktionsprozess missen grundsatzliche
Maschinenfunktionen Uberarbeitet werden. Momentan erlaubt die Kapazitat der
partikelseitig noch diskontinuierlichen Maschine je nach erforderlicher Konzentration
der magnetischen Tragerpartikeln die Verarbeitung von bis zu 50l
Fermentationsbriihe. Zur weiteren Steigerung ist der Kkontinuierliche oder
quasikontinuierliche Austrag der abgeschiedenen Partikel bei gleichzeitig erhéhtem
Durchsatz eine unabdingbare Entwicklung. In der Arbeit wurden Anregungen zur
technischen Realisierung gegeben, die bereits in kontinuierlichen industriellen
Tellerseparatoren zu finden sind. Die grdéBte Herausforderung wird dabei die
Uberwindung des anliegenden Magnetfeldes sein.
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Es konnte gezeigt werden, dass die Strdmungsverhéltnisse in der Zentrifuge einen
nicht zu vernachlassigenden Einfluss auf die Abscheideleistung haben kann. Eine
genaue Betrachtung der Strémung zuklnftiger Geometrien der Zentrifuge sollte
daher fest in den Konstruktionsprozess integriert werden.

Die Gestaltung der Matrix als zentrales Trennorgan kann ebenfalls deutlich zur
Verbesserung des Betriebes der Zentrifuge beitragen. So konnte gezeigt werden,
dass Anzahl der Drahtebenen, die Drahtdichte und die Drahtdicke die Abtrennung
bestimmen. Insbesondere Fertigungstechnisch sind wasser- und lasergeschnittene
Methoden vorgestellt und auBerhalb des Rahmens dieser Arbeit bereits erfolgreich
erprobt worden. Diese Verfahren eignen sich insbesondere zur kostengunstigen
Massenfertigung.

Seitens der prozesstechnischen Grundlagen macht die hier vorgestellte
Magnetfeldiiberlagerte Zentrifuge einen wesentlichen Schritt nach vorn. Die aus
dieser Arbeit hervorgegangen genehmigten Folgeprojekte, erlauben die
Weiterentwicklung in einen industriell einsetzbaren Prototypen in der Selektiven
Magnetseparation.

In Zukunft mulssen insbesondere kostenglnstige Partikelsysteme mit hoher
Sattigungsmagnetisierung und hohen Adsorptionskapazitaten bereitstehen, um die
Technologie nicht nur in der Bioanalytik einsetzen zu kénnen. Die wissenschaftlichen
und technischen Vorraussetzungen sind bereits in vielerlei Hinsicht vorhanden und
werden momentan in zahlreichen industriell und &ffentlich geférderten Projekten
noch weiter ausgebaut.
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Summary and Outlook

Both the centrifugation and the magnetic separation are established technologies
and were already subject to intense research. The main task of this study was to
investigate the combination of both methods for Magnetic Field Enhanced
Centrifugation as a potential future separation technology for magnetic carrier
particles in the selective magnetic separation process. The main focus was the
characterization of a pilot separator and the study of magnetic carrier particle
separation. The combination of both methods, so it could be shown in the work, has
great potential to become a continuous separation process in Bioseparation.

The separation functionality of the centrifuge were investigated using
superparamagnetic carrier particles. These consist of a polymer matrix with
incorporated magnetic nanoparticles, making it possible to influence the particles
through a magnetic field in their movement. In addition, these magnetic beads have
appropriate functional groups specifically bind target molecules to their surface.
Strength, speed and throughput could be identified as most influential parameters.
For sole centrifugation without the application of a magnetic field, as expected, an
increase in centrifugal force by increasing rotational velocity results in a better
separation. CFD simulation and dye experiments have confirmed that the Magnetic
Field Enhanced Centrifuge shows similarities to a typical overflow centrifuge. As a
consequence the main liquid stream is flowing in a thin layer along the interface
between a central air core and the rotating liquid. The formation of this streaming
layer is significantly influenced by the rotational velocity and affects the separation
behaviour. At low speed a thicker slowly flowing layer is formed, while at higher
speeds a fast flowing thin layer was observed.

When applying an external magnetic field the rod-shaped magnetic matrix generates
gradients of more than 1000 T/m, leading to strong attractive magnetic forces.
Consequently the magnetic particles attach to the wires of the matrix. The centrifugal
forces acting simultaneously cause the transport of particles along the wire. At low
magnetic flux density the total separation efficiency results from magnetic and
centrifugal separation, while in the considered speed range and at high field strength
mainly magnetic separation exists.

The separation efficiency is increasing as a function of rotational velocity from 30-
50% without magnetic field to up to 97% at 0.3 to 0.5 T. At low flow velocity the
separation efficiency is slightly higher than at faster flow. This is due to the
dependence of the capture radius of the magnetic wires. When increasing the
throughput and hence the axial flow velocity the capture radius decreases. The
decline in separation efficiency correlates with the decline of the capture radius. The
compensation of the loss in capture radius is possible by increasing the wire density
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and the number of matrix layers in a favourable geometric arrangement. This
increases the cross-sectional area spanned by the capture radius.

In the investigations it was also observed that the separation efficiency increases
slightly with increasing concentration. Slight agglomeration due to interparticle
interactions and the resulting increase in the volume-magnetic force is the cause.
Large influence of magnetic interactions could be excluded for the magnetic
separation using the Magnetic Field Enhanced Centrifuge in the investigated
concentration range.

In addition, so have shown experiments with yeast suspension as academic product,
operation at low rotational velocity increases the selectivity of the deposition. Overall
due to a large degree of flocculation of the yeast cells the selectivity of magnetic vs.
centrifugal separation was well below expectations, which has impact on the
applicability to broths containing larger cell agglomerates.

Integration of the centrifuge in a bioprocess for selective magnetic separation of
subtilisin from B.licheniformis fermentation broth lead to approximately 70% protease
binding onto PGA-functionalized magnetic particles. In the subsequent magnetic
separation the efficiency was approximately 82%. The magnetic carrier particles used
were not optimized and should only show the feasibility of selective magnetic
separation using the novel field enhanced centrifuge.

For the application in an industrial production process basic machine functions need
to be revised. Currently, the capacity of the machine allows only discontinuous
operation. Depending on the required concentration of magnetic carrier particles the
processing of up to 50 | fermentation broth is possible. To further increase the
capacity and throughput the continuous or quasi-continuous discharge of separated
particles at increased flow is an essential development. The biggest challenge will be
to overcome the applied magnetic field.

It was shown that the flow conditions have a considerable influence on the separation
in the centrifuge. A close look at the future flow geometries of the centrifuge should
be firmly integrated into the design process.

The design of the matrix as the central organ for separation can also significantly
contribute to improving the operation of the centrifuge. It could be shown that the
number of matrix layers, the wire density and the thickness have large impact on the
function of the machine. In particular, manufacturing technologies like water-and
laser-cut methods have been introduced and successfully tested, but are outside of
the scope of this work. These methods are particularly suitable for low-cost mass
production.

On the part of process technology the presented centrifuge makes a significant step
forward. Based on the results obtained from this study approved funding allows the
development of a prototype for industrial use in selective magnetic separation
processes. In the future, particularly low-cost particle systems with high saturation
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magnetization and high adsorption capacity are required to leverage the technology
not only in bio analytics and lab scale. The scientific and technical requirements are
available in many ways and are currently being further developed in numerous
industrial and publicly funded projects.
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12. Symbolverzeichnis

lateinische Symbole

a Abstand m

a Beschleunigung ms*?

A Flache m?2

A Vektorpotential Wbm'=Vsm
A Hamaker Konstante VC

B magn. Flussdichte T=NA"m"
c Konzentration g/l

Cv Volumenkonzentration Vol%

Cw Widerstandsbeiwert -

Cy, Anisotropieparameter -

d Partikeldurchmesser m

dn hydraulischer Durchmesser m

D Durchflutung A

Dn Demagnetisierungsfaktor -

Dqg Drahtdurchmesser m

Do Diffusionskoeffizient m2s™

e Ladung eines Elektrons C=As

e Energie C=As

E elektrische Feldstarke Vm'

E Abscheideeffizienz

F Kraft N

g Erdbeschleunigung m s*

H magn. Feldstéarke Am?

Ho magn. Feldstarke des Hintergrundfeldes Am’

I Stromstarke A

k Boltzmann Konstante J K

ks Flockenbildungsfaktor -

[/ Leiterlange m

i Stromdichte Am™?

J Polarisation T

L Léange m

Lein Einlauflange m

[/ Leiterlange m

M Magnetisierung A m?kg
M Magnetisierung Am?

m Masse kg
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n Anzahl der Wicklungen -

n Atomdichte m
n Drehzahl min™
n Beschleunigungsparameter -

P Elektrische Polarisation Vm'
r Elektronenbahnradius m
Rc Einfangradius m
Re Reynoldszahl -

r Radius m

S Selektivitat -

T Temperatur °C

t Zeit S

Tu Turbulenzgrad -

u Geschwindigkeit ms’
USink Sinkgeschwindigkeit ms’
v Geschwindigkeit ms
\Y Volumen m3
Vel elektrostatisches Potential VC
Vges Gesamtpotential VC
Vimag magnetisches Potential VC
Vs zusatzliches Potential VC
Viaw van der Waals - Potential VC
w Sinkgeschwindigkeit ms
X Dicke der elektrischen Doppelschicht m

X PartikelgréBe m

Xa drahtdurchmessernormierter Raumkoordinate -

Ya drahtdurchmessernormierter Raumkoordinate -

Z Anzahl der Elektronen pro Atom -

Z Schleuderzahl -

Zs Position des Scheitelpunkts m

z Ladungszahl eines lons -

z z-Koordinate m
griechische Symbole

X volumetrische Suszeptibilitat -

€ Dielektrizitatskonstante flir Vakuum cVv’'
& Dielektrizitatszahl -

n dynamische Viskositat Pas
(0] Potential VC
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A

Indizes
0

0

0

a

ax

A

d

el

mag
Materie
n

Konzentrationsparameter
Debye-Huckel-Lange

Mobilitat

Richtungsvektor des mag. Dipols

magn. Permeabilitat von Vakuum

effektives atomares magn. Moment
Permeabilitatszahl

Wirbelviskositat

kinematische Viskositat
Winkelgeschwindigkeit

Dichte

Ladungsdichte

Zetapotential

Vakuum
axial
anfanglich
aussen
axial
Auftrieb
Draht
elektrisch
experimentell
Gewicht
gesamt
hydraulisch
Zahler
intrinsisch
Zahler
kritisch
flissig
magnetisch
mittlere
magnetisch
Materie
Anzahl
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P Partikel

r remanent

S fest

S Sattigung

sep Separation

St Stokes

tang tangential

¥ Uberlauf

us Ultraschall

Umfang Umfang

w Widerstand

Konstanten

e Ladung eines Elektrons 1,610 C

k Boltzmann Konstante 1,38:102° J K
€0 Dielektrizitatskonstante Vakuum 1,610'° C

Ko

Permeabilitatszahl fir Vakuum

1,25710%VsA'm’
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13. Anhang

A Magnetspule Rotorapparatur

Rundspule / Kupferdraht

Drahtdurchmesser dp
Innendurchmesser di
Aussendurchmesser d,
Hoéhe h
Spannung U

Windungen insgesamt
Widerstand Q
Strom I
Durchflutung

Leistung

(mm) =0,65
(mm) =50
(mm) =80
(mm) =19,5
(V) =15
() =500
(Ohm)=7,5
(A) =

(Aw) =1000
(W) =30
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B ungekiihlte Magnetspule mit max. Feldstarke 0,31T

Rundspule / Al Band 70 0+ .3 (mm)
Eingegebene Spulendaten
Innendurchmesser di (mm) = 137
pussendurchmesser da (mm) = 552
Hoehe h (mm) = 70
Leiter in A gh (mm) = 70
Leiter in B sB {(mm}] = .3
Spannung u (wv) = &0
Ergebnisse
Gesamte Spulenhoehe { mm)= 71
Mittl. Leiterlaenge lm { m )= 1.082
Windungen gesamt { 1= 6EO
Windungen pro Lage [ )= 0
Anzahl der Lagen ( }= 0
Widerstand (Ohm)}= .981
Strom (A )= 61.116
Durchflutung ( Aw)= 41578
Leistung { KW)= 3.66
Leitergewicht { Kg)= 41.748
DL
& & | | | i t i
. s -
. 0[ i W es |
- “7& ! ! ! \
| | i f 1
o t o qg i %

40
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C gekihlte Magnetspule mit max. Feldstarke 0,5T

Inmmendurchnesser di

Aussendurchmesser da
Hoehe h
Leiter in A sA
Leiter in B shB
Spannung u

Gesamte Spulenhoehe

Mittl. Leiterlaenge Ilm ( m)

Windungen gesamt
Windungen pro Lage
fnzahl der Lagen
Widerstand

Strom

Durchf Iutung
Leistung
Leitergewicht

(mm) = 165
(mn) = 562
(nm) = 70
(nm) = 70
(mm) = .35
CyY)y = 110
(nml= 71
=1.141
= 559
=0
=0
= .729
(A)= 150.735
(Aw)= 847284
(KW)= 16.58
(Kg)= 42.239

Spule

S I s B s B S B —

Kihlspirale

Kihlspirale: archimedische Spirale mit
Windungsmittenabstand 36 mm,

Innenradius 89 mm, Aussenradius 269 mm

A—Rohr

bezogen cuf die Windungsmitte

Gehdusedeckel
(magnetisch und nicht rostend)

t t T t
I I I |
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D Zentrifuge
Technische Daten:
Max. Drehzahl:

Max. Differenzdrehzahl
Max. Feedstrom:

Primarantrieb:

Motorleistung
Ubersetzung
Drehzahleinstellung

Sekundérantrieb:

Stromibertragung

Getriebemotoribersetzung

Spannung
Motorleistung

Rotorlagerung

Bechersystem:

3000 min™
200 min™’
50 I/h

2,5 kW
1:1
stufenloser Frequenzumrichter

SchleifringUbertrager
1:30
12V
24W

Kugellager, abgedichtet, 6011 2RS VA
Werkstoff1.4125, Edelstahl rostfrei

2 Bechersysteme aus Plexiglas/Aluminium und Edelstahl/Aluminium stehen zur

Verflgung.

Konstruktion

Konstruktion: Hans Guigas
Mathias Stolarski

Mechanische Konstruktion: Thomas Reutter

Buhler GmbH, Schweiz
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