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Zusammenfassung

Diese Arbeit lsst sich in das Themengebiet der Hoch-Gradienten Magnetseparation (HGMS)
einordnen. Sie beinhaltet drei wesentliche Teile, die aufeinander aufbauen.

Nach dem Stand der Forschung existieren zur Abtrennung von Schmierdlverunreinigungen
mittels HGMS keine Parameterstudien, die den Einfluss der Filtergeometrie, Partikelzu-
sammensetzung und Heteroagglomeration von magnetisierbaren und nichtmagnetisierbaren
Partikeln betrachten. Der erste Teil zeigt daher Untersuchungen zu dieser Thematik.

Ein wichtiger Aspekt bei der Anwendung von HGMS - nicht nur zur Schmierdlreinigung,
sondern ganz allgemein - ist die Erzeugung des benotigten Hintergrund-Magnetfelds. Der
zweite Abschnitt beschiftigt sich mit der Entwicklung zylindrischer Permanentmagneten,
die zur Losung der Scale-up Problematik der Magnete beitragen. Hierbei unterscheidet man
zwischen zwei unterschiedlichen Anordnungen, die ein transversales oder longitudinales
Magnetfeld hervorrufen, d. h. ein orthogonal oder parallel zur Mittelachse des zylindrischen
Magnetinnenvolumens ausgerichtetes Magnetfeld.

Im Zusammenhang mit dem transversalen zylindrischen Permanentmagneten existieren
bisher keine Gestaltungskonzepte fiir die Magnetfiltermatrix. Gleichzeitig besteht Optimie-
rungsbedarf hinsichtlich einer effizienten Riickspiilbarkeit. Beide Aspekte werden im dritten
Teil der Arbeit behandelt. Zusitzlich findet daran anschliefend ein Verfahrensnachweis
anhand der Proteinaufarbeitung aus Sojamolke statt.

Der prinzipielle Aufbau des HGMS Apparats besteht aus einer Filterkammer, in der magne-
tisierbare Drihte eingesetzt sind, und einem von auflen wirkenden Magnetfeld. In dieser
Arbeit kommen Drahtgewebe mit unterschiedlichen Drahtdurchmessern und Maschenweiten
zum Einsatz. Sie werden in der Filterkammer tibereinanderliegend angeordnet.

Zunichst findet eine Parameterstudie mit verschiedenen einzelnen Abscheidematrixlagen
statt. Zum Einsatz kommen Magnetitpartikel (Fe;0,), die in einem Modellol suspendiert
vorliegen. Als Ergebnis zeigt sich, dass die Abtrenneffizienz nicht nur eine Funktion der Ma-
gnetflussdichte und Stromungsgeschwindigkeit, sondern auch der spezifischen Oberfliache
des Drahtgitters ist.

Der Vergleich der experimentellen Ergebnisse mit den Berechnungsergebnissen eines ana-
lytischen Ansatzes, basierend auf dem Einfangradius eines Einzeldrahts, ergibt qualitativ
eine gute Ubereinstimmung. Die Untersuchung des Abtrennverhaltens der Magnetitpartikel
und der WEAO Partikel bei wiederholter Filtration (Multi-pass) ergibt einen Anstieg der
Abscheideeffizienz als Funktion der Versuchszeit. Die maximale Abtrenneffizienz der Ma-
gnetitpartikel betrdgt 94 %, im Fall der WEAO-Partikel erreicht man maximal 67 %. Die
chemische Zusammensetzung der abgetrennten WEAO Partikel entspricht der des Einsatz-
gutes. Die Probe besteht aus magnetisierbaren und nichtmagnetisierbaren Partikeln, die
gemeinsam am Draht abgetrennt werden. Man spricht hierbei von magnetisch-induzierter
Heteroagglomeration.

Die Hochgradientenmagnetfiltration (HGMF) arbeitet hdufig mit schweren Permanentma-



gneten in C-Form zur Erzeugung eines Magnetfeldes. Das Verhiltnis von Magnetgewicht
zu Magnetflussdichte ist bei zylindrischen Permanentmagneten viel giinstiger. In der vorlie-
genden Arbeit geht es um einen dipolaren transversalen Mandhala-Magneten (Magnetic
Arrangement for Novel Discrete Halbach Layout). Er besteht aus ringférmig angeordneten
n identischen Magnetblocken, deren Magnetisierungsrichtung sich um 720 °/n zwischen
zwei benachbarten Magneten dndert.

Die Arbeit zeigt einen Ansatz zur Berechnung der Magnetflussdichte. Ein Optimierungspro-
gramm, das den genetischen Algorithmus (ga) verwendet, unterstiitzt die Auslegung und
die groBtechnische Umsetzung zur Anwendung in der HGMS. Mit dieser Methode lisst
sich die erforderliche Menge an magnetischem Material im Rahmen der vorgegebenen Min-
destgrenzen von Magnetflussdichte und freier Fliche zur Filtereinfithrung minimieren. Der
in dieser Untersuchung gebaute Mandhala-Magnet erzeugt eine Flussdichte, die ausreicht,
um submikrometer grofe Partikel erfolgreich abtrennen zu konnen. Er ist kostengiinstiger,
kompakter und leichter als der vorhandene C-férmige Permanentmagnet.

Andere magnetische Trennverfahren, z. B. die Magnetzentrifugation, erfordern teure und
schwere Elektromagnete. Im Hinblick auf Kosten und Gewicht eignet sich auch hier ein
zylindrischer Permanentmagnet. Der sogenannte Aubert-Magnet erzeugt ein longitudina-
les Magnetfeld. Er besteht aus mindestens zwei tibereinanderliegenden Ringen, die sich
aus mehreren identischen Magnetblocken zusammensetzen. Ein Ring besitzt divergente
und der andere konvergente Magnetisierung im Bezug auf die Magnetzentrumsachse. Die
vorliegende Arbeit vergleicht die Berechnung des Magnetfelds mit einem entwickelten ana-
lytischen Verfahren auf der Grundlage des Dipolmodells mit der Finite-Elemente-Methode
(FEM) und Magnetfeldmessungen. Der analytische Dipolansatz eignet sich aufgrund der
guten Ubereinstimmung fiir die Auslegung des Apparats im groBtechnischen MaBstab.
Der Magnet ist leicht, kompakt und die Magnetflussdichte ist ausreichend hoch fiir die
Magnetseparation. Zudem ist das Magnetkonzept geeignet, um es mit einer vertikal oder
horizontal verschiebbaren Abtrennzelle zu betreiben. Ein kontinuierlicher Prozess ist mit
einer Magnetzentrifuge denkbar, die einen seitlichen Austrag aufweist.

Die weiterentwickelten zylindrischen Permanentmagneten sind skalierbar und paralle-
lisierbar; das Konzept des Hochgradientenmagnetfilters mit neuer Riickspiileinrichtung
eignet sich zudem fiir den Einsatz im groBtechnischen Mafstab. Das Nutzvolumen des
Mandhala-Magneten und des Aubert-Magneten lédsst sich an die Groenverhéltnisse der
Trenneinrichtung anpassen. Die Arbeit zeigt den Entwurf eines Mandhala-Magneten und
des HGMF im Pilotmafstab. AuBerdem werden Versuche an einem Modellsystem mit
Wasser und Magnetpartikeln beschrieben. Im Anschluss daran dienen Versuche mit Soja-
molke als Verfahrensnachweis zur Protein-Aufreinigung des Bowman-Birk-Inhibitors, eines
Wirkstoffs gegen Krebs und Multiple Sklerose.



Summary

This work contributes to the field of High-Gradient Magnetic Separation (HGMS). It is
divided into three parts.

According to the state of the art, there are no parameter studies on the separation of
lubricant contamination, which show the influence of filter geometry, particle composition
and heteroagglomeration of magnetizable and non-magnetizable particles. The first part,
therefore dedicates to this subject.

An important issue of the application of HGMS - not only in lubricant maintenance, but
also in biotechnology - is the necessary magnetic background field generation. The second
part deals with the development of cylindrical permanent magnets that resolve the scale-
up issue of the magnetic field generating device. They are differentiated into transversal
and longitudinal magnetic field generating arrangements. The transversal field is orientated
perpendicular to the center axis of inner bore volume of the magnet, whereas the longitudinal
field is parallel to the center axis.

In relation with the transversal cylindrical permanent magnet there is a lack of design con-
cepts for the separation matrix. At the same time, the filter still has optimization potential
regarding efficient back-washing. The third part engages in the solution of both aspects. In
addition a process verification takes place by means of protein purification using soy whey
as feedstock.

In principle the HGMS set-up consists of a filter chamber with magnetizable wires and a
background magnetic field. This work applies wire meshes with various wire diameters and
mesh width. They are collocated on top of each other inside the filter. The experimental part
deals with the removal of magnetite particles (Fe;O,) from a model lubricant oil. Further,
solid lubricant contamination particles are extracted from a used wind power plant (WPP)
gear oil filter. Firstly, a parameter study using different single separation layers takes place.
It shows that the separation efficiency is not only a function of the magnetic flux density and
flow velocity, but also of the specific surface of the wire. In order to predict the separation
efficiency of different matrices a analytic approach based on the capturing radius of a single
wire is used. Experiments and calculation are qualitatively in good agreement.

The investigation of magnetic separation of WPP particles was carried out with ten coarse
and fine wire layers. Comparing the obtained separation efficiencies showed that the removal
of WPP particles is not as good as that of magnetite particles. Nevertheless, the experiment
showed that it is possible to separate solid lubrication contamination from an industrial gear
oil to a high amount. The chemical analysis by ICP-OES of the WPP particles before and
after HGMS treatment resolves that magnetically induced heteroagglomeration occurs and
that the agglomerated particles are captured on the HGMS wire mesh.

Heavy c-shaped type permanent magnets are frequently used to generate the magnetic field
for High-Gradient Magnetic filters (HGMF). In terms of magnet weight versus magnetic
flux density, cylindrical permanent magnets are much more efficient. The work deals with a



transversal dipolar Mandhala (Magnetic Arrangement for Novel Discrete Halbach Layout)
magnet. It consists of rings from n identical magnet blocks, whose magnetization direction
changes by 720 °/n between two nearby magnets. The work presents an approach which
allows to calculate the magnetic flux density. An optimization program using the genetic
algorithm (ga) supports the design and scale-up. It minimizes the magnet material amount
for the user fixed minimum constraints of magnetic flux density and open area for filter
introduction. The field of the built Mandhala magnet is sufficiently strong to separate
submicron magnetic particles with high efficiency. It is more cost-effective, more compact
and lighter than c-shaped permanent magnets.

Magnetic Separation processes, such as magnetically enhanced centrifugation (MEC),
usually require cost-intensive and heavy electromagnets. Permanent cylindrical magnets
providing a comparable longitudinal magnetic field may be more advantageous for these
applications both in terms of cost and weight. The so called Aubert magnet is composed of
at least two rings on top of each other which incorporate identically-shaped magnet blocks.
One ring has divergent and the other a convergent magnetization with respect to the magnet
center axis. The work compares two magnetic field calculation methods, namely the analytic
approach based on a dipole model and FEM (finite element method). The extended dipole
model is in very good agreement with FEM and measurement. Thus it is applicable for
the design of large-scale devices. The Aubert configuration is lightweight, compact and its
magnetic flux density is sufficiently high for Magnetic Separation. Moreover, the concept is
promising for a batch-wise process with a vertical or horizontal movable separation cell.
Continuous processing conceivable by a magnetic enhanced centrifuge with side discharge.

Both the permanent magnets and the separation cell of the new design, exhibit favorable
characteristics to promote the principle for large-scale separation processes in industry.
Firstly, they are both easily scalable or parallelizable. The usable volume of the cylindrical
permanent magnet is easily adaptable to the separation device’s extensions. The High-
Gradient Magnetic Filter has a new backwashing concept. The work presents the pilot scale
design of the Mandhala magnet and the HGMF as well as experimental performance tests
using a water-magnetic beads model system. Subsequently, experiments using soy-whey as
a real feedstock demonstrate the purification of the protein BBI (Bowman-Birk inhibitor),
an agent against cancer and multiples sclerosis.
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1 Einleitung

Das Verfahren der Hoch-Gradienten Magnetseparation (HGMS) hat in den letzten Jahren
verstiarkt Anwendung zur Abtrennung von Feststoffen aus Fliissigkeiten gefunden. Auch
wenn bislang die Mineralaufarbeitung der einzige Einsatz von HGMS im industriellen
MaBstab ist [77], existieren bereits vielversprechende Entwicklungen von Pilotanlagen im
Bereich der Wassertechnologie [24} 2551 und Bioprozesstechnik [60]. Haufig verwendet
man funktionalisierte magnetische Partikel zur Abtrennung von Proteinen [20} |47]], zur
Gewinnung von SiiBwasser- und Meeresalgen [10] oder als Tréagersystem fiir enzymatisch
katalysierte Prozesse [55]]. Nach magnetischer Trennung und Auswaschung wird das Produkt
durch Elution abgetrennt; die Trigerpartikel sind anschlielend rezyklierbar.

Der prinzipielle Aufbau des HGMS Apparats besteht aus einer Filterkammer, in der ma-
gnetisierbare Drihte eingesetzt sind, und einem von auflen wirkenden Magnetfeld. Der
Draht bewirkt die Verzerrung des Magnetfelds und es entstehen hohe Magnetflussdichte-
unterschiede, d. h. die Magnetflussdichte besitzt hohe Gradienten in der Drahtumgebung.
Dies fiihrt zur Anziehung und zum Anhaften von magnetisierbaren Partikeln am Draht. Da
die Kraft noch in grofer Distanz zum Draht wirkt, ist die Abscheidedrahtstruktur poros
gestaltbar, d. h. das Verhiltnis von Hohlraum- zu Gesamtvolumen ist sehr hoch (ca. 95 %).
Die Abscheidedrahtstruktur (Filtermatrix) besitzt eine hohe Permeabilitit und niedrigen
Druckverlust.

Aufgrund der giinstigen Merkmale der Filtermatrix ist die Verwendung des Verfahrens
zur Abtrennung von Verunreinigungen aus Schmier- und Hydraulikdlen interessant. Die
Verunreinigung des Ols entsteht durch Abrieb, 5lunlslichen thermischen Zersetzungspro-
dukten von Additiven und herstellungsbedingter Verschmutzung, z. B. Gielsand, Schweif3-
riickstdnde oder Schleifstoff [[16]]. Die Partikel setzen sich aus nichtmagnetisierbaren und
magnetisierbaren Teilchen zusammen. Die Abtrennung im HGMS ist besonders effektiv,
da das Magnetfeld Agglomeration induziert, wodurch selbst submikrometergrof3e Partikel
mit hoher Abscheiderate abtrennbar sind [[76]]. Des Weiteren scheidet der HGMS Filter
auch nichtmagnetisierbare Partikel ab, die gemeinsam mit den magnetisierbaren Partikeln
agglomeriert sind [23}|45]]. Der Einsatz der HGMS eignet sich fiir die Schmierdlpflege. Sie
entlastet konventionelle Tiefenfilter und verldngert so die Wartungsintervalle.

1.1 Einordnung der Arbeit in den derzeitigen Stand der
Forschung und Technik

Die Betreiber der Windenergieanlagen (WEA) fordern einen storungsfreien Betrieb. Partikel
sind hauptséchlich dafiir verantwortlich, dass Getriebe oder Lager ausfallen [59]. Es gilt
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daher eine hohe Sauberkeit der Schmierdle zu gewihrleisten [71]. Getriebedliiberwachung
ist wichtig, um beginnenden Abrieb festzustellen. Durch Filtration des Oles lassen sich
groBere Schiden vermeiden. Die Norm IEC 61400-4 (2012) schreibt fiir Getriebeol von
WEA vor, dass die Anzahlkonzentration der Partikel, die grofer als 6 um sind, 640 /ml nicht
iiberschreiten darf [[I5]]. Dies entspricht Reinheitsklasse 16, siehe Tabelle[A.2]im Anhang.
Die grofite Herausforderung fiir die Getriebeolfiltration liegt in der hohen Viskositit des
Mediums, bei Betriebstemperaturen zwischen 60 —70 °C liegt sie um 100 mPas. Nach dem
Stand der Technik erfolgt die Filtration im Hauptstrom durch einen zweistufigen Filter
(Porengrof3e: 10 um und 50 um) und/ oder einen Bypassfilter (Porengrofle: 5 um) [3]]. Die
aufwendige Feinstfiltration lidsst den Druckverlust schon in kurzer Zeit stark anwachsen,
was einen regelméBigen Filteraustausch notwendig macht.

Einsatz der Magnetseparation zur Schmierdlpflege Die Magnetseparation hat bis-
lang nur eine geringe Bedeutung bei der Pflege von viskosen Schmiermitteln. Auf dem
Markt findet man nur einige wenige Anwendungen mit Permanentmagneten. Als einfachste
Ausfithrung gilt der Magnetstopfen im Olsumpf, an ihm lagern sich groRe magnetisierbare
Partikel an. Es sind Magnetabscheider verfiigbar, die einen oder mehrere Stibe aus wechsel-
seitig angeordneten Permanentmagneten besitzen. Die Anlagerung von magnetisierbaren
Partikeln findet hauptsichlich an deren StoBkanten statt. Beispielsweise befindet sich ein
solcher Magnetstab innerhalb eines konventionellen Filterelements [[61]] oder umgeben mit
magnetisierbaren Scheiben [49]]. Die Permanentmagnetstibe sind geeignet, um grofie Men-
gen magnetisierbarer Spine effektiv einzufangen. Im Gegensatz zur HGMS Technologie
besitzen sie jedoch nur ortlich begrenzt, insbesondere an den StoBkanten der Magnete oder
an den Kanten der magnetisierbaren Scheiben, hohe Magnetfeldgradienten. Daher gelingt
mit diesen Abscheidern die Abtrennung von Partikeln unter 20 gm nur unzureichend.
Nach dem Stand der Forschung existieren zur Abtrennung von Schmierdlverunreinigungen
mittels HGMS nur einige wenige Arbeiten. Anderson u. a. [2] berichten tiber die Abtren-
nung von Abrieb aus Dieselmotor-Getriebe6l im Bypass. Andere Quellen beschiftigen sich
hauptsichlich mit dem Viskosititseinfluss auf die Effektivitit der HGMS. So untersuchte
McNeese u. a. die Partikelbeladung des Einzeldrahts im Bereich zwischen 1 und 163 mPas
[53L|52]. Sie verwendeten eine Glycerol-Wasser Losung in verschiedener Konzentration,
um die Viskositit einzustellen. Cummings [13]] analysierte den Einfangbereich eines Einzel-
drahts im viskosen Stromungsfeld. Mishima u. a. [[57] verwendeten einen supraleitenden
Magneten zur Separation von 1 — 10 um groBen, paramagnetischen Edelstahlpartikeln, die
in einem viskosen Polyvinylalkohol (PVA) Fluid (1000 mPa s) vorlagen. Sie variierten die
magnetische Flussdichte von 0—3 T und die Stromungsgeschwindigkeit zwischen 35 und
105 mmy/s. Die gezeigten Experimente ergaben eine maximale Abtrenneffizienz von 88 %.

Erzeugung des benétigten Hintergrundfelds Ein wichtiger Aspekt bei der Anwen-
dung von HGMS - nicht nur zur Schmier6lreinigung, sondern ganz allgemein - ist die
Erzeugung des benotigten Hintergrund-Magnetfelds. Nach dem bisherigen Stand der Tech-
nik und Forschung ist es iiblich, Elektromagnete oder Permanentmagnete zu verwenden. Der
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Einsatz von Elektromagneten im Dauerbetrieb ist nur bei wirksamer Kiihlung (z. B. mit Was-
ser oder Luft) moglich, gleichzeitig sind die Betriebskosten wegen der hohen elektrischen
Leistungsaufnahme hoch. Die Verwendung von supraleitenden Magneten, insbesondere die
sogenannten cyrogenfreien oder Hochtemperatur-Supraleiter (HTS), ist nur dann zweck-
méiBig, wenn sehr kleine, schwach magnetisierbare Partikel abzutrennen sind. Auch wenn
HTS gegeniiber Elektromagneten vergleichsweise niedrige Betriebskosten besitzen und
ein sehr viel hoheres Feld erzeugen konnen [72], so ist doch die Anschaffung sehr teuer
[[12]. Die Verwendung von Permanentmagneten fiir die HGMS ist vorteilhaft. Bisher ist die
Verwendung der C-Form (Hufeisenform) bekannt [24, |32]]. Sie ist mit Polkappen und einem
Eisenjoch ausgertistet, wodurch sie grol und schwer ist.

Effizienter sind zylindrische Permanentmagnete, die die HGMS Trennzelle umgeben. Sie
sind aufgrund ihres Verhiltnisses von erzeugter magnetischer Flussdichte zum Gewicht
des eingesetzten Magnetmaterials deutlich effizienter. Sie bestehen aus Ringen, die aus
einzelnen Permanentmagneten zusammengesetzt sind. Hierbei unterscheidet man zwischen
zwei unterschiedlichen Anordnungen. Der Mandhala-Magnet (Magnetic Arrangement for
Novel Discrete Halbach Layout) erzeugt ein dipolares transversales Magnetfeld, d. h.
orthogonal zur Mittelachse des zylindrischen Magnetinnenvolumens. Im Gegensatz dazu
bewirkt der sogenannte Aubert-Magnet ein longitudinales dipolares Magnetfeld, das parallel
zur Magnetachse verlduft.

Downstream-Processing eines pharmazeutischen Wirkstoffs Die Verwendung der
HGMS zur Proteinabtrennung besitzt wirtschaftliches Potential. Dazu gibt es in den letzten
Jahren eine Vielzahl von Veroffentlichungen, die den Einsatz des Verfahrens im Labor-
maBstab [6} 39} 47] und PilotmaBstab [60] zeigen. In dieser Arbeit geht es speziell um die
Aufarbeitung des Bowman-Birk-Inhibitors (BBI) aus Sojamolke. BBI ist ein Proteasehem-
mer, der bei Multipler Sklerose und Krebs wirksam ist [22]]. Sojamolke ist ein Nebenprodukt
bei der Sojaverarbeitung und steht damit in groBen Mengen giinstig zur Verfiigung. Der
Einsatz von magnetischen Tréigerpartikeln mit selektiver Oberflachenfunktionalisierung
ermdglicht eine wirksame Adsorption des Inhibitors aus der Sojamolke.

1.2 Zielsetzung

Die vorliegende Dissertation gliedert sich in drei Schwerpunkte. Der erste Teil beschiftigt
sich mit der Anwendung des HGMS Verfahrens zur Abtrennung von Partikeln aus viskosen
Olen. Vorangegangene Arbeiten von Eichholz [[19] und Stolarski [[75]] verwendeten haupt-
sdchlich Elektromagnete zur Magnetseparation. Im Hinblick auf die in dieser Arbeit relevan-
ten Anwendungsgebiete ist der Einsatz zylindrischer Permanentmagnete anzustreben. Der
zweite Teil dient der Auslegung und Berechnung des transversalen Mandhala-Magneten und
der Ubertragung sowie Erweiterung des Berechnungsmodells auf den longitudinalen Aubert-
Magneten. Die Arbeit schlieit im dritten Teil mit einer Weiterentwicklung des HGMS
Filters zur verbesserten Riickspiilbarkeit und dem Praxiseinsatz des Mandhala-Magneten
zur Abtrennung von BBI aus Sojamolke ab. Die Zielsetzung der drei Schwerpunkte lautet:
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a) Welchen Einfluss haben die Drahtgeometrie, die Magnetflussdichte und die
Stromungsgeschwindigkeit auf die Abtrennung von magnetisierbaren Partikeln
aus Getriebed6l? Ist die Abtrennung von Schmierélverunreinigungen mittels
HGMS aus einem viskosen Ol méglich?

Eine detaillierte Parameterstudie soll herausarbeiten, welchen Einfluss die Drahtgeometrie,
Magnetflussdichte und Stromungsgeschwindigkeit auf die Abtrennung aus Getriebedl hat.
Die Charakterisierung des Ols und der im Ol vorkommenden Partikel hinsichtlich GroBe
und magnetischer Eigenschaft ist wichtig, um ein Modellsystem definieren zu konnen.
Begleitend zu den Versuchen soll geklirt werden, ob die theoretische Betrachtung des Ab-
scheidevorgangs mittels eines analytischen Modells zur Auslegung des Magnetabscheiders
dienen kann. Eine weitere Fragestellung ist, ob neben den magnetisierbaren Abriebpartikeln
auch nichtmagnetisierbare Partikel abtrennbar sind. Verschiedene chemische Elementarana-
lysemethoden stehen zur Verfiigung.

b) Kann die longitudinale und transversale Permanentmagnetanordnung den
C-formigen Permanentmagneten und den Elektromagneten ersetzen?

Der zweite Teil befasst sich mit dem grundlegenden Aufbau zylindrischer Permanentma-
gnete und zeigt die Berechnungsmoglichkeit mit Hilfe eines erweiterten Dipolansatzes.
Ziel ist es, einen analytischen Ansatz zu finden, der sich zur Berechnung der Magnetfluss-
dichte im Zentrum der Magnete eignet und Scale-up Optimierungsrechnungen ermoglicht.
Mit Hilfe des Ansatzes soll es moglich sein, ausgehend von der gewiinschten Filterfliche
und Magnetflussdichte, den Magnetmaterialeinsatz zu minimieren. Zur Validierung dienen
Magnetfeldmessungen und FEM Simulationen.

c) Ist der Mandhala-Magnet und die Pilot-HGMS fiir die Abtrennung von Protein
aus Sojamolke geeignet?

Die konventionelle HGMS ist ein diskontinuierliches Verfahren, bei dem die Trennung und
Riickspiilung der Magnetpartikel im Wechsel stattfindet. Um die HGMS im industriellen
MabBstab einsetzen zu konnen, muss nicht nur die Magnetfelderzeugung kostengiinstig und
skalierbar, sondern auch eine Filterzelle mit geeigneter Reinigungseinrichtung vorhanden
sein. Durch den Einsatz des Mandhala-Magneten und anhand des neuen Konzepts des
Hoch-Gradienten Magnetfilters soll gezeigt werden, dass das Verfahren sich fiir den Einsatz
im grofitechnischen Mal3stab eignet. Die Bewertungskriterien sind die Trennleistung und
das Riickspiilverhalten. Abschlieend erfolgt die Abtrennung von BBI aus Sojamolke
mit Hilfe magnetischer Ionenaustauscherpartikel. Ziel ist es, aus einem Abfallstrom, der
bei der Verarbeitung von Sojaprodukten anfillt, das Protein selektiv abzutrennen. Die
Beurteilung des Prozesses erfolgt im Hinblick auf den Protein- und den Saccharosegehalt
der Zu- und Abfliisse. In diesem Teil soll durch die Experimente die Wirksamkeit der neuen
Magnetkonfiguration verifiziert werden.
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Die Magnetseparation ist ein Themengebiet, das das Verstidndnis des physikalischen Phi-
nomens des Magnetismus und seiner Wirkung auf Materie voraussetzt. Die Zielsetzung
dieses Kapitels ist es daher, die fiir die Magnetseparation relevanten Begriffe zu definieren
und das verfiigbare theoretische und empirische Wissen zur Losung der Problemstellung
einzuordnen.

2.1 Magnetismus

Das Themengebiet Magnetismus ist in zahlreicher einschligiger Fachliteratur ausfiihrlich
behandelt. Das vorliegende Kapitel orientiert sich an [28]], [66] sowie [26] und fasst fiir das
Verstiandnis der vorliegenden Arbeit die wichtigsten Punkte zusammen. Die Darstellung
vektorieller GroBen erfolgt durch fettgedruckte Zeichen.

Ein Magnetfeld wirkt in der Umgebung eines Permanentmagneten, eines stromdurchflos-
senen Leiters und bei zeitlicher Anderung eines elektrischen Felds. Die mathematische
Beschreibung des Magnetismus geht auf die Gleichungen von Maxwell und einigen Erhal-
tungsgleichungen zuriick. Ganz allgemein ist das Magnetfeld durch die zwei Feldvektoren,
die Magnetfeldstirke H und die Magnetflussdichte B, definiert.

Um eine Vorstellung von den beiden Groflen zu bekommen, betrachtet man einen geraden,
unendlich langen, mit dem Strom I durchflossenen Leiter. Dieser erzeugt ein tangentiales
Feld, das proportional zum Kehrwert des Abstands r zwischen Betrachtungspunkt und
Leiterachse ist. Die Richtung des Stromflusses und die des tangential dazu zirkulieren-
den Magnetfelds bilden zusammen eine Rechtsschraube [66]. In diesen Fall gilt fiir die

magnetische Feldstirke H
I
H= 7 (2.1)
Ein Magnetfeld, das die Magnetflussdichte von 1 T (Tesla) aufweist, ist so stark, dass es
einen stromdurchflossenen (1 A), 1 m langen Leiter (der Linge L;) mit der Kraft F' von
1 N orthogonal zum Feld und zur Leiterrichtung auslenken kann. Die drei Vektoren von
Magnetfeld-Stromfluss-Kraft bilden zusammen ein Rechtsdreibein und fiir die Magnetfluss-

dichte B kann man F

B=—. 22
L (22)

schreiben.
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Der Zusammenhang der Groen H und B im Vakuum lautet:

B
H=—. 2.3)
Ho
Die Vakuumpermeabilitit u, die auch als magnetische Feldkonstante bezeichnet wird, ist

eine Naturkonstante: v
S
=471077—. 2.4
Ho d Am 24

2.1.1 Magnetische Materialeigenschaften

Die genaue Kenntnis der Magnetisierung erleichtert die Einschétzung der Abtrennbarkeit
der Partikel durch die Magnetseparation. Daher ist die Beschreibung der unterschiedlichen
magnetischen Materialeigenschaften wichtig.
Materie beeinflusst ein Magnetfeld und wird im Gegenzug ebenfalls von ihm beeinflusst [28].
Bringt man Materie in ein Magnetfeld, dann erzeugen die auf atomarer Ebene auftretenden
Kreisstrome (Spins der Elektronen) ein magnetisches Dipolmoment p,,,. Die Dichte des
magnetischen Dipolmoments nennt man Magnetisierung M.
Es gilt

M=p,/V (2.5)

Gebriuchlich ist auch die Angabe der spezifischen Magnetisierung o, da sie messtech-

nisch einfacher erfassbar ist (vgl. Abschnitt [2.T.2). Sie ergibt sich aus der Division des
magnetischen Dipolmoments durch die Probenmasse m.

o= pm/m 2.6)

Die Magnetisierung M und die spezifische Magnetisierung o sind tiber die Stoffdichte p
ineinander umrechenbar.

Allgemein ist M iiber die magnetische Suszeptibilitit y verkniipft und es gilt

oM

=90 2.7)

X

Die Suszeptibilitit y der meisten Stoffe ist konstant; die der ferro-, ferri- und antiferroma-
gnetische Materialien ist jedoch von der Magnetfeldstirke und zusétzlich von der Form und
Abmessung des Werkstoffs abhingig. Die Herleitung befindet sich im Abschnitt[2.1.3]

Gebriuchlich ist die Angabe der relativen Permeabilitit y,. Es gilt
He=(1+x). (2.8)

Die Magnetflussdichte im Inneren des Stoffes B; ist das Resultat der Uberlagerung von
dem duBeren Magnetfeld mit der Magnetfeldstirke Hy und der dadurch hervorgerufenen
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Magnetisierung M. Es gilt daher
B; = po(Hy + M) (2.9)
und nach Umformung erhélt man

Bi = [lo/.ero. (2 10)

Diamagnetismus

Der Diamagnetismus als Phiinomen tritt bei allen Materialien auf, ist aber nur bei diamagne-
tischen Stoffen direkt beobachtbar. Erfahrt ein Stoff in einem Magnetfeld eine Kraft, die in
Richtung abnehmender Magnetfeldstirke wirkt, so ist dessen Permeabilitit kleiner als die
des Vakuums u <y, d. h. g, < 1 und man nennt den Stoff diamagnetisch.

Atome der diamagnetischen Stoffe haben abgeschlossene Elektronenkonfigurationen, d. h.
alle Schalen und Unterschalen sind vollstindig besetzt oder sie besitzen nur gepaarte
Elektronen. Fiir das Verstindnis der Auswirkung eines Magnetfelds geniigt die klassische
Vorstellung von Elektronen als umlaufende Punktladungen mit ihrer entsprechenden Mas-
se. Die umlaufende Elektronenladung entspricht einer Stromschleife, die ein Magnetfeld
erzeugt, man nennt es magnetisches Bahndrehmoment. Die umlaufende Elektronenmasse
verursacht einen Bahndrehimpuls. Durch das dulere Magnetfeld prizedieren die Elektro-
nenspins um die B-Richtung mit der Larmor-Frequenz w = em™' B wie ein Kreisel. Diese
induzierten Kreisstrome erzeugen ein Magnetfeld, das dem dufleren Magnetfeld entgegen-
gesetzt wirkt: Es entstehen nicht permanente magnetische Dipolmomente. Beispiele fiir
diamagnetische Stoffe sind Edelmetalle, Ionenkristalle und als Spezialfall Supraleiter.

Paramagnetismus

Im Gegenzug zu diamagnetischen Stoffen erfihrt ein paramagnetischer Stoff im Magnetfeld
eine Kraft in Richtung zunehmender Feldstirke. Die Permeabilitét eines paramagnetischen
Materials ist grofer als die des Vakuums p > po, d. h. g, > 1.

Der Effekt tritt dann auf, wenn nicht alle Orbitale vollstindig besetzt sind und dadurch
nicht kompensierte Bahn- und Spinmomente mit dem jeweiligen Drehimpuls vorhanden
sind. Auf atomarer Ebene besitzen alle Elektronen ein magnetisches Dipolmoment. Das
heif3t, es existieren permanente intrinsische magnetische Dipolmomente, die aber durch
ein duleres Magnetfeld nicht einfach parallel zu diesem ausgerichtet werden konnen. Auf-
grund der Quantenmechanik sind fiir die damit verbundenen Drehimpulse nur zwei diskrete
magnetische Zusténde parallel und antiparallel zum duferen Magnetfeld erlaubt. Die Beset-
zung des niedrigen Energieniveaus (parallel zum duferen Magnetfeld) erfolgt bei niedrigen
Temperaturen, das hohere Energieniveau (antiparallel zum dufleren Magnetfeld) wird mit
zunehmender Temperatur belegt. Die Zunahme der Temperatur wirkt sich daher durch
eine Abschwichung der Kraft auf den paramagnetischen Stoff in Richtung zunehmender
Feldstirke aus und die Suszeptibilitit sinkt. Dieses Phdnomen ist durch das Curie-Gesetz



20 2 Theoretische Grundlagen, Stand der Technik und Forschung

beschreibbar: .
pm C
— Lfm _ = 2.11
X = Hotazr = & (2.11)

mit der Atomanzahldichte n,, der Boltzmann-Konstante k und der absoluten Temperatur 7.
Die Gleichung kann durch die Zusammenfassung der Natur- und Materialkonstanten zu der
Curie-Konstante C vereinfacht werden.

Ferromagnetismus

Ferromagnetische Eigenschaften besitzen nur wenige elementare Stoffe, die in der Natur
vorkommen. Darunter zidhlt man Eisen, Nickel, Kobalt und einige Lanthanoide (Seltene
Erden). Durch Legierungen dieser Stoffe mit anderen Metallen erhilt man eine grofe
Anzahl ferromagnetischer Materialien. Es existieren aber auch Legierungen, die keine der
ferromagnetischen Elemente enthalten. Als Beispiel gilt die Kombination aus Cu, Mn und
Al, die auf Heusler u. a. [31]] zurtickgeht.

Die Erklédrung fiir das magnetische Verhalten ergibt sich aus dem Atommodell von Bohr-
Sommerfeld. Es besagt, dass sich die Elektronen der Elemente in Orbitalen um den Atom-
kern befinden. Jedes Orbital kann zwei Elektronen unterschiedlicher Spins aufnehmen.
Zunichst werden die energiearmen Orbitale und anschlieBend die energiereichen besetzt.
Die meisten Elemente (auler Edelgase) weisen ein teilbesetztes Orbital auf, welches das
maximale Energieniveau des jeweiligen Elements besitzt. Sie kommen in der Natur nicht
als einzelnes Atom, sondern immer nur mit mindestens einem anderen Element vor. Durch
diese chemische Verbindung kommt es zur Uberlappung und damit zu einer virtuellen
Auftiillung des jeweils energiereichsten Orbitals. Dadurch besitzt das Molekiil kein nach
aufen hin resultierendes Magnetfeld.

Die Ausnahme stellen insbesondere die Elemente Fe, Co, Ni (3d) und Seltene Erden (4f) dar.
Sie besitzen freie Elektronenplitze in einem geschiitzten Zwischenorbital. Beispielsweise
verhindert bei Eisen das 4s Orbital den Elektronenaustausch des 3d Orbitals. Eine chemische
Reaktion fiihrt daher nicht zur vollstidndigen ,,Auffiillung* dieser Zwischenorbitale und die
Materie weist nach auflen ein resultierendes Magnetfeld auf.

Das Phénomen ,,Ferromagnetismus® ist ein quantenmechanischer Effekt, der durch die
spontane parallele Ausrichtung der magnetischen Spinmomente (Elektronen mit Eigendreh-
impuls) tiber einen groeren Bereich im Kristallgitter erkldrbar ist. Die Bereiche gleicher
Spinmomentrichtung nennt man ,,Weissche-Bezirke“. Eine Voraussetzung fiir das Auftre-
ten von Ferromagnetismus ist das Verhiltnis von Atomabstand im Kristall zum Radius
der nicht-abgeschlossenen Schale. Es darf weder zu grof3 sein, da sonst die Kopplung
zu schwach ist und Paramagnetismus auftritt, noch zu klein sein, weil eine zunehmen-
de Niveauaufspaltung Antiferromagnetismus energetisch begiinstigt. Des Weiteren wirkt
der spontanen Magnetisierung die Wiarmebewegung entgegen, die die Ordnung der ma-
gnetischen Spinmomente auf den Gitterpldtzen durcheinander bringt. Bei der kritischen
Temperatur, der Curie-Temperatur T, verschwindet die Ordnung vollstindig, das Material
hat nun paramagnetische Eigenschaften.
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Die Ausrichtung der magnetischen Spinmomente parallel zum dufleren Magnetfeld bewirkt
eine Magnetisierung des Materials. Erhoht man das Magnetfeld, so wachsen die Bereiche im
Kristallgitter, die parallel zum Magnetfeld ausgerichtet sind und die Magnetisierung steigt
bis zu einer Séttigungsmagnetisierung M an. In diesem Zustand sind alle Spinmomente
parallel zum Feld angeordnet. Senkt man die Magnetfeldstirke wieder, bleibt eine hohere
Magnetisierung als zuvor bei gleichem Feld. Nimmt man es schlieBlich vollstindig weg,
bleibt eine Restmagnetisierung, die sogenannte Remanenzmagnetisierung M, zuriick. Die
Remanenz verschwindet wieder, sobald man die Probe mit einem gegenldufigen Magnetfeld,
der sogenannten Koerzitivfeldstirke —H., beaufschlagt. Mit zunehmendem Gegenfeld —H
erreicht man eine Magnetisierung in Gegenrichtung, bis auch hier eine Sittigung —M;
eintritt. Kehrt man nun wieder die Magnetfeldrichtung um und steigert das Feld, so entsteht
eine Hysteresekurve mit den Achsen-Schnittpunkten —M, und H..

Zur Erkldrung, warum eine solche Hysteresekurve beim Auf- und Abmagnetisieren entsteht,
muss man die Phinomene im Kristallgitter betrachten. In einem Kristall existiert eine be-
stimmte Vorzugsrichtung, in der die spontane Magnetisierung auftritt. Beispielsweise bei
Eisen mit einem kubischen Gitter sind es die Wiirfelkanten. Bringt man das Kristall in ein
duBeres Magnetfeld, so wachsen die Bereiche mit giinstiger Ausrichtung zum Feld zunéchst
durch Gitterwandverschiebungen, bei hoheren Feldern dann auch durch Gitterdrehungen.
Den Verdnderungen im Kristallgefiige wirken elastische und inelastische Spannungen ent-
gegen. Insbesondere Fremdatome sind dafiir verantwortlich, dass Verschiebungen und
Drehungen erst nach Erreichen eines kritischen Felds und damit einer kritischen Gitter-
spannung stattfinden. Bei Senkung des Magnetfelds werden die elastischen Verschiebungen
riickgéngig gemacht, nicht aber die inelastischen. Sie sind fiir die Remanenz verantwortlich
und erkldren das Hystereseverhalten von ferromagnetischen Materialien.

Antiferromagnetismus  Antiferromagnetische Stoffe sind Materialien, die eine kritische
Temperatur, die sogenannte Néel-Temperatur T, besitzen. An diesem Punkt ist die Suszep-
tibilitdt maximal, unter und oberhalb dieser Temperatur sinkt sie ab. Bei tiefen Temperaturen
sind benachbarte Spinmomente antiparallel ausgerichtet und haben damit keine Wirkung
nach auen. Mit zunehmender Temperatur wird diese Ordnung durcheinandergebracht und
bricht bei der Néel-Temperatur vollig zusammen. Oberhalb der kritischen Temperatur sind
die Spins der thermischen Bewegung ausgeliefert und das Material verhélt sich wie ein
Paramagnetikum.

Ferrimagnetismus Ein Ferrimagnetikum ist ein Stoff, in dessen Gitterstruktur die Spin-
momente ebenfalls antiparallel ausgerichtet, gleichzeitig aber unterschiedlich grof3 sind.
Die Spins kompensieren sich daher nur zum Teil und zeigen ein dhnliches Verhalten wie
ferromagnetische Stoffe, besitzen jedoch eine geringere Sittigungsmagnetisierung als diese.
Ferrimagnetika sind Materialien, die Spinellstruktur aufweisen und allgemein mit der che-
mischen Formel Me?*O - Fe,O; beschreibbar sind. Me steht fiir ein zweiwertiges Metall,
z.B. Fe, Mg, Mn, Co oder Ni. Ein technisch wichtiger Stoff ist Magnetit (Fe;O,4). Die
Kiristallstruktur ist in zwei Untergitter unterteilbar, die jeweils parallel ausgerichtete Spin-
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momente aufweisen. Untereinander sind die beiden Gitter jedoch antiparallel angeordnet.
Zur Verdeutlichung sind in der Abb. [2.1] acht kubisch raumzentrierte Gitter zu sehen. In
jeder Gittermitte befindet sich ein zweiwertiges Metall, die Gitterecken besetzen die drei-
wertigen Eisenatome. Verbindet man nun gedanklich die zweiwertigen Metallatome und
die dreiwertigen Eisenatome jeweils untereinander, so entstehen zwei Gitter, die kubische
Form haben. Es ist erkennbar, dass die Spinmomente beider Untergitter entgegengesetzt
angeordnet sind und zudem einen unterschiedlich hohen Betrag aufweisen, der durch die
Pfeillange verdeutlicht dargestellt ist.

— T3
v v
v

Abb. 2.1 Acht kubisch raumzen-
trierte Gitter, die in zwei kubische
/ ‘ Untergitter unterteilbar sind: Die
lila bzw. dunkel markierten Ato-
me verbinden die raumzentrierten

/? ‘ / Atome zu einem kubischen Gitter

und die griin bzw. hell abgebildeten
Atome sind in acht kubische Gitter

setzt und betragsmifBig unterschied-

unterteilbar. Die Spinmomente der
/ beiden Untergitter sind entgegenge-
lich.

Magnetmaterialien Abbildungzeigt einen Uberblick iiber die magnetischen Eigen-
schaften von verschiedener Materialien und Werkstoffe. Die Sattigungsmagnetflussdichte
o M und die Koerzitivfeldstirke H, der Materialien sind angegeben.

Das in dieser Arbeit als Modellsystem zum Einsatz kommende Magnetit gilt als weichma-
gnetisch und gehort zu den Ferriten. Es besitzt gegeniiber Magnetwerkstoffen eine geringere
Sattigungsmagnetisierung. In der Abb. [2.2]sind einige Bespiele fiir verschiedene Stahlsorten
eingezeichnet. In fast allen Fillen ist der Stahl weichmagnetisch, da er eine geringe bis
mittlere Koerzitivfeldstirke (0,5-5 E4 A/m) besitzt. Je nach Legierung unterscheiden sich
die Stahlsorten hinsichtlich ihrer Korrosionsbesténdigkeit und Séttigungsmagnetisierung.
Der Zusatz von Ni in Ni-Fe ist beispielsweise in Federstahl vorhanden. Die Legierung mit
Kohlenstoff fiihrt zu sehr harten, wenn auch sproden Materialien. Gesinterte Materialien
findet man in Getriebebauteilen, meist sind sie zusétzlich vergiitet oder mit Kohlenstoff
einsatzgehirtet. Die Abbildung zeigt aulerdem eine Reihe von Magnetmaterialien, die unter
anderen zu den sogenannten Heusler Magneten [31] gehoren. Im Laufe der Jahre fand man
hartmagnetische Stoffe, die eine immer groBere Sittigungsmagnetflussdichte aufweisen.
Selten-Erden Permanentmagneten (SE, z. B. SmCo oder NdFeB) haben gegeniiber idlteren
Magnetmaterialien, wie AINiCo, zwei entscheidende Vorteile. Sie besitzen eine grofle
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Abb. 2.2 Magnetmaterialien (Tiirkis) und Werkstoffe von Maschinenelementen (Blau). Die weich-
magnetischen Ferrite (Magenta) sind als funktionalisierte Partikel zur Abtrennung von Proteinen im
Einsatz. Abbildung in Anlehnung an [66] mit eigenen Daten erginzt.

intrinsische Dipolmomentdichte; zudem fiihren hohe interne und externe entgegengerichtete
Felder kaum zur Entmagnetisierung des Materials. Die zylindrischen Permanentmagneten
(Mandhala- und Aubert-Magnet) sind mit NdFeB Magneten bestiickt. Das Material zeichnet
sich durch eine sehr hohe magnetische Energiedichte aus. Die Curie Temperatur liegt
recht niedrig, ohne besondere Legierung unter 100 °C. Zusitze wie das ebenfalls zu den
Lanthanoiden gehorende Dysprosium heben die Temperaturstabilitdt an, verteuern das
gesamte Material. Ein sparsamer Materialeinsatz ist daher unabdingbar.

Die zur Zeit verfiigbaren stirksten NdFeB-Magnete fiir den Einsatz bis zu 120 °C entspre-
chen der Ausfithrung N48H (B, ~ 1,4 T, abhidngig vom Lieferanten). N ist die Abkiirzung
fiir den NdFeB-Magnettyp. Die Zahl steht fiir die maximale magnetische Energiedichte
(B X H)imax in Mega-Gauss Oersted (MGOe) ausgedriickt. Dabei ist 1 MGOe (cgs-Einheiten)
gleich 10?/4n kJ/m® (SI-Einheiten) (chinesische Norm). Der folgende Buchstabe gibt die
Temperaturfestigkeit an (hier H fiir hoch, d. h. einsetzbar bis 120 °C).
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2.1.2 Magnetisierungsmessung

Die Magnetisierungskurve eines Produkts ldsst sich beispielsweise durch eine Messung mit
einem ,,Alternating Gradient Magnetometer* (AGM) bestimmen. Zum Einsatz kommt das
PMC MicroMag” 2900 Series am Institut fiir funktionelle Grenzflichen (IFG, KIT). Der
Messaufbau ist in Abb. 2.3]dargestellt.

Proben-
halter
Probe
Gradienten-
spulen
Abb. 2.3  Prinzip des Alternating Gradient Ma-
Xme Polschuhe gnetometer (AGM) zur Bestimmung der Magne-

tisierungskurve.

Das Messprinzip basiert auf der Magnetisierung einer Probe in einem statischen Magnetfeld
und der Uberlagerung mit einem alternierenden Magnetfeld. Der dadurch entstehende Feld-
gradient, der proportional zum magnetischen Dipolmoment p,, ist, erzeugt eine wechselnde
Kraft. Die Auslenkung der Probe wird auf ein piezoelektrisches Element iibertragen und es
entsteht eine Spannung, die aufgezeichnet wird. Die Spannungsamplitude ist somit propor-
tional zum magnetischen Dipolmoment p,,. Dividiert man p;,, mit der Probenmasse m, erhélt
man die spezifische Magnetisierung o~ (siche G1.[2.6). Um die Suszeptibilitiit y nach G1.2.7]
berechnen zu konnen, bendtigt man die Magnetisierung M. Sie ist durch Multiplikation der
spezifischen Magnetisierung o mit der Stoffdichte des Materials p erhéltlich:

M=op. (2.12)

Als Beispiel ist in Abb. 2.4]die Magnetisierungskurve des synthetischen Magnetits darge-
stellt. Es handelt sich um einen weichmagnetischen Stoff, da die Remanenz M, und die
Koerzitivfeldstirke H, gering sind. Die Sittigungsmagnetisierung ist mit M gekennzeichnet.
Im Gegensatz zum weichmagnetischen Material besitzt ein hartmagnetischer Stoff eine
hohe Remanenz und Koerzitivfeldstirke. Permanentmagnete sind daher hartmagnetisch.
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2.1.3 Bestimmung der Suszeptibilitat und des
Demagnetisierungsfaktors

Fiir die meisten Materialien sind y bzw. y, unabhingig von der Magnetfeldstirke konstant,
nicht aber fiir ferro-, ferri- und antiferromagnetische Materialien. Fiir diese Materialgruppe
ist die Suszeptibilitit wie in Gl. 2.7] definiert.

Die Suszeptibilitidt y hidngt von den Materialabmessungen und der -form ebenso wie von
der Magnetisierungsrichtung ab. Im Allgemeinen ist sie eine Funktion der wahre (oder
intrinsische) Suszeptibilitit y, und des Demagnetisierungsfaktors Ny,; sie lautet [[77]]

Xt

="\ 2.13
1+ Nt ( )

X
Die wahre Suszeptibilitit y, ist eine Funktion der wahren Magnetisierung M, und der
Hintergrundmagnetflussdichte By:

Xt = Mo/ Bo. (2.14)

Die wahre Magnetisierung M, wird mittels einer Magnetisierungskurve an einer Probe
bestimmt, die keinen Demagnetisierungseffekt aufweist. Die kann beispielsweise ein zylin-
drischer Ring oder annéhernd ein Langszylinder, der in axialer Richtung magnetisiert ist,
sein.

Der Demagnetisierungsfaktor ist dimensionslos und nimmt einen Wert zwischen 0 und 1
an. Die einschlédgige Literatur unterscheidet zwischen dem magnetometrischen und dem
fluxmetrischen (oder ballistischen) Demagnetisierungsfaktor N,, und N;. N, ist aus dem
Mittelwert der Magnetisierung iiber die gesamte Probe ermittelbar. Zur Bestimmung der
Magnetisierung eignen sich Magnetometermessungen an kleinen Proben (z. B. durch AGM,
siche Abschnitt Z-T.2). Ny bezieht sich auf einen Mittelwert der Magnetisierung in der
Mittelebene der Probe und zur Messung dieser bieten sich kurze Suchspulen an.
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Chen u. a. [11] berechneten ihn fiir Zylinder mit Hilfe eines eindimensionalen und eines
zweidimensionalen Modells. Verschiedene Autoren [78] |1} |67] berichten iiber die analy-
tische Losung im Fall von quadratischen Stében fiir y, — 0 und y; — oo. Pardo u. a. [|63]
berechneten den Demagnetisierungsfaktor in Abhéngigkeit von der Suszeptibilitit y, mit
Hilfe von FEM.

Der Entmagnetisierungsfaktor hingt vom Lingenverhiltnis L/D oder L/a ab, wobei L
die Linge in Magnetisierungsrichtung und D der Zylinderdurchmesser ist. Bei einem
viereckigen Stab kann ein dquivalenter Durchmesser als

p= [ 2.15)
n
mit den Seitenldngen a bzw. ¢ [24] gewihlt werden.
Bei diamagnetischem und paramagnetischem Material ist die wahre Suszeptibilitit sehr
niedrig, y, — 0. Fur schwach magnetisiertes ferro- oder superparamagnetisches Material
gilt y, — oo.

2.2 Berechnung von Magnetfeldern

Im Allgemeinen lassen sich elektromagnetische Felder mit Hilfe der vier Maxwellschen
Gleichungen und zweier Zustandsgleichungen bestimmen. Auf eine ausfiihrliche Beschrei-
bung der Herleitung dieser wird hier verzichtet; sie ist in einschlidgigen Fachbiichern nach-
schlagbar [41]. Das Feld von Permanentmagneten ist stromlos und zeitunabhéngig. Fiir die
Berechnung von magnetostatischen Problemen reichen daher folgende zwei Gleichungen

VxH=M, (2.16)
V-B=0 (2.17)
(2.18)
und die Zustandsgleichung
B = uo(H+M). (2.19)

Die Magnetfeldberechnung von Seltenen Erden Magneten ist exakt mit einem der folgenden
vier Ansétze 16sbar: (i) Beschreibung der Magnetkonfiguration mit Hilfe eines analogen
elektrischen Schaltkreises; (ii) analytische Losung mit Hilfe der Maxwellschen Gleichungen;
(iii) Reduzierung auf Verteilungen gleichwertiger Poldichte und Verwendung des Gesetzes
nach Coulomb oder Biot-Savart; sowie (iv) FEM [9 26, {42, |48]].

Der Dipolansatz ist eine weitere analytische Methode, Magnetanordnungen zu berechnen. Er
dient in dieser Arbeit der Berechnung der Magnetflussdichte im Zentrum der zylindrischen
Permanentmagneten. Das Konzept besitzt den Vorteil, dass es fiir Dimensionierungsbe-
rechnungen verwendbar ist. Um den klassischen analytischen Ansatz und die numerische
Simulation mit dem Dipolansatz vergleichen zu konnen, geben die folgenden Abschnitte ei-
nen Uberblick iiber die drei Modelle. AbschlieBend ist der relative Fehler des Dipolansatzes
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als Funktion des relativen Abstandes zwischen Magnetoberfliche und Betrachtungspunkt
dargestellt.

2.2.1 Klassisches analytisches Berechnungsmodell

Furlani [26] zeigt zwei Moglichkeiten zur Berechnung magnetischer Materialien. Das Strom-
und das Ladungsmodell basieren auf den Maxwellschen Gleichungen. Das Strommodell
geht von der Annahme aus, dass der Permanentmagnet durch eine Verteilung von gleichwer-
tigem Strom ersetzt werden kann. Das Ladungsmodell reduziert einen Permanentmagneten
auf eine Verteilung gleichwertiger ,,magnetischer Ladungen®. Im Folgenden sind die wich-
tigsten Formeln des Ladungsmodells und die Losungen fiir einen zylindrischen und einen
rechtwinkligen Magneten, deren Dimensionen in Abb. [2.5] gezeigt sind, aufgefiihrt.

Die Magnetfeldstirke H ist der negative Gradient des magnetischen Potentials ¢p,:

H=-Vo,. (2.20)

Man nimmt ndherungsweise an, dass die Magnetisierung innerhalb des Volumens des
Magneten homogen ist. Es gilt
1 MX)-u |,

(pm(X)ZE < |X—X’|

(2.21)
Das magnetische Potential ist abhéngig von der Magnetisierung des Magneten M, dem
Betrachtungspunkt x und dem Quellenpunkt x’. S ist die Oberflache des Volumens V,,, und
u ist der nach auBlen gewandte Einheitsvektor orthogonal zur Oberfliche S . Die Magnetisie-
rung ist auf das Volumen des Magneten beschriankt und fillt auBerhalb abrupt auf null ab
[26].

Die Losung fiir einen zylindrischen Magneten ergibt

(2.22)

Bo(o) - &[ 7+ L B z }
T2 JerDrr e NEr R

Die magnetische Flussdichte, die von einem rechtwinkligen Korper entlang der Fliachennor-
malen z hervorgerufen wird, ist

e+ L) @2 + (/2P + L>2] (2.23)

B:
B,o(2) = - [arctan(( e/

z'vmny+@ny+g]

—arctan
[ ac/4

2.2.2 Numerische Simulation

Als Grundlage der numerischen Simulation dient die klassische Elektrodynamik mit den
Maxwellschen Gleichungen. Fiir diese Arbeit ist lediglich die stromlose Magnetfeldbe-
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Abb. 2.5 Geometrische Abmafle und Magnetisierungsrichtung.

rechnung relevant. Die Durchfithrung der Simulation erfolgte mit COMSOL Multiphysics
[[83]]. Zur Festlegung der Materialeigenschaften diente das Amperesche Gesetz im Magnet-
feld Modul (mf). Die Materialeigenschaften von Eisen und Luft sind durch die Beziehung
B = pou.H mit der isotropen relativen Permeabilitéit von Eisen y, = 4000 und Luft y, =1
festgelegt. Insbesondere fiir Eisen gilt dieser Zusammenhang nur, solange keine Sittigung
auftritt. Das NdFeB Magnetmaterial ist durch die Beziehung B = po(H + M) und die
Magnetisierung 1,4 T/u, definiert.

2.2.3 Dipolansatz

Der Dipolansatz basiert auf der Annahme, dass ein wiirfelformiges Materialvolumen durch
einen punktformigen Dipol ersetzbar ist. Der Dipol besitzt das magnetische Moment p,,, =
MV}, und liegt im Zentrum des Korpers mit dem Volumen V,,. Die magnetische Flussdichte,
die durch einen Dipol hervorgerufen wird, ist wie folgt definiert

Ho 3 (PmW) U — Py

R (2.24)

B(x,y,2) =
Sie beinhaltet die Vakuumpermeabilitit gy = 471077 N/A2, den Magnetisierungsvektor py,,
den Einheitsvektor u, der vom Betrachtungspunkt P(x,y, z) zum Dipolzentrum O(x, y, z)
zeigt, und den Abstand R zwischen diesen beiden Punkten [38].

Betrachtet man das Magnetfeld eines Wiirfelmagneten, der entlang der z-Achse magnetisiert
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ist und legt den Betrachtungspunkt auf die Magnetisierungsachse, so gilt
B;
—_
z 1Y
2| =+ =
{3l
Die Gleichung beschreibt die Flussdichte als Funktion des relativen Abstands z/a. Dies ist
ein klarer Gegensatz zu der klassischen analytischen Lésung (siehe Gl.[2.23) oder auch zur
numerischen Berechnung. Beide sind eine Funktion sowohl des Abstands z als auch der
Seitenlidnge a des Magneten.

Das Magnetfeld einer Anordnung, die aus n diskreten, kubischen Magneten besteht, ist
durch die Summe der Feldwirkung jedes einzelnen Dipols beschreibbar [|65]:

B,o(z/a) = (2.25)

n—1

_ Ho Z 3 (Pm,i W) W; — P ;

- 3
i¥g Py R

(2.26)

Indem man einen beliebig geformten Magneten in Wiirfel unterteilt und anschlieend die
Wirkung der einzelnen Dipole zusammen addiert, sind selbst komplexeste Geometrien
niherungsweise berechenbar.

Vergleich des Dipolansatzes mit klassischer analytischer L6sung und FEM
Simulation

Der relative Fehler des Dipolansatzes ist beispielhaft an einem Wiirfelmagneten mit Sei-
tenldinge a von 35 mm gezeigt. Er berechnet sich durch den Vergleich der exakten Losung
des Magnetfelds (Ladungsmodell und FEM) mit der Dipolapproximation. Abbildung[2.6]
zeigt die magnetische Flussdichte eines Wiirfels mit der Seitenldnge a =35 mm und der
Remanenz B, = 1,4 T entlang der relativen Flichennormalen z/a. Zusitzlich ist der relative
Fehler bzw. die relative Abweichung der Dipolanniherung dargestellt.

Es ist klar erkennbar, dass der Fehler an der Oberflache des Magneten iiber 60 % betrdgt und
mit zunehmendem Abstand stark abfillt. Bei z/a = 0,5 betréigt er noch 15 % und bei z/a > 1
ist der Fehler lediglich 4 %. Es ist daher ersichtlich, dass die Giiltigkeit des Dipolansatzes
nur dann gegeben ist, wenn der Betrachtungspunkt ausreichend weit vom Dipol entfernt
liegt.

Bei zylindrischer Anordnung interessiert meist die Magnetflussdichte im Zentrum. Um den
relativen Fehler auf ein gewiinschtes Mal zu beschrianken, legt man den relativen Abstand
zwischen Zentrum und Magnetdipolzentrum (2z + a)/2a fest. Mit Hilfe der in Teil [[] fiir
die Seitenlinge a entwickelten Formeln (Gl. Gl1[7.9] Gl[7.4lund GL.[8:6) erhilt man die
Mindestanzahl an Wiirfelmagneten innerhalb eines Kreises n.
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2.3 Hoch-Gradienten Magnetseparation (HGMS)

Die Filtrationswirkung eines HGMS-Filters basiert hauptsichlich auf der magnetischen
Kraft, die Partikel in Richtung eines ferromagnetischen Drahtes bewegt und dort zur Ab-
scheidung fiihrt. Die Magnetkraft F,,, die auf ein magnetisierbares Teilchen wirkt, ist auf
die Anderung der magnetischen Feldenergie U im System zuriickzufiihren [77]. Es gilt

F,=-VU = —V(%(HB)V). (2.27)

In erster Ndherung kann man annehmen, dass die magnetische Feldenergieinderung der
Differenz zwischen der magnetischen Feldenergie des Fluids U und der des Partikels U,
entspricht. Diese Vereinfachung ist insbesondere fiir schwach magnetisierbare Partikel giiltig
[27]. Allgemein folgt aus den Maxwellschen Gleichungen [41]], dass ein linear isotropes
Material, welches sich in einem zeitlich konstanten Magnetfeld befindet, die magnetische
Energie U; (i = p fiir Partikel bzw. i =f fiir Fluid)

1
Ui = Euo,ur,inV (2.28)

besitzt. u,; bezeichnet die relative Permeabilitit des Partikels bzw. des Fluids. Generell
gilt hier die Annahme, dass die relative Permeabilitéit des Partikels groBer ist als die des
Fluids. Die Anderung der magnetischen Feldenergie U im System durch Einbringung des
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magnetischen Partikels mit dem Volumen V;, ist dann

1
U = Us = Uy = SpoVpH (s = i) (2.29)

und die magnetische Kraft auf den Partikel ist

1
Fm = E/J()Vp(llr,p _/Jr,f)VFI2

= Ho Vp(ﬂr,p - /Jr,f)HVH
= V(B, - B)VH
= Vouo((H + M) — (H + My))VH.

Wenn gilt, dass die Magnetisierung der Partikel M, sehr viel groBer als die des Fluids M,
ist kann man die Gleichung wie folgt umformen

F,, = 1oV, M, VH. (2.30)

Die wirksame Kraft zur Abscheidung magnetisierbarer Partikel ist demnach proportional
zu deren Volumen V), und zur Magnetisierung M, (Materialeigenschaften) sowie zum
Gradienten der Magnetfeldstirke V H. Die Magnetisierung der Partikel héngt von der
Magnetfeldstirke ab und ist mit Hilfe von Magnetisierungsmessungen bestimmbar. Der
Gradient der Magnetfeldstirke lédsst sich durch apparatetechnische Anpassungen (z. B.
Drahtdurchmesser) steuern.

2.3.1 Grundprinzip der HGMS

In Abb. [2.74]ist das Grundprinzip der Hoch-Gradienten Magnetseparation dargestellt. In
ein dulleres Magnetfeld ist eine ferromagnetische bzw. super-paramagnetische Matrix (z. B.
Stahlwolle oder Drahtgeflecht) eingebracht. Die Graphik zeigt vereinfacht den Querschnitt
eines Einzeldrahts. Durch den magnetisierbaren Draht sind die Magnetfeldlinien verzerrt
und es bilden sich Gradienten der magnetischen Feldstirke H um diesen aus. Der Magnet-
feldgradient VH ist direkt proportional zu der magnetischen Kraft (siehe Gl.[2.30).

In Abb. [2.7D]ist ein Schnitt aus einer FEM Simulation mit der Magnetfeldstirke H um einen
Einzeldraht dargestellt [83]]. Para- und ferromagnetische Partikel lagern sich im Bereich
positiver magnetischer Feldgradienten H T an. In diesem Gebiet nimmt die Feldstérke in
Richtung des Drahtes zu. Die Anlagerung von diamagnetischen Partikeln findet im Bereich
negativer magnetischer Feldgradienten H | statt.

Das Filtrationsverhalten ist mit dem des klassischen Tiefenfilter vergleichbar. Die Bela-
dungsfront schiebt sich mit der Zeit in Richtung Filterausgang und die Filterkapazitit ist
nach der Beladung aller Drihte erschopft. Der HGMS Filter hat gegeniiber klassischen
Tiefenfiltermedien (Membran, Vlies) den Vorteil, dass er viel offenporiger gestaltbar ist und
dadurch sein Druckverlust niedriger ist.
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(a) Schematisches Funktionsprinzip mit Schnitt eines (b) Schnitt aus einer FEM Simulation 83| mit Isolini-
Einzeldrahts und magnetischen Flusslinien. en der Magnetfeldstirke H um einen Einzeldraht.

Abb. 2.7 Prinzip der HGMS und Schnitt des ferromagnetischen Drahtes mit Magnetfeldstdrke. Der
Draht fiihrt zur Verzerrung des Hintergrundfelds Hy, sodass in gekennzeichneter Pfeilrichtung ein
Bereich zunehmender Magnetfeldstirke H T und abnehmender Magnetfeldstirke H | entsteht. Das
Feld im Drahtinneren ist ausgeblendet.

2.3.2 Abscheidung am Einzeldraht

Zur Beschreibung der Vorgénge im Magnetseparator gehen die meisten Arbeiten von einem
ferromagnetischen Einzeldraht im Magnetfeld aus, der von einem Fluid mit magnetisierba-
ren Partikeln umstromt ist [27, |81} |77]]. Die Modelle unterscheiden hier drei Fille, die die
Anordnung zwischen Stromungsrichtung, Draht und Magnetfeld beschreiben. Sie sind in
Abb. 28] veranschaulicht. Die Richtung des Hintergrundmagnetfelds mit der Feldstirke Ho
zeigt immer orthogonal zur Drahtachse. Der Drahtradius ist mit a definiert. Die Anstromrich-
tung mit der Geschwindigkeit v, ist entweder parallel zum Hintergrundfeld (longitudinal),
orthogonal zu diesem und dem Draht (transversal) oder parallel zur Drahtachse (axial)
angeordnet. Im Fall der longitudinalen und transversalen Konfiguration verlduft die Stro-
mungsrichtung orthogonal zur Drahtachse und es gelten daher fiir beide Fille dieselben
hydrodynamischen Bedingungen. Aus diesem Grund sind in der Literatur diese zwei Fille
oft zusammengefasst.

Die Vorginge im HGMS lassen sich durch die Berechnung der Partikelbahnen beschreiben.
Hierbei bedient man sich der Hydrodynamik bei der Umstromung des zylindrischen Drahtes
und der Magnetfeldauswirkung auf Draht und Partikel. Die Berechnung ist durch numerische
Simulation durchfiihrbar [46]].

In erster Nidherung kann man auch ohne exakt berechnete Partikelbahnen eine Aussage
dariiber treffen, ob die Magnetseparation gelingt. Dies ist der Fall, wenn die Magnetkraft
gegeniiber den anderen externen Kriften iiberwiegt. Aus der Kriftebilanz errechnet man eine
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Abb. 2.8 Unterscheidung der drei grundlegenden Anordnungen zwischen dem Abscheidedraht, der
Magnetfeldrichtung Hy und dem Anstromgeschwindigkeitsvektor vy. Die unteren Schnittdarstellungen
zeigen die jeweils zugehorige schematische Partikelanlagerungszone.

magnetische Geschwindigkeit v,, und vergleicht sie mit der ungestorten Anstromgeschwin-
digkeit vy. Ist das Verhiltnis grofier eins, gelingt die Magnetseparation bei ausreichender
Filterldnge. Die Herleitung der magnetischen Geschwindigkeit beriicksichtigt die hydrody-
namische und magnetische Kraft. Die Stromung wird oft als inkompressibel und reibungsfrei
berechnet, da man von schleichende Drahtumstrémung ausgeht [24].

In dieser Arbeit erfolgt lediglich die theoretische Betrachtung der longitudinalen Konfigura-
tion. Die Definition der wichtigsten Gleichungen ist im folgenden Kapitel dargestellt. Auf
die Beschreibung fiir die axiale Anordnung sei auf die Quellen verwiesen.

Magnetische Geschwindigkeit in Drahtnahe bei longitudinaler und transversaler
Konfiguration Die maximal auftretende magnetische Geschwindigkeit in unmittelbarer
Drahtnihe ist definiert als [81} [24]:

2 2
Vi = = ptoAMpHy—— 2.31)
9 a-n

mit der Differenz der Volumensuszeptibilitit der Partikel und des Fluids A, der Drahtma-
gnetisierung Mp, der magnetischen Feldstirke Hy, dem Partikelradius , dem Drahtradius a
und der dynamischen Viskositit des Fluids 7.

Berechnung der Abscheideeffizienz und des Trenngrads Die theoretische Vorher-
sage der Abscheideeflizienz E ist ein wichtiges Werkzeug, um das Abtrennergebnis zu
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optimieren und die Separationsmatrixgeometrie und die Filterldnge auf das abzutrennende
System anzupassen. Im Folgenden sind die verwendeten Gleichungen dargestellt, die zur
Vorausberechnung der Abscheideeffizienz einer bzw. mehrerer Stufen dienen.

Zur analytischen Beschreibung der Trenneffizienz dient bei longitudinaler und transversaler
Anordnung der Einfangradius Rc. Meist wird er als eine auf den Drahtradius a normierte
Grofle angegeben. Er beschreibt den Abstand vom Drahtmittelpunkt, den eintreffende Parti-
kel haben diirfen, um gerade noch zum Draht gezogen zu werden und dort haften zu bleiben.
In Abb. [2.94]ist ein Drahtquerschnitt mit dem Radius a mit zugeh6rigem Einfangradius Re
gezeigt. Die Einfangfliche einer Drahtmasche A, ist in Abb. [2.9b]dargestellt. Der HGMS
Filter besteht aus mehreren iibereinanderliegenden Drahtgewebeschichten. Bei erfolgreicher
Magnetseparation sinkt die Partikelkonzentration kontinuierlich entlang der Filterldnge mit
jeder Gitterstufe ab. Dies ist in Abb.[2.9¢|durch den Pfeilfarbverlauf von dunkel (rot) nach
hell (rot) dargestellt.

Geht man von Potentialstromung aus, gilt ndherungsweise, dass Viskositétseffekte gegen-
iiber der Partikeltrigheit vernachldssigbar sind. Gerber und Birss [27] leiteten aus der
Kriftebilanz den Einfangradius her. Sie unterschieden zwei Bereiche, ndmlich vy, /vy > V2
und vi,/vy < V2. Die hier dargestellte Form ist eine Abschitzung unter Vernachlissigung
der kurzreichenden Komponenten der Magnetkraft (M;p << Hp). Es handelt sich um eine
Minimalabschétzung des Einfangradius.

1 2
3 m 3 2 m 3 m
—\/§V—3l——v— 31 wenn L)
4 Vo 3 Vo Vo
Rc
2. . (2.32)
a
1 vy Vin
—— wenn = < V2
2 vy Vo

Die Einfangfliche A, einer Drahtmasche ist durch einfache geometrische Uberlegungen
nach Abb. 2.9b] berechenbar. Man ldsst hier der Einfachheit halber die Drahtkriimmung,
die aufgrund der Gewebestruktur vorhanden ist, unberiicksichtigt. Dies fiihrt tendenziell
zu einer Uberschitzung der Einfangfliche, da der Bereich der Kriimmung nicht orthogonal
zum Magnetfeld verléuft.

Bezieht man die Einfangfliche A. auf die Gesamtfliche einer Drahtmasche A, so ist die
Berechnung des Trenngrads T;(x;) einer einzelnen Drahtmatrixstufe moglich

Ac(Re(x;))

Tj(xi) = 2
t

(2.33)

Zur Berechnung des Trenngrads von mehreren hintereinander geschalteten Stufen N, wie in
Abb. 2.9¢]schematisch dargestellt, bedient man sich G1.[2.34] Es wird beriicksichtigt, dass
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(a) Drahtquerschnitt (b) Drahtmasche (c) Gitterstapel

Abb. 2.9 Schematische Darstellung eines Drahtquerschnitts mit Radius a und Einfangradius Rc,
einer Drahtmasche mit der Einfangfliche Ac bei longitudinaler und transversaler Konfiguration von
Magnetfeld und Draht sowie ein aus N Gitterstufen zusammengesetzter Stapel mit von unten nach oben
abnehmender Partikelkonzentration cg, ¢y, ...cN—1, CN-

sich die Konzentration nach jeder Stufe um den Anteil der abgeschiedenen Partikel dndert.

N
Teo) =1-[ [(1-7,0). (2.34)
j=1
Die Bestimmung der Abscheideeffizienz E erfolgt durch Aufsummierung des Trenngrads
fiir alle Partikelfraktionen groBer als x; gewichtet mit dem anzahlméBigen Anteil Q, der
jeweiligen PartikelgroBenfraktion und der Eingangskonzentration ¢y

E(x2x)= Z T(Xj) . (Qo(xj) - Qo(xj—l)) * Co- (2.35)
Jj=i

Die beschriebenen Gleichungen gelten jeweils nur fiir den Anfangszustand der Separati-
on, d. h. das Abscheidegitter ist unbeladen. Sobald Partikelanlagerung stattgefunden hat,
verdndert dies die Geometrie und physikalischen Eigenschaften der Separationsmatrix und
damit das Magnetfeld in dessen Umgebung. Die Berechnungsformeln konnen aulerdem
nicht den dynamischen Prozess der Beladung und des Konzentrationsverlaufs im Filter und
den des Filtrats abbilden. Dazu eignet sich die Filtergleichung, die auf die Massenbilanz fiir
ein differentielles Filterelement zuriickgeht [18]!.






3 Experimentelle Methoden

Das vorliegende Kapitel zeigt einen Uberblick der verwendeten Methoden der experimen-
tellen Teile I und III. Die Abscheideleistung hingt stark von den Partikeleigenschaften
ab. Der Abscheidung im HGMS Filter folgt die Riickspiilung der Partikel von der Matrix.
Eine effiziente Auswaschung der Partikel aus der Separationskammer ist insbesondere
fur die Bioseparation notwendig. Das Kapitel endet mit den verwendeten Methoden zur
Charakterisierung der Sojamolkenproteinaufreinigung.

3.1 Methoden zur Charakterisierung der Abscheideleistung und
der Partikeleigenschaften

Zur Beurteilung der Versuche dient die Abscheideeftizienz E. Sie ist wie folgt definiert

E=1-% 3.1
Co
mit der Partikelkonzentration ¢ im Filtrat bzw. ¢, im Unfiltrat.
Der Trenngrad T gibt die Abtrenneffizienz in Abhingigkeit des Aquivalentdurchmessers
x an. Es ist also moglich, aus dem Trenngrad abzulesen, welche Partikelfraktion einer
bestimmten Grofe abtrennbar ist und welche im Filtrat zuriickbleibt.

c(x)

Tx)=1- o)’

3.2)

Zur Bestimmung muss die Partikelkonzentration c(x) in jeder PartikelgroBenfraktion x
sowohl im Filtrat als auch im Unfiltrat bekannt sein.

Zur Beurteilung der Abscheideeffizienz und des Trenngrads kommen verschiedene Metho-
den zum Einsatz, die die Konzentration im Unfiltrat und Filtrat messen. Die chemische
Zusammensetzung, GroBenverteilung und Magnetisierbarkeit sind Partikelcharakteristika,
die fiir die Interpretation der Messergebnisse wichtig sind.

3.1.1 Gravimetrische Bestimmung

Zur gravimetrischen Bestimmung kommt eine Analysenwaage (Sartorius LE225D-0CE),
die in einem Klimaraum mit definierter Temperatur und Luftfeuchte (20 °C, 40 %) steht,
zum Einsatz. Die Messung von wissrigen Suspensionen ist einfach durchfiihrbar. Dazu
wiegt man ein leeres Probengléschen (m,), anschlieBend das Probenglédschen inklusive
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Suspension (), lasst das Wasser im Trockenschrank verdampfen und bestimmt zuletzt das
Gewicht der tibriggebliebenen Trockensubstanz im Probengefdl (m,). Die Konzentration ist
my — My

c= € (3.3)

mg —nmg

Eine analoge Vorgehensweise fiir die Ermittlung des Partikelgehalts im Ol ist nicht moglich.
Der Siedepunkt des verwendeten Ols liegt bei einigen hundert Grad Celsius und es kénnten
partikuldre Oxidationsprodukte entstehen, die die Messung verfilschen. Die Partikel im
Ol muss man daher mittels Vakuumlaborfiltration auf einer moglichst feinen Membran
(z. B. Whatman Millipore 0,2 um) abscheiden. Dies gelingt nur durch Verdiinnung des Ols
mit einem Losungsmittel (z. B. Benzin, n-Heptan, Isopropanol), da sonst der Druckverlust
zu hoch ist. Die Partikelmasse ergibt sich aus der Differenz zwischen unbeladener my,
und beladener Membranmasse m ,. Sie ist anschlieend wieder auf die Suspensionsmasse
beziehbar und ergibt die Partikelkonzentration

_ ml,m — My

(34
ms — mg

Die auf dem Filtermaterial (HGMS Matrix, konventionelles Filtervlies) abgeschiedene
Partikelmasse ist gravimetrisch ermittelbar. Um sie messen zu konnen, findet im Anschluss
an das Trennexperiment die Entleerung des Filters bei eingeschaltetem Magnetfeld durch
Umkehrung der Stromungsrichtung statt. Jede Matrixstufe ist einzeln entnehmbar, um die
abgetrennte Partikelmasse bestimmen zu konnen. Anschlieend erfolgt die Ablosung der
Partikel mit Losungsmittel (Isopropanol bzw. n-Heptan) im Ultraschallbad. Die Partikel aus
der so entstandenen Suspension sind mittels Vakuumlaborfilter mit zuvor gewogener Mem-
bran abtrennbar. Wie oben beschrieben, bildet man auch hier die Differenz der beladenen
und der unbeladenen Membranmasse, um die abgeschiedene Partikelmasse zu berechnen.
Zur Bestimmung des Trenngrads muss zusitzlich eine PartikelgroBenverteilung des Unfil-
trats und des Filtrats gemessen werden. Die massen- bzw. volumenbezogene Dichtevertei-
lung g5 und der Partikelmengenanteil im Filtrat f ergeben den Trenngrad

quiltrat(x) : f

Tx)=1- .
3 Unfiltrat (X)

(3.5)

3.1.2 Triibungsmessung

Die Triibungsmessung ist im Gegensatz zur Gravimetrie eine Methode, die zur kontinuierli-
chen Online-Prozesskontrolle verwendbar ist. In der Arbeit kommen das Streulicht- und
das Durchlichtverfahren zum Einsatz. Bei beiden Messverfahren strahlt das Licht in die
Probe ein und man misst die Absorption bzw. die Streuung des Lichts. Die Absorptions-
bzw. Streuintensitit ist ein MaB fiir die Konzentration der Partikel.

Das tragbare Turbidimeter Model 2100P von Hach detektiert die Lichtstreuung im 90 °
Winkel zur Lichtquelle. Es eignet sich fiir die Detektion von geringsten Konzentrationen
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(z. B. Leitungswasser) bis ca. 100 mg/l (abhéngig von Partikelart und -grofe). Zur Prozess-
kontrolle werden Proben gezogen und in den Messgldschen des Gerits vermessen. Das Gerit
misst zwischen 0 und 800 NTU (nephelometrische Triibungseinheiten). In diesem Bereich
ist die Streuintensitit direkt proportional zur Konzentration, allerdings ist die Steigung
abhingig von der Groe und den Absorptionseigenschaften der Partikel. Deshalb muss
die Triibung in Abhéngigkeit von der Suspensionskonzentration kalibriert werden. Foster
u. a. und Lewis [21] 44] haben gezeigt, dass die Kalibrierkurve fiir kleinere Partikel steiler
verlduft als fiir groere. Bekanntlich werden aber groere Partikel leichter abgetrennt als
kleinere. Geht man also davon aus, dass sich die Teilchengroflenverteilung im magnetischen
Trennprozess nicht éndert, was einem konstanten Trenngrad entspricht, iiberschétzt man
den Partikelverlust.

Der AF56-N Absorptionssensor der Fa. Optek arbeitet nach dem Durchlichtverfahren. Es
ist in die Prozessrohrleitung integrierbar und eignet sich zur Detektion von hohen Kon-
zentrationen ab 10 mg/1 bis mindestens 3 g/l. Um Aussagen tiber die Partikelkonzentration
treffen zu konnen, ist eine Kalibrierung mit dem verwendeten Stoffsystem notwendig. Die
Lichtadsorption ist abhingig von der Partikelform und -grofie sowie dem Absorptionskoeffi-
zienten des Fluids und der Partikel. Allerdings ist bei einigen der verwendeten Suspensionen
beobachtbar, dass sich am Saphirglas der Sensoreinheit Partikel ablagern. Dadurch wird das
Messergebnis negativ beeintriachtigt.

Die Triibungsmessung eignet sich zur Bestimmung der Konzentration von Suspensionen,
die geniigend triibende Bestandteile beinhalten. Schmier- und Getriebedle sowie Filtrat-
proben wissriger Systeme weisen im Allgemeinen eine Konzentration von unter 10 mg/1
auf, welche nicht ausreichend genau mittels Triibungsmessung - insbesondere mit dem
Durchlichtverfahren - bestimmbar ist. Zudem ist die Groenverteilung der vorliegenden
Partikel von Interesse, da sie in die Lebensdauerberechnung von Getrieben und Lagern
einflief3t.

Wiihrend die Triibungsmessung einen integralen Wert der Absorption bzw. Streuung ausgibt,
ist ein Einzelpartikelzihler in der Lage, Aussagen iiber Grofle und Anzahl der in der Sus-
pension befindlichen Teilchen zu treffen. Fiir die Konzentrationsbestimmung von Schmier-
und Getriebedlen ist daher der Einsatz eines Einzelpartikelzihlers notwendig.

3.1.3 Einzelpartikelzdhlung

Das Partikelzihlgerit setzt sich aus einer Lichtquelle, der Messzelle und der Detektoreinheit
zusammen. Der schematische Aufbau ist in Abb. [3.Ta]dargestellt. Die Abmessungen der
Messzelle betragen 2 um x 250 um x 230 um (Hohe x Breite x Tiefe). Als Lichtquelle
dient eine Halbleiterlaserdiode mit einer Wellenldnge von 230 nm. Sie ist sehr kompakt,
unempfindlich gegen Vibrationen und ihr Strahlprofil ist homogen ausgeprigt.

Das Partikelzihlsystem der Fa. Klotz GmbH besteht aus dem Sensor PCC-1.0, LDS-45/50,
einem Analog-Digital-Wandler, dem Probenzufiihrsystem (hier: Doppelkolbenpumpe zur
gleichmiBigen Volumenstromerzeugung) und einer Analysesoftware. Das verwendete Par-
tikelzdhlgerit wurde ab Werk mit ISO MTD-Teststaub nach ISO 11171 und mit monodi-
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spersen Latexpartikeln kalibriert. Laut Hersteller ist der Sensor in der Lage, die Partikel
im Grofenbereich von 1,5 um— 100 um (abhingig von der hinterlegten Kalibrierung) zu
zédhlen. Der Arbeitsbereich des Gerits von maximal 25000 Partikeln/ml darf nicht iiber-
schritten werden, da sonst die Gefahr besteht, dass sich mehrere Partikel gleichzeitig in
dem Messvolumen befinden (Koinzidenz) und das Ergebnis verfilschen. Der Koinzidenz-
fehler ist nach ISO 11171 in Abhéngigkeit von der Partikelkonzentration bestimmbar. Der
Koinzidenzfehler darf nicht mehr als 5 % betragen.

Die Prinzipskizzen der Messzelle und des Messsignals sind in der Abb. [BI] veranschaulicht.
Beim Durchtritt des Partikels absorbiert es das Laserlicht abhingig von seiner Grofle und
Form. Zusitzlich spielen die optischen Eigenschaften des Partikels und des Fluids eine
Rolle. Die Detektorelektronik wandelt die Lichtabschwéchung in ein Spannungssignal um
und ein digitales Oszilloskop registriert den Verlauf. Ein typischer Spannungsverlauf ist in
Abb. [3.1b] gezeigt. Je groBer ein Partikel, umso groBer ist die registrierte Spannung.

6
1 Stréomung 5
L] —
> o
Laserstrahl Jd Photodiode S 4
— - >3-
iy - | S 2-
> 9 c 14
A=230 nm N =
h=2 pm K a o4
5 e ” .
0,0 0,5 1,0
250 ym
250 pym Zeit t [ms]
(a) Prinzip der Sensormesszelle mit Laserstrahlaus- (b) Exemplarischer Spannungsverlauf an der Photodi-
dehnung. ode.

Abb. 3.1 Prinzip des Partikelzihlgerits. Unterschiedlich groBe Partikel, die die Messzelle durchstro-
men, verursachen eine fiir die Partikelgrofe charakteristische Spannungszunahme durch die Abschwi-
chung der Laserstrahlintensitit an der Photodiode.

Kalibrierung des Sensors nach ISO 11171

Zur Kalibrierung des Sensors verwendet man eine 2,8 mg/l Suspension bestehend aus dem
ISO Medium Test Dust (MTD), siehe ISO 12103-1, A3, und ultrareinem Ol (AeroShell
Fluid 41). Die Aufnahme des Spannungssignals als Funktion der Zeit kann beispielsweise
mit einem digitalen Oszilloskop erfolgen.

Die Auswertung des Messsignals erfolgt durch die Bestimmung der Peakanzahl. Dies be-
deutet, dass die Kurvenmaximaanzahl in Abhédngigkeit von zehn Spannungswerten gezihlt
werden. Die Anzahlkonzentration als Funktion von der Partikelgroe erhdlt man aus einer
Sekundirkalibriersuspension mit zertifiziertem Inhalt (verschiedene Hersteller). Alternativ,
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abweichend von ISO 11171, ist es moglich, die Partikelgroenverteilung im verwendeten
Ol durch Laserlichtbeugung (HELOS Cuvette) zu messen. AnschlieBend erfolgt die Um-
rechnung unter der Annahme kugelférmiger Partikel in eine anzahlgewichtete kumulative
Verteilung.

Die Norm schreibt Prozeduren zur Bestimmung der Rauschgrenze und zur Vermeidung von
Koinzidenzen vor. Die Angabe der Partikelanzahlkonzentration erfolgt nach ISO 4406 fiir
Partikel >4 ym, > 6 um und > 14 ym in Form von Reinheitsklassen, siche Tabelle[A.2]im
Anhang.

3.1.4 Elementaranalyse

Die energiedispersive Rontgenspektroskopie (EDX) ist eine Methode zur Elementaranalyse.
Zusammen mit einem bildgebenden Verfahren, der Raster- bzw. Transmissionselektronen-
mikroskopie (REM oder TEM), erhilt man eine ortsaufgeloste Ubersicht iiber die chemi-
sche Zusammensetzung der Probe. In dieser Arbeit fanden Messungen mittels REM-EDX
(NORAN System SIX) im Labor fiir Elektronenmikroskopie (LEM, KIT) statt.

Die Atomemissionsspektroskopie, Inductively-Coupled Plasma-Optical Emission Spec-
troscopy (ICP-OES) beruht auf der thermischen Anregung von Atomen und Molekiilen.
Sie emitieren Licht mit charakteristischer Wellenlinge beim Ubergang vom angeregten
Zustand zum Grundzustand. Die Messmethode ermdglicht die Analyse der chemischen
Zusammensetzung fliissiger, gasformiger und partikulédrer Substanzen, deren Partikelgro-
Be kleiner 5 um ist. Ein Ultraschall-Saureaufschluss durch Konigswasser (Gemisch aus
konzentrierter Salzsdure und Salpetersdure im Verhéltnis 3:1) ldsst auch die Untersuchung
von groferen Partikeln zu. Die Methode identifiziert die Konzentration eines Elements
durch den Vergleich mit einer Referenzsubstanz. Die Berechnung des Massenanteils eines
Elements w ist bei Kenntnis der Konzentration der Probe moglich. Die Messungen finden
am Engler-Bunte-Institut Lehrstuhl fiir Wasserchemie und dem Institut fiir Angewandte
Materialien - Angewandte Werkstoftphysik (IAM-AWP) statt.

Die chemische Analyse gibt Auskunft iiber die elementare Zusammensetzung der unter-
suchten Substanz. Sie eignet sich auch, um den Anteil der magnetisierbaren Elemente Eisen,
Nickel und Kobalt sowie Seltene Erden zu bestimmen. Allerdings sind beispielsweise die
Elemente Wasserstoff, Sauerstoff, Fluor und alle Halogene nicht analysierbar. Man erhilt
auch keine Aussage dariiber, welche Kristallstruktur vorliegt und welche magnetischen
Eigenschaften die Probe besitzt.

3.2 Charakterisierung des Riickspiilprozesses

Die Charakterisierung des Riickspiilprozesses bedient sich eines Konzepts, das ausgehend
von Arbeiten zur Kuchenfilterwaschung nach [[70]] angepasst wurde. In dieser Arbeit tragt
man den relativen Riickstand r* an Magnetpartikeln in der HGMS-Zelle in Abhingigkeit
vom Waschverhiltnis W auf. Das Waschdiagramm ermdglicht die dimensionslose Charakte-
risierung des Prozesses und dient so der Vorhersage des Verhaltens in einem grofitechnischen
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Mafstab.
Das Waschverhiltnis ist

W= 2 Vies.i (3.6)

mit dem verunreinigten Fliissigkeitsvolumen (Suspension aus Waschfliissigkeit und heraus-
gewaschenen Bestandteilen) Vi ;

msusp,ws,i
Pwl

das die Zelle nach jedem Waschschritt i verldsst, und dem Zellenvolumen V. =1,261.
Die Dichte der sauberen Waschfliissigkeit py; wird mit 1 g/cm?® (Wasser) angenommen.
Die Masse der ausgespiilten Suspension #gp ws,; und ihre Massenkonzentration ¢y, ; wird
fur jeden Waschschritt bestimmt, i = 1, 2,... j; dies geschieht durch die in Abschnitt@]
beschriebene gravimetrische Analyse.

AuBerdem betrégt der relative Riickstand r*

sz,i = . (1 - Cws,i)y (37)

ZL] mws,i

Mgep

rr=1 (3.8)
Die aus der Zelle herausgespiilte Partikelmasse m, ; ist definiert als das Produkt der Parti-
kelmassenkonzentration cy; und der Suspensionsmasse Mgygp ws,i

Mys,i = Cws,i * Msusp,ws,i- (39)

Da man die in der Zelle abgetrennte Partikelmasse my, nicht vor dem Waschvorgang
bestimmen kann, muss sie berechnet werden. Die dazu erforderlichen Daten werden wihrend
des Trennvorgangs nach folgender Formel ermittelt:

Migey = Co - Mg = 5 - My = Ca - Mg, (3.10)

Darin enthalten sind die Unfiltratmassenkonzentration ¢, die Unfiltratsuspensionsmasse 1,
die Filtratmassenkonzentration c¢, die Filtratsuspensionsmasse m;, die Ablaufmassenkonzen-
tration ¢4 und die Ablaufsuspensionsmasse m4. Die Ablaufsuspension ist die Restfliissigkeit,
die nach der magnetischen Trennung in der Filterzelle verbleibt. Man entfernt sie vor dem
Waschvorgang bei eingeschaltetem Magnetfeld.

Theoretische Modelle Das Pfropfenstrom- und das Riihrkesselmodell aus der chemi-
schen Verfahrenstechnik [43]] eignen sich, um die experimentellen Ergebnisse einordnen
zu konnen. Die Theorie der idealen Pfropfenstromung geht von idealer Verdringung der
Verunreinigung aus. Sie vernachlissigt die Riickvermischung und Diffusion. Der Riickgang
des relativen Riickstands ist definiert als [69]]

F(W) = é —1-W G.11)
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Das Rithrkesselmodell nimmt an, dass innerhalb eines festgelegten Zellenvolumens ideale
Durchmischung stattfindet. Dies bedeutet, dass innerhalb der Zelle eine homogene Vertei-
lung/ Verdiinnung des Riickstands vorliegt. Mit wachsender Anzahl der Zellen N &dhnelt
die Stromung zunehmend dem Pfropfenstromungsmodell. Die relative Restkonzentration
betrigt allgemein

N j-1 ;
! Z W) -exp(=N - W). (3.12)

rw)=—- -

N < i!

Eine typische Waschkurve ldsst sich in drei Bereiche unterteilen. Der erste Teil (W < 1)
kommt oft der idealen Verdriangungskurve nahe. Im zweiten Bereich (1 < W < 3) herrscht
eine mechanische Verteilung (z. B. aufgrund von Scherkriften, Turbulenzen); man kann sie
am besten durch das Riihrkesselmodell mit dem Anpassungsparameter N beschreiben. Im
dritten Bereich (W > 3) flacht die Kurve weiter ab, da nun der Stoffiibergang ausschlieflich
durch Diffusion stattfindet. Dieser Bereich ist durch keines der beiden Modelle beschreibbar.

3.3 Proteinaufreinigung

Sojamolke ist ein Nebenprodukt bei der Sojaverarbeitung, das einen wichtigen Protease-
hemmer, den sogenannten Bowman-Birk-Inhibitor (BBI), enthilt. Der BBI ist ein bekanntes
Mittel gegen Krebs und Multiple Sklerose [22]]. Es handelt sich dabei um ein monomeres
Protein mit 71 Aminoséuren in einer einzigen Polypeptidkette mit sieben inneren Disul-
fidbindungen und einem isoelektrischen Punkt beim pH-Wert 4,2 [[79]]. Bei der SDS-PAGE
(engl. fiir sodium-dodecyl-sulfate polyacrylamide gel electrophoresis) Analyse zeigt sich
BBI bei 12 kDa. Das Protein ist sehr bestindig, z. B. gegen hohe Temperaturen und extreme
pH-Werte. Das konventionelle Aufreinigungsverfahren ist aufwendig, weil zahlreiche Schrit-
te erforderlich sind [[7]], sodass es in grof3technischem Maf}stab bisher nicht zum Einsatz kam.
Die Verwendung magnetischer Trigerpartikel mit selektiver Oberflichenfunktionalisierung
vereinfacht die Adsorption des Zielproteins aus Sojamolke. Nach magnetischer Trennung
und Auswaschung wird das Produkt durch Elution abgetrennt; die Magnetpartikel sind dann
rezyklierbar.

3.3.1 Magnetische Tragerpartikel

In Laborversuchen hat sich gezeigt, dass sich mit BBI-Antikorpern funktionalisierte Mag-
Prep®-Partikel (Merck Millipore KGaA, Darmstadt) am besten zur Aufreinigung von
BBI eignen. Allerdings ist die Funktionalisierung teuer und der Einsatz solcher Parti-
kel bisher nicht wirtschaftlich. Deshalb verwendet man ersatzweise magnetische Partikel,
die Anionenaustauschgruppen tragen: MagPrep® TMAP (mit Trimethylammoniumpropyl
funktionalisierte magnetische Silicapartikel) und OricaWatercare MIEX® DOC-Granulat
(,,magnetischer Ionenaustausch mit einer Anionenaustauschgruppe bindet gelosten organi-
schen Kohlenstoft*). Die Laborergebnisse mit diesen Partikeln sind so vielversprechend,
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dass sie weitere Versuche im groeren MaBstab rechtfertigen. Allerdings liegen fiir die
Pilotversuche zur BBI-Reinigung nur Orica-Partikel in ausreichender Menge vor. Da die
Orica-Partikel groB3 sind und sich leicht abtrennen lassen, stellt die Abtrennung der klei-
neren, nicht-funktionalisierten MagPrep® Silicabeads eine schwierigere Aufgabe dar. Die
nicht-funktionalisierten MagPrep®-Silicapartikel eignen sich daher fiir die Versuche zur
Beurteilung des Betriebsverhaltens.

3.3.2 Bestimmung des Gesamtproteingehalts

Der Gesamtproteingehalt in jedem Prozessstrom wird mittels BCA-Analyse (Bicinchonin-
sdure (2,2’-dichinolyl-4,4’-dicarbonsédure) mit dem Standardprotein Rinderserumalbumin
(bovine serum albumin: BSA) (0-2 mg/ml) bestimmt. Geloste Cu(II)-Ionen reagieren mit den
Proteinen zu Cu(I)-Ionen, die wiederum mit BCA einen purpurfarbenen Komplex bilden,
wobei BCA ein sehr spezifisches chromogenes Reagens fiir Cu(l) ist (Biuret-Reaktion) [73].
Sein Extinktionsmaximum liegt bei 562 nm [62]. Der verwendete BCA-Kit zur Proteinbe-
stimmung (BCA1) stammt von Sigma-Aldrich Co. LLC.

3.3.3 Bestimmung des Zuckergehalts

Die photometrisch durchgefiihrte Enzymanalyse eignet sich zur Bestimmung der Zucker-
menge in Nahrungsmitteln mit hoher Spezifitit. Wenn die Probe ausreichend verdiinnt ist,
gilt das Lambert-Beer’sche Gesetz. Der Zucker von Sojabohnen besteht im Wesentlichen
aus Saccharose und Stachyose [33]]. Da Stachyose fiir Mensch und Tier unverdaulich ist,
hat die Nahrungs- und Futtermittelindustrie Sojabohnen mit hohem Saccharose- und niedri-
gem Stachyosegehalt entwickelt. Daher kann die Stachyose-Analyse unterbleiben und der
Saccharose/D-Fructose/D-Glucose-Kit (K-SUFRG) von Megazyme, Irland, reicht aus. Im
Einzelnen ist die Vorgehensweise aus der Dokumentation des Herstellers zu entnehmen
[54].

3.3.4 Analyse der Proteinzusammensetzung und Reinheit

Die Verfolgung des Aufreinigungsprozesses erfolgt mittels SDS-PAGE (Natriumdodecyl-
sulfat-Polyacrylamid-Gelelektrophorese) und man kann die Reinheit P des Zielproteins
bestimmen. Zur Proteinanalyse setzt man eine Elektrophoresezelle, ein vorgegossenes
Gradientengel (4 —20 %), das modifizierte Lammli-Probenpuffer (Roti-Load 1), den vor-
gefarbten 10— 150 kDa-Marker und Analysechemikalien von Roth GmbH, Karlsruhe, ein.
Der Versuchsablauf ist aus der Dokumentation des Herstellers zu entnehmen. Der BBI-
Standard (Chymotrypsin-Trypsin-Inhibitor (T9777)) steht von Sigma-Aldrich Co. LLC zur
Verfiigung.

Auswertung des Gels Zunichst erfasst man das Bild des Gels mit einem normalen
Biiroscanner. Zur Bildauswertung findet die Umwandlung des Bilds in Graustufen statt,
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bevor die Auswahl von gleich breiten Streifen mit dem Konturprofil-Tool in OriginPro
erfolgt. Man erhilt daraus das sogenannte Densitogramm. Abbildung [3.2] zeigt beispielhaft
die Auswahl von drei Streifen und die zugehorigen Densitogramme. Nach Abzug der
Hintergrundintensitit sind die Densitogrammkurven auswertbar.

Abb. 3.2 Auswertung des SDS-
PAGE durch Umwandlung in ein
Graustufenbild, Auswahl von gleich
breiten Streifen. Die rechte Graphik
zeigt beispielhaft das Densitogramm.
Der linke Streifen (Rot) ist im Densi-
togramm als gestrichelte Kurve dar-
gestellt. Der mittlere markierte Strei-
fen in griin entspricht im Densito-
gramm dem Verlauf mit Strich-Punkt
Kennzeichnung. Der rechte Streifen
ist in blau umrandet und erscheint im
Densitogramm als Linie.

Die Reinheit des Zielproteins entspricht dem Verhiltnis der Intensitit der Zielbande (hier:
BBI bei 12kDa) bezogen auf die Intensitiit aller Banden [8]]. Die Intensitit ist aus der
Integralfliache (A) der entsprechenden Peaks im Densitogramm ermittelbar. Damit ist die
Reinheit A
BBI

P="a
mit der BBI-Peakfliche Agg; und dem Gesamtintegral des Densitogramms A;.
Der Reinigungsfaktor PF gibt das Verhiltnis von Reinheit der Probe bezogen auf die
Reinheit der Sojamolke (Einsatzmedium) an. Ist der PF grofier eins, bedeutet dies, dass die
Aufreinigung stattgefunden hat.
Der Konzentrationsfaktor CF beschreibt das Verhéltnis der BBI-Konzentration der jewei-
ligen Probe cpp;; (i: ungebunden, Waschfliissigkeit oder Eluat) in Bezug auf die BBI-
Konzentration der urspriinglichen Sojamolke cppj sw

(3.13)

CBBLi

CF = (3.14)

CBBLsw



46 3 Experimentelle Methoden

Zur Bewertung der BBI-Konzentration in der Sojamolke, den ungebundenen und den
Eluatproben erfolgt eine Kalibrierung mit einer BBI-Standardkonzentrationsreihe. Man
nimmt dabei an, dass der Standard eine Reinheit von 100 % besitzt. Trigt man die BBI-
Bandenfldchen als Funktion der zugehorigen Konzentration der Standardlésung auf, so
ist ein exponentieller Anstieg beobachtbar. Mit Hilfe der Kalibierfunktion ist der Gehalt
an unbekannten Proben (Sojamolke, ungebunden, Eluat) innerhalb desselben SDS-PAGE
Gels berechenbar. Die Ubertragung auf ein anderes Gel ist nicht moglich, da schon klei-
ne Anderungen der Gelbehandlung (Firbung, Entfirbung) groBe Intensititsunterschiede
verursachen.
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4 Charakterisierung der verwendeten
Versuchssubstanzen

Das vorliegende Kapitel beschreibt die Eigenschaften der verwendeten Materialien. Im
Einzelnen beinhaltet es die Charakterisierung von Partikelabrieb aus der Praxis hinsichtlich
Morphologie, Magnetisierung und chemischer Elementarzusammensetzung. Aufgrund der
stark schwankenden Zusammensetzung der Praxispartikel ist die Definition und Charakteri-
sierung von Modellpartikeln und einem Modellol notwendig.

4.1 Partikelabrieb aus Windenergieanlagengetrieben (WEA)

Die Untersuchungen aus dem Forschungsvorhaben FVA 493 , Partikelgehalt* zeigen, dass
der Partikelgehalt und die Partikelzusammensetzung in Olen aus Anlagen gleicher Leis-
tungsklasse und selbst in verschiedenen Frischolen stark schwankt. Auch der Anteil ma-
gnetischer und nicht magnetischer Partikel hingt sehr stark von der Betriebsweise, der
Einsatzdauer des Ols und von moglichen Schidigungen im Getriebe ab. Des Weiteren liefert
die Firma OELCHECK Warn- und Grenzwerte fiir Verschleil und Verunreinigungen in
Windkraftanlagen- bzw. Planetengetriebetlen. In Tabelle [A.T]im Anhang sind die Daten
dargestellt. Der Eisengehalt betridgt im Normalzustand 39 mg/kg und kann im Grenzfall bis
120 mg/kg ansteigen. Jedoch liegt das Eisen meist in verschiedenen Formen vor, z. B. als
reine Eisen- oder Stahlpartikel, Eisenoxide, Karbide, Sulfate und geloste Ionen [68]]. Abrieb
ist meist ferromagnetisch und daher durch Magnetseparation abtrennbar.

Zur Untersuchung des Partikelabriebs standen Gebrauchtfilter aus dem Schmierdlkreislauf
von Windenergieanlagengetrieben zur Verfiigung. Eine Ubersicht der Gebrauchtfilterproben
ist in Tabelle [d.T] dargestellt. Die Herausldsung der in den Filterproben enthaltenen Partikel
fand durch wiederholtes Waschen mit n-Heptan unter Ultraschalleinwirkung statt. Zur
Abtrennung aller Partikel grofer 0,5 um zentrifugierte man anschliefend die Suspension.
Nach der Entsorgung des Uberstands erfolgte die Waschung des Sediments mit weiterem
n-Heptan, bis keine Olspuren mehr sichtbar waren. Nach Abschluss der Waschung trocknete
man das Sediment.



50

4 Charakterisierung der verwendeten Versuchssubstanzen

Tabelle 4.1 Gebrauchtfilterproben aus dem Schmierkreislauf von Windenergieanlagengetrieben

Bezeichnung | Olsorte WEA-Leistung  Sittigungs-
magnetisierung
[Am?/kg]

WEAO Addinol Eco Gear 320 S 1,SMW 124

WEA1 Mobilgear SHC XMP 320 1.8/2.0 MW 54,6

WEA2 Castrol Optigear Synthetic- 1,5 MW 249

A 320
WEA3 Mobilgear SHC XMP 320 0,6 MW 7.4

Die Magnetisierungskurven in Abb. [f.1] zeigen, dass die WEA1 Partikel die hochste Sitti-
gungsmagnetisierung von 54,5 A m?/kg besitzt. Als nichstes folgt WEA2 mit 24,9 A m?/kg,
WEAO mit 12,3 A m?/kg und WEA3 mit 7,4 A m?/kg.

T
= %0 L= —— WEAO
N - — - WEAT1
E 40—~ WEA2
e —-—- WEA3
304+
2 /
c 4
) /
o 207
2 11
g 10 ’/ _______________
= 1 R—
= -
0 .
0 200 400 600 800

mag. Feldstarke H [A/mm]

4.1.1 Chemische Zusammensetzung der WEA Partikel

Abb. 4.1 Magnetisierungskurven
der WEA Partikel gemessen mittels

Vibrating Sample Magnetometer

(VSM).

Ein wichtiger Aspekt zur Charakterisierung der Partikel ist deren chemische Elemen-
tarzusammensetzung. Die ICP-OES Untersuchung ist hiufig fester Bestandteil von Ge-
braucht6luntersuchungen. Man kann anhand dieser erkennen, ob Verdnderung wéhrend der
Betriebszeit (z. B. Korrosion, Additivoxidation) aufgetreten ist. Jedoch stehen meist die im
Ol gelosten Elemente im Vordergrund. Zur Analyse von im Ol vorkommenden Partikeln
groBer 1 um miissen diese, wie in Abschnittf-T.1|beschrieben, aufgeldst werden.

Abbildung 2] zeigt die Ergebnisse der ICP-OES Untersuchungen. So ergibt die Analyse
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der WEAQO Partikel, dass sie hauptséchlich aus Mo und Ni bestehen. Der Gesamtanteil an
ferromagnetischen Elementen Ni, Cr und Fe betréigt 27,6 Ma.%. Die anderen WEA Proben
weisen einen hoheren Eisenanteil auf; ihr Ni und Cr Gehalt ist jedoch niedriger als in der
WEAO Probe. Der Anteil an magnetisierbaren Elementen betrigt bei der WEA1 Probe
35,8 Ma.%, bei der WEA?2 Probe 18,5 Ma.% und bei der WEA3 Probe lediglich 8,7 Ma.%.

Angaben in Ma.-% Angaben in Ma.-%

Si 08 Zn 1,6

B 06 Al 1,1

Ca 03 Ca 0,6

Na 0,3 B 05

Al 02 Mg 0,5

Mg 0,2 P 03

P 01 Ti 03

cr 0,2

Mn 0,2

; Ni 0,2

2.7 % Si9% ,

And. Fe”" " Cu Na3% K02
9,7% 2,3% 26 % Pb, Ba, Mo, Zr,
WEAOQ e WEA1 o7 Co, Li, Sr<0,05

(a) WEAO (b) WEA1

Angaben in Ma.-% Angaben in Ma.-%

Mg 1,9 Al 07

Zn 14 Mg 0,5

Al 14 B 05

Ca 08 Fe Ca 05

87% B 07 o K 02

P 03 85% p

Cu 02 cr 01

o, , . ,

24% oo Si Pb 0,1

K 01 79% Ni 01

229 Mn 0,1 Mn 0,1

Mo 0,1

Ti, Ni, Ba, Sr, Pb

e Zn, Cu, Zr, Ti, Ba,

WEA?2 2r.Co,Li<005  [\ywEA3 Li, Sr, Co < 0,05

(¢) WEA2 (d) WEA3

Abb. 4.2 Elementaranalyse von Partikeln aus Windenergieanlagenolfiltern.

Der Vergleich dieser Werte mit der Sittigungsmagnetisierung in Abb. [f.1]zeigt, dass die
Probe mit dem groBten Anteil an ferromagnetischen Elementen (WEA1) auch die maximale
Sattigungsmagnetisierung erreicht. Dies gilt auch im umgekehrten Fall, vgl. dazu WEA3.
Jedoch ist dieser Zusammenhang nicht allgemein giiltig: Beim Vergleich der Werte der
Proben WEAOQ und WEA? fillt auf, dass WEAO einen grofieren Anteil elementar magneti-
sches Material beinhaltet als WEA?2, jedoch eine niedrige Magnetisierung als WEA?2 besitzt.
Dies zeigt erwartungsgemail, dass die chemische Elementaranalyse allein keine ausreichend
genaue Aussage iliber die magnetischen Eigenschaften treffen kann.
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Bildgebendes Verfahren: REM-EDX Spektrum

Um sich ein genaueres Bild iiber den Zusammenhang von Morphologie und chemischer
Zusammensetzung machen zu konnen, erfolgte die Analyse der WEAO Partikel mit der
REM-EDX Methode. Mittels REM-EDX ist es moglich, Proben im Mikrometermafstab zu
betrachten und gleichzeitig Aussagen iiber deren chemische Zusammensetzung zu treffen.
Die Abb. A3 zeigt eine REM Aufnahme der WEAO Partikel. Man kann lingliche Fasern (1),
unterschiedlich geformte, grofe Partikel mit einer relativ ebenen Oberflache (2), Partikel
mit einer unregelmifBigen Oberfliche (3), Partikel, die flach gepresst aussehen und kleinste
Partikel (5) erkennen. All diese Partikel wurden punktuell mittels EDX untersucht, um eine
qualitative Aussage iiber die chemische Zusammensetzung zu bekommen. Die Ergebnisse
der EDX Messung zeigt Abb.[A-J]im Anhang.

Abb.4.3 REM Aufnahme der
WEAQO Partikel mit Beschriftung der
Stellen, an denen eine EDX Scan
durchgefiihrt wurde.

Die Faser (1) besteht hauptséchlich aus C, O und Si; geringfiigig sind Ni, Na, Mg, Al, Mo
und Ca vorhanden. Es handelt sich hierbei vermutlich um einen Stoff, der aufgrund der
Auswaschung des Filtermaterials vorhanden ist.

Alle Partikel mit der Bezeichnung 2 zeigen deutlich, dass ihr Hauptbestandteil Mo ist.
Moglicherweise handelt es sich um das Feststoffschmiermittel MoS,, das hdufig zur Montage
von Getrieben im Einsatz ist [35} [58].

Der mit 3 gekennzeichnete Partikel besteht auch zum Grofteil aus Mo, jedoch erkennt
man, dass weitere Elemente, wie Si, Ni, Cr, vorhanden sind. Aufgrund der unebenméfigen
Oberfldche wire denkbar, dass es sich hierbei um einen Partikel handelt, der aus Werkstoff-
verschleifl und Schmiermittel oder Staub (Quarz aus SiO,) durch Aggregation entstanden
ist.

Bei den Partikeln mit der Kennzeichnung 4 handelt es sich eindeutig um ein Material mit
hohem Cr und Ni Gehalt. Die flache Form der Partikel mit der schuppenmifligen Oberfliche
weist darauf hin, dass es sich hier um Partikel handelt, die durch einen Spalt gepresst worden
sind.
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Das Spektrum des Partikels mit der Bezeichnung 5 weist hauptsédchlich Mo, S, C, O und Ni
auf. In Spuren ist Na, Mg, Al Si, Ir und Ca zu finden. Diese Elemente sind typische Addi-
tivbestandteile von Schmierdl [14}56]. Moglicherweise sind sie aufgrund von Olalterung
6lunloslich geworden und liegen daher partikulér vor.

Aufgrund der Unebenheit der Partikel und damit einhergehender Anderung des Arbeits-
abstands ist nur eine qualitative Analyse durchfiihrbar. Ein Linien- oder Fldchenscan und
eine quantitative Analyse sind ausschlielich von einer eingebetteten, polierten und dadurch
flachen Probe moglich. Abbildung 4] zeigt drei Aufnahmen einer solchen Probe. Die Ele-
mente Al, Mo, Si, O, Ni, Cr und Fe sind eingefirbt und zeigen damit die klare Abgrenzung
der Partikelmaterialien. Es ist erkennbar, dass einzelne Partikel aus zwei verschiedenen Pri-
mérmaterialien zusammengefiigt sind. Vermutlich ist dies aufgrund des Zusammentreffens
im Schmierspalt geschehen. Andere Partikel liegen lose beieinander.
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Abb. 44 REM-EDX Aufnahmen der eingebetteten WEAO Partikel an drei verschiedenen Stellen
(spaltenweise) eines polierten Schnitts.
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4.2 Definition des Modellsystems

Aufgrund der in der Praxis stark variierenden Partikelzusammensetzungen ist die Definition
eines Modellsystems notwendig. Es gilt daher, Substanzen zu wihlen, die als Verunreini-
gungen im WEA-Getriebeol vorliegen. Insbesondere die Abtrennung von Partikeln, die
kleiner als 20 um sind, stellt eine grof3e Herausforderung dar. Es sind daher Modellpartikel
mit einer GroBe kleiner 20 um ausgewihlt.

4.2.1 Eigenschaften des Modelldls

Fiir die durchgefiihrten Versuche kam das FVA2 Ol (Weber Reference Oils) zum Einsatz.
Bei der Versuchstemperatur von 20 °C betrigt die Viskositit 72,7 mPas und das Ol besitzt
eine Dichte von 0,73 g/cm®. Das Ol ist unadditiviert und seine Viskositiit bei 20 °C ist
vergleichbar mit der gebrauchlichen Getriebeolviskositit bei 60 °C Betriebstemperatur.

Die magnetische Eigenschaft des Ols ist mit Hilfe der Suszeptibilititswaage ‘Auto’ (MSB)
von Johnson Matthey am IFG, KIT bestimmt worden. Das Ol ist diamagnetisch, es besitzt
eine magnetische Suszeptibilitit von -0,64 E-6 (c.g.s. Einheit) bzw. -8,04 E-6 (SI-Einheit).

4.2.2 Eigenschaften der Partikel

Fiir die Untersuchungen kamen zwei Modellpartikel aus Magnetit (Fe;0O,4) und ein unle-
giertes Eisenpulver zum Einsatz. Bayoxide® E 8709 der Firma Lanxess AG besteht aus
synthetisch hergestelltem Magnetit (Fe;0,). Magnetit M40 LST Partikel von Alroko GmbH
& Co KG, Hamburg (als Alroko M40 LST bezeichnet) ist natiirlich vorkommendes Ma-
gnetit mit einem Gesamteisengehalt von 71,2 %. Der Anteil an reinem Magnetit Fe;O4
betrigt 98,6 %, die Hauptverunreinigungen sind SiO, (0,7 %), Al,O3 (0,2 %), CaO und
MgO (jeweils 0,1 %) und MnO (0,25 %). Aufgrund der breiten PartikelgroBenverteilung
von Alroko M40 LST war es fiir die Untersuchungen notwendig, eine Fraktionierung in
einer Grob- und Feinfraktion durch eine Nasssiebung mit einem 20 ym Sieb durchzufiihren.
Die Untersuchungen wurden nur mit der Feinfraktion < 20um durchgefiihrt. Das unlegierte
Eisenpulver fiir Sinterbauteile Hydac 300 (Bezeichnung: Fe) besteht aus 99, % Fe mit
Verunreinigungen aus O, C, S, P, Si und Mn.

Die Auswahl der nichtmagnetisierbaren Partikel findet anhand der Elementaranalyse der
WEAO-Partikel statt. Die ICP-OES Untersuchung ergab, dass eine hohe Konzentration an
Molybdin (ca. 60 %) vorliegt. Man nimmt daher an, dass dies durch das Montageschmiermit-
tel Molybdindisulfit MoS, in das Getriebe und damit in das Ol gelangt ist. Quarzmehl (SiO,)
reprisentiert den Umgebungsstaub und Messing ist ein hiufig anzutreffendes Buntmetall im
Getriebe.

Die Eigenschaften der Partikel sind in Tabelle .2 zusammengefasst. Die Magnetisie-
rungskurven von den magnetisierbaren und nichtmagnetisierbaren Modellpartikeln sind in
Abb. 5] dargestellt.
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Tabelle 4.2 Eigenschaften der Modellpartikel

Bezeichnung | Produktname, Hersteller Dichte Verhalten im
[g/cm®]  Magnetfeld

Fe; 0,4 Bayoxide E§709 5,09 oy = 98 AmZ/kg

Fe; O, Magnetit M40 LST, Alroko GmbH 5,08 oy = 92 Am2/1<g

Fe Hydac 300 Eisenpulver 7,85 oy = 181 Am*/kg

SiO, Sikron SF 300 Quarzmehl 2,65 paramagnetisch

CuZn ECKA Messing V AS < 0,045 mm 8,46 diamagnetisch

MoS, OKS 100 4,87 n. b.

ISO MTD siehe ISO 12103-1, A3, 72 % SiO, n. b. paramagnetisch

n. b.: nicht bestimmt
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Abb. 4.5 Magnetisierungskurven der verwendeten Partikel.

Die Sittigungsmagnetisierung von Eisenpulver Hydac 300 betrzigt 181 A m?/kg, die von Ma-
gnetit (Fe;0,) Bayoxide E8709 und Alroko M40 LST ist 98 A m?/kg und 92 A m?/kg. Mes-
sing (CuZn) ist paramagnetisch und besitzt eine Suszeptibilitit von -3,32 E-5 (SI-Einheit).
Wie zu erwarten, ist die Séttigungsmagnetisierung der Mischung der magnetisierbaren und
nichtmagnetisierbaren Komponente (Fe;O4 und CuZn) entsprechend dem Mischungsver-
héltnis reduziert. So betrigt die Sattigungsmagnetisierung bei einem Anteil von 30 % Fe;04
(Alroko M40 LST) 28 A m?/kg, bei 50 % schon 45 A m?/kg und bei 70 % 71 A m?/kg.
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PartikelgroBenverteilung (PGV)

Die Messung der PartikelgroBenverteilung erfolgt mit der Laserlichtbeugungsmethode
(HELOS/KR (Helium-Neon Laser Optical System) mit CUVETTE, Fa. Sympatec GmbH).
Zur Messung lagen die Partikel suspendiert in Ol vor. Die Messungen fanden in FVA2
Ol statt, mit Ausnahme von ISO MTD, das in AeroShell Fluid 41 suspendiert vermessen
wurde.

Abbildung [.6] zeigt die Volumensummenverteilung der Praxispartikel WEAO und ISO
Medium Test Dust (MTD) sowie die der ausgewihlten magnetisierbaren und nicht magneti-
sierbaren Partikel. In Abb. [£.64fillt auf, dass WEAO und ISO MTD nahezu identische PGV
aufweisen. Beide besitzen einen mittleren Aquivalentdurchmesser von 10,4 um bzw. 11 um
und ihre Verteilungsbreite reicht von 0,9 — 100 ym.

Alroko M40 LST (Fraktion < 20 um) besitzt einen mittleren Partikeldurchmesser von 8,5 um.
Bayoxide E 8709 weist eine bimodale Verteilung mit mittlerem Aquivalentdurchmesser von
4,8 um auf. Die einzelnen Messungen streuen sehr stark, was moglicherweise auf Agglome-
ration wihrend der Messung zuriickzufiihren ist. Das Eisenpulver Hydac 300 ist mit einer
mittleren Partikelgrofe von 40,4 um wesentlich grober als die beiden Magnetitpartikelsorten.
Die PGV der nicht magnetisierbaren Stoffe sind in Abb. [.6c]dargestellt. Die Quarzmehl
Partikel (SiO,) sind die kleinsten Partikel; sie besitzen einen x5, 3-Wert von 8,26 um. Die
Molybdindisulfit-Partikel (MoS,) und Messing-Partikel (CuZn) weisen eine sehr dhnliche
PGV auf; ihre mittlere PartikelgroBe ist 28,4 um und 30,1 um.

Stand der Technik im Bereich der Olfiltration ist die Angabe der Reinheitsklassen nach
ISO 4406 (>4 um/> 6 um/> 14 ym), siehe Tabelle[A.2]im Anhang. Die Umrechnung in die
Anzahlkonzentration findet mit Hilfe der Dichte der Partikel und der Massenkonzentration
der Ausgangssuspension cyred Statt. Man nimmt dabei kugelformige Partikel an. Bei
100 mg/1 betragen die Reinheitsklassen von Bayoxide E§709 (24/21/16) und Alroko M40
LST (23/22/18).
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Abb. 4.6 Volumengewichtete Summenverteilung Q3 der verwendeten Partikel ermittelt mit dem
Laserlichtstreuungsverfahren HELOS/KR Cuvette, gemessen in FVA2 Ol mit Ausnahme von ISOMTD,
das in AeroShell Fluid 41 suspendiert vermessen ist.
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Beurteilung der Messunsicherheit und Eingrenzung des Messbereichs

Der Hersteller liefert den Partikelzdhler mit der Kalibrierung nach ISO 11171 aus und
gibt an, dass die Ausgabe der kumulativen Partikelkonzentration im Bereich von 4 ym bis
100 um moglich ist.

Zur Uberpriifung des Messbereichs erfolgten verschiedene Messungen mit den verwen-
deten Partikeln (siche Kapitel f.2). In Abb. [f7]ist die distributive Anzahlkonzentration
verschiedener Partikelsorten (Magnetit Fe;O,, Quarz SiO,, Molybdandisulfit MoS,, Mes-
sing CuZn und Eisenpulver Fe) als Funktion der Intervallobergrenze x aufgetragen. Die
Messunsicherheit (hier als Fehler bezeichnet) ist als Extraebene im Diagramm dargestellt.

50000

e ——Fe,0,——SiO,

\fT: 40000 42\ ——*—CuZn MoS, ——Fe__ ||

(8] 3 Y 1

S 30000 19838 ; s <

2 v 100+ a

5] 1 R = 80 &7

£ 20000485 601 ’/}

I 1 5 40 .’G%L Abb. 4.7 Partikelkonzentration

S 10000—‘%5\9' 28 RSNy vy der einzelnen  Komponenten

S | ay N 10 100 Magnetit, Quarz, Molybdindisulfit,

I 0 ““0:&%‘-’11 =8 — o Messing und Eisenpulver. Die

< ———— T T T Messunsicherheit (hier als Fehler

10 100 bezeichnet) zeigt, dass nur der

Aquivalentdurchmesser (Obergrenze) x [um] Bereich bis 20um ausgewertet

werden kann.

Die Partikelkonzentration von Magnetit, Quarz und Molybdindisulfit betrdgt maximal
zwischen 40 E 3 und 50 E 3 Partikel/ml. Bei Messing liegen 10000 Partikel/ml vor und fiir
das Eisenpulver misst man lediglich etwas tiber 2000 Partikel/ml. Wie erwartet, fillt die
Partikelkonzentration mit groler werdendem Partikeldurchmesser ab.

Der Unterschied zwischen den Proben ist einfach mit Hilfe der Stoffdichte und der volu-
mengewichteten PGV erklarbar. Beispielsweise gilt fiir Partikelsorten derselben Massen-
konzentration, Form und Grofle, dass je grofer deren Stoffdichte, desto grofier ist die Masse
pro Partikel. Als Folge ergibt sich eine geringere Anzahlkonzentration. SiO, besitzt die
niedrigste Dichte, gefolgt von MoS,, Fe;O,, Fe und CuZn.

Bis 20 um betrigt die Messunsicherheit weniger als 50 %, dann steigt sie stark an. Dies
geht mit der Tatsache einher, dass die Anzahlkonzentration c, fiir die Partikel > 20 um nahe
null ist und daher schon geringe Abweichungen zu einer gro3en Unsicherheit fithren. Aus
diesem Grund erfolgte die Auswertung aller Messungen nur bis 20 ym.






5 Versuchsapparaturen und -durchfihrung

Die Hoch-Gradienten Magnetseparation benétigt ein dufleres Magnetfeld und einen Apparat
mit magnetisierbaren Drihten, an denen die Abscheidung stattfinden kann. Das vorlie-
gende Kapitel ist eine Zusammenstellung der verwendeten Versuchsapparaturen, die zur
Durchfiihrung der Abtrennversuche zur Verfiigung standen.

5.1 Magnete

Der erste Abschnitt zeigt den Aufbau und die Funktionsweise der beiden vorhandenen
Magnete. Der Elektromagnet erzeugt ein longitudinales Magnetfeld, der C-formige Per-
manentmagnet ein transversales Magnetfeld. Longitudinal bedeutet parallel zur Achse des
Magnetinnenvolumens und transversal entsprechend orthogonal dazu. Nach Konvention
verlduft das Magnetfeld entlang der z-Richtung.

5.1.1 Elektromagnet

In dieser Arbeit sind zwei Elektromagnete im Einsatz. Es handelt sich um Sonderanferti-
gungen der Fa. Steinert Elektromagnete GmbH, eine ungekiihlte Version AME 60 13 16 So
und eine wassergekiihlte Version AME 60 13 16 So-K (vgl. Abb.[51).

Harz (mit ferromagnetischem Fillstoff)

J d=618
v d=123
ZA
[
Xy
h,= 154
AN
. Th~— — — —
ferromagnetischer Rahmen Kuhlschlange

Abb. 5.1 Wassergekiihlter Elektromagnet mit Aluminiumband und ferromagnetischem Gehiuse.
Angaben in mm.

Die Magnete bestehen jeweils aus Aluminiumbandspulen, die in Kunstharz eingegossen und
von einem Stahlmantel als Riickschlussrahmen umfasst sind. Der Magnet ist zylindrisch



62 5 Versuchsapparaturen und -durchfithrung

und besitzt den AuBendurchmesser 618 mm, den Innendurchmesser 123 mm und die Hohe
121 mm. Das Gewicht, zusammengesetzt aus Aluminiumbandspule und Gehéuse, betrigt
170 kg (ungekiihlter Magnet) und 250 kg (wassergekiihlter Magnet). Der Magnet ist an
einen Schaltkasten angeschlossen, der die Aluminiumbandspulen mit dem Strom versorgt.
Die Abmessungen des Schaltkastens sind 50x 75 x 180 cm, sein Gewicht belduft sich auf
320 kg. Im Kernvolumen der Spule entsteht das longitudinale Magnetfeld. Die Magnetfluss-
dichte ist durch Variation des angelegten Stroms einstellbar. Den Zusammenhang zwischen
Stromstirke 7 und der magnetischen Flussdichte B im Kaltzustand zeigt Abb.[5.2}
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0,0 T T T T ke einstellbar. Der Unterschied zwi-
0 40 80 120 160 schen beiden Magnete ist auf die
Stromstéarke / [A] Bauweise zuriickzufiihren.

Der kontinuierliche Betrieb eines Elektromagneten ist nur durch den Einsatz eines effi-
zienten Kiihlsystems (z. B. Wasser oder Luft) moglich. Ein Temperatursensor dient als
Sicherheitseinrichtung, um die Uberhitzung der Spule zu verhindern. Der maximale elektri-
sche Energieverbrauch des wassergekiihlten Magneten bei der Stromstérke 150,7 A betragt
16,6 kW. Die erzeugte magnetische Flussdichte ist in diesem Fall 0,6 T. Die Einschaltdauer
fiir diese hohe magnetische Flussdichte liegt trotz Wasserkiihlung nur bei wenigen Minuten.
Sie kann jedoch durch Verringerung der Stromstidrke zu Lasten einer niedrigeren magne-
tischen Flussdichte erhoht werden. Bei einer Stromstirke von 50 A liegt die magnetische
Flussdichte im Zentrum bei 0,25 T und man kann den Magneten iiber 2,5 h betreiben.

5.1.2 Permanentmagnet

Der C-formige Permanentmagnet (Fa. Steinert Elektromagnete GmbH, Koln) erzeugt ein
transversales Magnetfeld, das im Zentrum 0,25 T erreicht. Den Magnetfeldverlauf ent-
lang der x-Achse im Vergleich mit dem Mandhala-Magneten zeigt Abb. @ Der Magnet
weist eine Polfliache von (205 x 117) mm und einen Polspalt von 73 mm auf. Zwei NdFeB-
Magnete (Dichte 7,52 g/cm®) mit Abmessungen von (60 x 160 x 250) mm bilden die Pole;
jeder wiegt 36 kg. Das Eisenjoch mit einer Dichte von 7,6 g/cm?® besteht aus drei massiven
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Eisenblocken, die in C-Form miteinander verschraubt sind. Die Abmessungen der Eisen-
platten links und rechts betragen 2x (60 x 200 x 250) mm, wéhrend der mittlere Eisenquader
(60x 339 x 250) mm misst. Insgesamt wiegt das Eisenjoch 84 kg. Das Gesamtgewicht des
C-formigen Eisenjochmagneten ergibt demnach 120 kg.

NdFeB Magnete

Polschuhe
200
339 Abb. 5.3 C-formiger Permanentma-
. . gnet mit Polschuhen und Eisenjoch. Ab-
Eisenrlickschlussrahmen h,=250 maBe in mm

5.2 Laborfilter und Abscheidematrix

Der HGMS Filter ist ein zylindrischer Apparat mit kegelformiger Einlaufgeometrie, der
eine Gesamtlinge von 80 mm und ein Volumen von 56,5 cm? besitzt. Abbildung@zeigt
die Konstruktionszeichnung des Filters mit den wichtigsten Abmafen und der Vorrichtung
zur Einfiihrung eines Endoskops bzw. eines Temperatursensors.

Aufgrund des unterschiedlichen Magnetfeldverlaufs der verwendeten Magnete muss die
Abscheidematrix des HGMS Filters so angeordnet werden, dass kein ,,magnetischer Kurz-
schluss* entsteht. Bei diesem verlaufen Magnetfeldlinien parallel zur Drahtachse und es
entsteht kein Magnetfeldgradient um den Draht. Die Anordnung zwischen Draht und Ma-
gnetfeld sollte daher mdglichst orthogonal zueinander sein (siehe dazu Abb. [2:8).
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[ ] Vorrichtung zum Einflhren
eines Endoskops bzw.
Temperatursensors

Fluidauslass

Abb. 5.4 Konstruktionszeichnung des HGMS
Laborfilters mit Abmalien.

Matrix bei Verwendung eines longitudinalen Magnetfelds Bei Verwendung des
Elektromagneten entsteht ein longitudinales Feld, das parallel zur Magnetachse verlduft.
Die Durchstromung einer Filterzelle erfolgt ebenfalls in Achsrichtung. Die Anordnung der
Drahtmatrix muss also der longitudinalen und/oder transversalen Konfiguration entsprechen.
Es eignen sich daher runde Drahtgewebescheiben fiir die Laborfilterzelle (siche Abb.[5.4).

i
(a) d/w = 0,25/0,375 (b)d/w=0,2/1 (¢)d/w=04/1 (d)d/w=04/14

Abb. 5.5 Drahtgewebe aus magnetisierbarem Edelstahl DIN ISO 1.4016 (X6Cr17). Es ist durch
aufgeklebte Aluminiumronden stabilisiert. Der Drahtdurchmesser d und der Maschenweite w ist in mm
angegeben.

In den Versuchen kamen vier verschiedene Drahtgewebegeometrien aus Edelstahl DIN ISO
1.4016 (X6Cr17) AISI430 zum Einsatz. Sie sind in Abb. @dargeste]lt. Jede Gitterstufe
ist mit einem Aluminiumrand, der mit Epoxidharzkleber aufgeklebt ist, stabilisiert. Die
Matrizen besitzen einen inneren Durchmesser von 30 mm und damit eine Anstromflache
von 7,07 E-4 m?. Der zylindrische Teil des Filters ist mit maximal 48 Stufen beladbar.
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Dimensionslose spezifische Oberflaiche des Drahtgewebes Die dimensionslose
spezifische Oberflache ¢ ist das Verhiltnis der Drahtoberfliche Op multipliziert mit dem
Drahtdurchmesser d zu dem Gesamtvolumen der Masche Vi [40]].

_ODd_ 2'7T'd2"l]) Nﬂ"d d2+(W+d)2
¢= Vu 2 -d2w+d? (w +d)?

(5.1)

Vernachldssigt man die Drahtumschlingung zur Berechnung der Drahtldnge Ip, so ist ¢
ausschlieBlich durch den Drahtdurchmesser d und die Maschenweite w beschreibbar. Die
Abmessungen der Matrizen mit deren dimensionslosen spezifischen Oberflichen ¢ sind in
der Tabelle [5.T] dargestellt.

Tabelle 5.1 Abmessungen des HGMS Abscheidedrahtgewebes

Gittertyp ‘ Drahtdurchmesser d [mm] Maschenweite w [mm] ¢ [-]

0,25/0,375 0,25 0,375 1,35
0,4/1 0,4 1 0,93
0,4/1,4 0,4 1.4 0,72
0,2/1 0,2 1 0,53

5.2.1 Versuchsaufbau

Die Versuchsanlage wurde im Verlauf der Arbeit mehrmals umgebaut und durch Mess-
und Steuerungstechnik erweitert. So setzte man zunéchst auf einen rein manuellen Betrieb,
verwendete den Labor-HGMS Filter sowie den Elektromagneten. Man wertete die Kon-
zentration im Unfiltrat und Filtrat gravimetrisch aus bzw. bestimmte die abgeschiedene
Masse auf den Drihten. Durch die Verwendung des Triibungssensors bzw. spéter des Par-
tikelzéhlers war eine kontinuierliche bzw. halb-kontinuierliche In-line Messung moglich.
Die Kalibrierung des Volumenstroms erfolgte durch die kontinuierliche gravimetrische
Bestimmung des Filtratmassenstroms. Die Fiillhohendnderung und die Beladung des Filters
im Verlauf des Versuchs hat keine nennenswerte Veridnderung des Filtratmassenstroms zur
Folge. In Abb. [5.6]ist das Prozess- und Anlagenschema dargestellt. Sie zeigt den Status der
Versuchseinrichtung zum Zeitpunkt der im Teil [l durchgefiihrten Experimente. Das Foto in
Abb. stellt den zugehorigen Versuchsaufbau mit Beschriftung dar. Das Unfiltrat liegt in
einem geriihrten Druckbehilter (Vorlage 21) vor. Nach Aufsteuern des gewiinschten Drucks
fliet es von unten nach oben durch die HGMS Zelle, die sich in einem Elektromagneten
befindet. Das Filtrat verldsst die HGMS Zelle an der Oberseite und flie3t in den Auffangbe-
hilter. Der Fiillstand des Auffangbehélters ist durch Schwinggabelsensoren tiberwacht. Bei
Erreichung des Maximalstands schliet das Magnetventil (GS+-) und eine Membranpumpe
fordert das Fluid tiber den Riicklauf zuriick in den Vorlagebehilter. Der Partikelzdhler (QI,
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PZG) ist vor die Doppelkolbenpumpe (DKP) montiert. Sie befordert mit einem konstanten
Volumenstrom in Abhéngigkeit von der Stellung des 2/3-Wegehahns entweder das Unfiltrat
oder das Filtrat durch die Messzelle.

Konst. Rucklauf
Druckzufuhr

Uber
Wartungs-
einheit

Auffangbe-
hélter 2 L

! Messwert-
| » erfassung

—| Steuerung [® — — — ~

Abb. 5.6 Prozess- und Anlagenschema fiir die Versuche in Teil Iﬂ Bezeichnungen der Mess- und
Regelstellen in Anlehnung an die Norm EN 62424 bzw. DIN 19227-1.
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Steuerung \1empran- _ GS+/-
gem ||\ PUMpE

Abb. 5.7 Versuchsaufbau zur Be-
stimmung der Abscheideeffizienz
bzw. des Trenngrads. GS+/—: Ma-
gnetventil, DKP: Doppelkolben-
pumpe, PZG: Partikelzihlgerit.

5.2.2 Versuchsvorbereitung und Durchflihrung

Zur Vorbereitung des Unfiltrats erfolgt die Wigung der benotigten Partikel in ein Rollrand-
glas mit einer Préizisionswaage, die eine Genauigkeit von 0,01 mg aufweist. Zunichst findet
die Dispergierung der Partikel mit einer geringen Menge des abgemessenen Versuchsols
im Ultraschallbad statt. Gemeinsam mit der restlichen Olmenge stellt man eine homogene
Mischung in dem geriihrten Druckbehilter her. Bei der Vorbereitung ist darauf zu achten,
dass es nicht zur Eintragung von Luftblischen in das Ol kommt bzw. dass diese durch
Behandlung mit Ultraschall aus dem Ol austreten konnen. Die Luftblasen lagern sich auf
den HGMS Gittern an und behindern damit die Abscheidung von Partikeln.

Die Rithrergeschwindigkeit ist durch Vorversuche so einzustellen, dass weder eine gleich-
miBige Absedimentation (zu langsames Riihren) stattfindet noch ein Teetasseneffekt bzw.
Lufteintragung (zu starkes Riihren) auftritt und es zur Aufkonzentrierung von Partikeln in
der Mitte des Behilterbodens kommt.

Vor der Durchstromung der Messzelle schaltet man den Elektromagneten mit der gewiinsch-
ten Stromstirke ein. Durch Aufsteuern des Drucks startet die Durchstromung der HGMS
Zelle.






6 Abtrennung von Verunreinigungen aus
Schmier- und Getriebedl

Im vorliegenden Kapitel sind die experimentellen Ergebnisse zur Abtrennung magnetisier-
barer und nichtmagnetisierbarer Partikel aus viskosen Medien zusammengefasst. Das Ziel
der Untersuchung liegt darin, ein detailliertes Versténdnis fiir die ablaufenden Prozesse zu
erhalten, um Aussagen zur Auswirkung von Prozess- und Apparateparametern treffen zu
konnen.

6.1 Abscheidung an Einzeldrahtgewebestufe

Die Charakterisierung der Magnetseparationszelle hinsichtlich der Abscheideeffizienz als
Funktion der Stromungsgeschwindigkeit bzw. des Volumenstroms und der Magnetfluss-
dichte erfolgt durch Versuche mit einer Einzeldrahtgewebestufe, die im Zentrum der Labor
HGMS Zelle (siche Abb.[5.4) angeordnet ist. Die Versuche finden mit den vier verschiedenen
Drahtgeweben, die in Kapitel [5.2] beschrieben sind, statt. Die Magnetitpartikel (Bayoxide
E8709) liegen in FVA2 Ol mit einer Unfiltratkonzentration von 100 mg/l vor. Bei jedem Sin-
glepass Versuch ist das filtrierte Volumen konstant gehalten. Die Auswertung der Versuche
erfolgt durch gravimetrische Bestimmung der abgeschiedenen Masse auf dem Drahtgewebe,
wie in Abschnitt[3.T.1]beschrieben. Fiir jeden Messpunkt dienen drei Wiederholungsversu-
che zur Bestimmung des Mittelwerts und der Messabweichung.

T Abnahme der | = (0,25/0,375)
60 spezifischen |~ (0,4/1)
S . Oberflache ® (0,4/1,4)
w ‘ -2 (0,2/1)
N 50 :
2 ] I~~~ | 1\ Abb. 6.1 Abscheideeffizienz ei-
£ Tl T I ner Einzelgewebestufe im Single-
é 40 T :g: e pass Test bei konstanter magneti-
‘D B R O i Rt T scher Flussdichte von 0,12 T. Die
§ =+ = Diagrammlegende listet die Git-
2 30 T tergeometrieabmessungen (Draht-
durchmesser/ Maschenweite in
mm) von oben nach unten mit ab-

10 20 30 40 50 nehmender spezifischer Oberfliche
Volumenstrom V [ml/min] ¢ auf.
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Abbildung[6.T]zeigt, dass die Abscheideeffizienz bei konstanter magnetischer Flussdichte
(B=0,12T) mit zunehmendem Volumenstrom, von 10 ml/min auf 50 ml/min, abnimmt. So
liegt die Abscheideeffizienz abhingig vom eingesetzten Drahtgewebe bei 10 ml/min (d. h.
14 mm/min) zwischen 40 % und 55 %; bei 50 ml/min erreicht man einen Wert im Bereich
von 38 % und 42 %. Unabhingig vom Volumenstrom ist erkennbar, dass das Drahtgitter
0,25/0,375 die hochste Abscheideeffizienz besitzt, dagegen ist die des Gewebes 0,4/1,4 am
niedrigsten. Die Abtrenneffizienzen der beiden anderen Gittertypen liegen dazwischen. Es
gilt demnach, dass die Abscheideeffizienz mit steigender spezifischer Oberfliche ¢ zunimmt.

Abnahme‘ der | ™ (0,25/0,375)
_ 60 spezifischen - Eg’jﬁ)‘n
S N A1,
, Oberflache ® (0.2/1)
w
y 509 g
g T s Abb. 6.2 Abscheideeffizienz ei-
L 404 = —f == = ner Einzelgewebestufe im Single-
i I S e A P Es = pass Test bei konstantem Volu-
2 1= o= menstrom von 30 ml/min. Die Dia-
< 304 = “H grammlegende listet die Gittergeo-
metrieabmessungen (Drahtdurch-
T T T T messer/ Maschenweite in mm) von
0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 oben nach unten mit abnehmender
magnetische Flussdichte B [T] spezifischer Oberfliche ¢ auf.

Steigert man die magnetische Flussdichte B von 0,06 T auf 0,24 T bei konstantem Volu-
menstrom von 30 ml/min, so zeigt Abb. @ dass die Abscheideeffizienz zunimmt. Die
Werte liegen zwischen 30 % und 36 % bei der niedrigsten Magnetflussdichte von 0,06 T
und steigen auf Abscheideeffizienzen zwischen 39 % und 49 % bei 0,24 T. Auch hier gilt,
wie oben, dass der Gittertyp 0,25/0,375 die besten Ergebnisse erzielt und man mit dem
Gewebe 0,4/1,4 die niedrigste Abscheideeflizienz erreicht. Die Messreihe bestitigt, dass die
Abtrenneffizienz durch die Erhohung der spezifischen Oberflache ¢ steigerbar ist.

Die beiden Messreihen zur Abtrennung mit einer einzelnen Drahtgewebestufe zeigen, dass
die Abscheideeffizienz von der Drahtgewebegeometrie abhéngt. Steigert man die dimensi-
onslose spezifische Oberfliche ¢ des Drahtgewebes, so verbessert sich die Abscheideeffizi-
enz. Erwartungsgemil ldsst sie sich auch durch die Reduktion der Anstromgeschwindigkeit
und durch Erhohung der magnetischen Flussdichte des Hintergrundfelds steigern.

6.2 Berechnung der Abscheidung an mehreren
Drahtgewebestufen

Die theoretische Betrachtung der Abscheideeffizienz dient dem Verstindnis des Einflusses
unterschiedlicher Parameter auf den Separationsprozess. Die Abscheideeffizienzberechnung
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erfolgt anhand der Methode aus Kapitel[2:3.2] Als EingangsgroBen gehen die Eigenschaften
des Partikelsystems Alroko M40 LST und die des FVA2 Ols bei 20 °C in die Berechnung
ein. Die integrale Abscheideeffizienz der vier verschiedenen Gittergeometrien berechnet
man in Abhéngigkeit von der Stufenanzahl N.

—N
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g “/./II’./ Aoa- ’,7._3
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5 g1
EE 50 ||/ Jogt il
@ ST "
3 ool fir x>x=0,45 pm: Abb. 6.3 Berechnung der
o / 7 —=— Gitter (0,25/0,375) Abscheideeffizienz mehrerer
3 30 —J'ﬁ;/' - o - Gitter (0,2/1) g hintereinander geschalteter Stufen
£ ’ -~ -- Gitter (0,4/1) N. Berechnet fiir die vier Gitter-
£ Gitter (0,4/1,4) typen (0,4/1,4), (0,4/1), (0,2/1),
10 +—— f f f — (0,25/0,375) mit Alroko M40 LST
1

T T T T T 1 T
3 5 7 9 11 13 15 17 19 21 in FVA2 Ol (73 mPas): 30 ml/min,
Anzahl der Stufen N [-] 0,12°T.

Abbildung @ zeigt die Ergebnisse fiir die Partikelfraktion groBer 0,45 um. Die Kurven der
Separationseffizienz beschreiben einen exponentiellen Anstieg mit zunehmender Anzahl
an Separationsstufen N. Betrachtet man das Gitter mit den Abmessungen (0,4/1.,4), so ist
erkennbar, dass die Abscheideeffizienz einer Stufe 14,8 % betrédgt und dann ansteigt. Sie
erreicht bei 20 hintereinander gereihten Stufen 72,9 %. Je feiner das Gitter, d. h. je groBer
die spezifische Oberflache, umso hoher ist die Abscheideeffizienz. Mit dem feinsten Gewebe
(0,25/0,375) erreicht man bei 20 Stufen £ =92,73 %.

6.3 Multi-Pass Versuch

Die Abtrennung der Alroko M40 LST Magnetitpartikel und Windenergieanlagenfilterparti-
kel (WEAO) aus FVA2 Ol findet im Multi-Pass statt. Das bedeutet, dass das Vorlagevolumen
von 1,51 mit einer Anfangsmassenkonzentration von 3 mg/l mehrfach durch den HGMS
Filter flieBt. Die Suspensionskonzentration nimmt dadurch kontinuierlich ab. Diese Ver-
suchsweise dhnelt den Bedingungen in der Praxis. Der Unterschied besteht darin, dass in
dieser Arbeit keine Partikelzugabe erfolgt. Alle Versuch finden bei konstantem Volumen-
strom von 30 ml/min statt. Dies entspricht einer Anstromgeschwindigkeit von 0,707 mm/s
und ein Umlauf des Ols dauert 50 Minuten.

Die in der Praxis iibliche Unfiltratkonzentration von 3 mg/l ermoglicht den Einsatz des
Partikelzéhlers zur Messung der Unfiltrat- und Filtratkonzentration. Die folgenden Abschei-
deeffizienzen beziehen die Filtratkonzentration auf die Anfangskonzentration des Unfiltrats.
Die Grundverschmutzung des sauberen Ols (Nullmessung), welche schon vor der Zugabe
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der abzutrennenden Partikel vorliegt, wurde vernachléssigt.

6.3.1 Abtrennung der Modellpartikel Alroko M40 LST

Abbildungzeigt die Abscheideeffizienz E von Alroko M40 LST Partikeln aus FVA2 Ol
als Funktion der Versuchszeit . Zum Einsatz kommen zwei verschiedene Gewebe jeweils
als Einzelstufen und die Kombination aus jeweils zehn dieser beiden Drahtgewebe zu einer
Mehrstufenanordnung.

Anzahl der Zyklen [-]
0,0 0,2 0i4 0,6 0,8 1i0 1,2

100 — +—
~ 80
=
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= ] r’ ‘ Abb. 6.4 Abscheideeflizienz von
2 20 10 x (0,4/1) + 10 x (0,25/0,37) | Alroko M40 LST Partikeln aus
2 e 1x(0,25/0,375) FVA2 Ol fiir zwei Einzelstufen- und
1 = 1x(0,4/1) eine Mehrstufenanordnung. In der
0 T — T Legende steht die verwendete Git-
0 10 20 30 ) 40 . 50 60 terstufenanzahl mit der entsprechen-
Versuchszeit t [min] den Gittergeometrie.

Der Abscheideverlauf des Einzelstufenexperiments mit der groben Matrix (0,4/1, Rechteck-
symbole) zeigt, dass in den ersten zehn Minuten die Effizienz von 26 % auf 35 % ansteigt.
Nach 64 Minuten erreicht man 55 %. Die Abscheidekurve der feinen Einzelstufe (0,25/0,375,
Kreissymbole) verhilt sich dhnlich wie die der groben Abscheidestufe, insgesamt liegt die
Abscheideeflizienz erwartungsgemil aber um ca. 15 % dariiber. Innerhalb der ersten zehn
Minuten steigt sie auf 52 % an und betridgt 70 % am Ende der Versuchszeit.

Verwendet man eine Mehrstufenanordnung (Dreiecksymbole) aus jeweils zehn groben
(4,1/1) und feinen (0,25/0,375) Drahtgewebescheiben, so verbessert sich das Ergebnis
deutlich gegeniiber den Einzelstufenexperimenten. Die Effizienz steigt schnell auf 94 % und
bleibt anschliefend konstant.

Der starke Anstieg der Kurven zu Beginn des Versuchs ist damit zu erklédren, dass anfangs
die Abscheidekammer und die gesamten Leitungen auf der Filtratseite mit Unfiltrat gefiillt
sind. Nach Einschalten des Elektromagneten erfolgt die Trennung. Dadurch nimmt die
Konzentration im Filtrat stark ab und bleibt dann konstant. Da das Filtrat wieder zuriick in
den Unfiltratbehilter flieBt und keine Partikelzugabe erfolgt, sinkt die Eingangskonzentration
stetig ab, solange Partikelabscheidung stattfindet. Die gezeigte Abscheideeflizienz bezieht
die kontinuierlich registrierte Filtratkonzentration auf die Unfiltratkonzentration zu Beginn
des Versuchs. Sie steigt daher solange an, bis alle magnetisierbaren Partikel abgetrennt sind
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oder bis die Sittigung der Abscheidegewebe einsetzt. Die Sittigung ist in den Experimenten
noch nicht erreicht.

Abbildung [6.3] zeigt den Trenngrad bei =10 min. Im Fall der Einzelstufenversuche er-
kennt man, dass der Trenngrad mit groBer werdendem Aquivalentdurchmesser ansteigt
und anschlieBend konstant bleibt. Im Fall des groben Gitters (0,4/1) steigt er von 22 % bei
1,5 um bis auf iiber 90 % fiir Partikelgroflen grofler als 10 um. Der Trenngradverlauf des
feinen Gitters (0,25/0,375) beginnt bei 35 % fiir Partikelgroie 1,5 um und endet bei 98 %
fiir PartikelgréBen iiber 10 um. Der Trenngrad des Gitterstapelexperiments ist konstant bei
90 %. Das zeigt, dass alle Partikel grofler als 1,5 um durch einen Gitterstapel bestehend aus
20 Gewebescheiben zu 90 % abtrennbar sind.
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Der Vergleich der experimentellen Ergebnisse mit den berechneten Kurven in Abb. [6.3]
zeigt, dass die theoretische Berechnung das experimentell ermittelte Verhalten qualitativ
gut wiedergibt. Nichtsdestotrotz ist sichtbar, dass sich die Steigungen der Trenngradkurven
untereinander unterscheiden und dass die experimentellen Daten keine 100 % Abtrenneffizi-
enz erreichen. Die theoretisch bestimmte Trenngradkurve der Alroko M40 LST Partikel bei
Verwendung des groben Drahtgewebe (0,4/1) steigt von 2 % bei 0,7 um auf 100 % bei 11 um
an. Im Vergleich dazu ist die Trenngradkurve des groben Gitters nach links verschoben.
Die Kombination beider Gitter zu einer zwanzigstufigen Anordnung fiihrt zur weiteren
Verbesserung der Abtrennung und die Trenngradkurve verlduft noch weiter links. Bei 0,7 um
ist der Trenngrad knapp iiber 20 % und erreicht bei 2 um 100 %.

6.3.2 Abtrennung der Partikel aus dem Windenergieanlagenfilter
(WEAO-Partikel)

Die Magnetseparation von Schmier6lverunreinigungen aus einem Windenergieanlagenfilter
(WEAQO Partikel) findet mit der zuvor verwendeten zwanzigstufigen Anordnung aus zehn
groben (0,4/1) und zehn feinen (0,25/0,375) Gewebescheiben statt. Die gesamte Testzeit
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betrigt 285 min. In Abb. [6.6]ist die Abscheideeffizienz E in Abhéngigkeit von der Versuchs-
zeit ¢ dargestellt. Zu Beginn des Experiments verzeichnet man 39 %, nach 64 min steigt sie
auf 49 % an und am Ende erreicht sie 67 %.

Ein Vergleich zwischen den Abtrennergebnisse der WEAO Partikel und der Alroko M40
LST Partikel (Mehrstufenexperiment) zeigt, dass die Abscheideeffizienz der WEAO Partikel
niedriger ist. Dies liegt an der unterschiedlich wirkenden magnetischen Geschwindigkeit
(GL.231), da sie abhéngig von der Magnetisierung und der PartikelgroBe ist. Die WEAO
Partikel besitzen eine grolere Menge grober Teilchen iiber 20 um als die Alroko M40 LST
Partikel. Dies miisste sich also positiv auf die magnetische Geschwindigkeit und damit die
Abscheideeflizienz auswirken. Die niedrigen Messwerte sind daher hauptsichlich auf die
deutlich niedrigere Magnetisierung der WEAO Partikel zuriickzufiihren. Sie betrégt lediglich
11 Am?/kg und ist damit um 87 % geringer als die der Magnetitpartikel.
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Der Trenngrad der WEAOQ Partikel ist in Abhéngigkeit von der Versuchszeit 10 min, 37,5 min,
150 min und 275 min in Abb. [6.7] gezeigt. Die WEAO Trenngradkurve zur Versuchszeit
10 min zeigt, dass kleinere Partikel schlechter als grofe abgetrennt werden. So liegt der
Trenngrad der Partikel mit der GroBe 1,5 um bei 30 % und steigt auf 81 % bei 20 um an. Die
Form der Trenngradkurven dhneln sich, wobei sie mit zunehmender Versuchszeit nach links
und oben verschoben sind. Der berechnete Trenngrad der WEAO Partikel steigt von 7 % bei
0,7 um auf 100 % bei 6 um an.
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6.3.3 Chemische Analyse der WEAO Partikel

Abb. 6.7 Trenngrad von WEAQO
Partikeln aus FVA2 Ol zu
t=10min, £ =37,5min, =150 min
und =275 min

Die Abtrennergebnisse der WEAOQ Partikel zeigen, dass sie zu einem hohen Anteil abtrenn-
bar sind. Die chemische Analyse der Partikel aus dem Unfiltrat und die der abgeschiedenen
Partikel soll kldren, welche Zusammensetzung beide Fraktionen haben. Zur Untersuchung
der auf dem Abscheidegitter abgelagerten Partikel baut man die Stufen nach dem Versuch
aus. AnschlieBend findet die Ablosung der abgelagerten Partikel von den Drahtgewebe-
scheiben mit n-Heptan unter Ultraschalleinsatz statt. Diese Suspension ist mit Hilfe eines
Laborvakuumfilters und einer 0,2 um Millipore-Membran filtrierbar. AbschlieBend erfolgt
die Trocknung und Wigung der abgetrennten Partikel, bevor die ICP-OES Untersuchung
stattfinden kann. Die Ergebnisse sind in Abb.[6.8]dargestellt.
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Abb. 6.8 Chemische  Analyse
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Das Diagramm zeigt, dass die Partikel mehrheitlich aus Molybdidn (Mo), Nickel (Ni), Chrom
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(Cr) und Eisen (Fe) bestehen. Der Massenanteil w von Mo betrigt sowohl fiir die Partikel aus
dem Unfiltrat als auch fiir die abgeschiedenen Partikel 60 Ma.%. Der Ni-Massenanteil w im
Unfiltrat ist 23 Ma.% und der der abgetrennten Partikel 18 Ma.%. Fiir Cr und Fe liegen die
Massenanteile jeweils zwischen 2—4 Ma.%. Der Anteil der Elemente, die nicht bestimmbar
sind (abgekiirzt mit And.), wie Sauer-, Kohlen- und Wasserstoffe liegt bei 10 Ma.%. Nur
Nickel und Eisen sind gewohnlicherweise ferromagnetischen Komponenten. Rechnet man
die Massenanteile dieser beiden Komponenten zusammen, bedeutet es, dass nur 25 % der
Partikel im Unfiltrat ferromagnetisch sind. Es ist davon auszugehen, dass beide Elemente
mit Sauerstoft Oxide bilden und daher einen grofleren Massenanteil ausmachen. Allerdings
sind nur bestimmte Gitterkonfigurationen ferromagnetisch (z. B. martensitisches Gitter) und
andere nicht (z. B. austenitischer Edelstahl), siehe dazu Kapitel 2.1.1]

Die Analyse zeigt, dass die Partikelzusammensetzung des Unfiltrats und der abgeschie-
denen Substanz nahezu gleich ist. Die geringen Variationen sind auf Ungenauigkeit der
Messmethode zuriickzufiihren und sind daher zu vernachlissigen. Dies bedeutet, dass es zur
Agglomeration magnetisierbarer und nichtmagnetisierbarer Partikel kommt.

6.3.4 Zusammenfassung und Diskussion

Die Ergebnisse von Alroko M40 LST aus FVA2 zeigen, dass die Abtrennung mit der feinen
Matrix (0,25/0,375) besser gelingt als mit der groben Matrix (0,4/1). Dies bestitigt die
Ergebnisse aus Abschnitt[6.1} Verwendet man eine Mehrstufen- Abscheidekammer, so ver-
bessert sich erwartungsgemaf die Abtrennung deutlich gegeniiber dem Einzelstufenprozess.
Die Effizienz erreicht sehr schnell 94 % und bleibt dann konstant. Die Untersuchung der
Abscheideeffizienz der WEAOQ Partikel findet mit der Mehrstufen-Anordnung statt. Die
Abscheideefizienz liegt am Anfang bei 39 % des Experiments und steigt nach 64 min auf
49 % an und erreicht am Ende nach 275 min 67 %.

Die chemische Analyse zeigt, dass 25 % der Schmierdlverunreinigung aus Ni und Fe besteht.
Die Magnetisierung der WEAO Partikel betréigt 12,4 A/m?/kg, d. h. im Verhiltnis zu Alroko
MA40LST betrigt sie lediglich 13,5 %. Der Vergleich der PartikelgroSenverteilung zeigt,
dass WEAO massenspezifisch mehr gro3e Partikel besitzt als Alroko M40 LST. Die Cha-
rakterisierung erfolgt mittels des Partikelzihlers jedoch anzahlspezifisch. Bei Umrechnung
der massenbezogene in die anzahlspezifische Verteilung spielen die grolen Partikel jedoch
keine Rolle und der Unterschied ist vernachldssigbar. Die Abscheideeffizienz von WEAO im
Vergleich zu Alroko M40 LST ist verhéltnisméBig hoher als die Magnetisierung vermuten
lasst. Auch der Vergleich der chemischen Zusammensetzung der abgetrennten Partikel mit
den Unfiltratpartikel zeigt, dass im Rahmen der Messgenauigkeit kein Unterschied besteht.
Daher weisen die Ergebnisse darauf hin, dass magnetisierbare mit nichtmagnetisierbaren
Partikeln abgetrennt werden.

Die berechnete Abscheideeffizienz und der berechnete Trenngrad geben die experimentellen
Ergebnisse qualitativ gut wieder. Die Abweichung zwischen Experiment und Berechnung
sind anhand der Vereinfachungen des theoretischen Modells erklarbar. Die Ergebnisse der
Berechnung hingen davon ab, wie genau das Stromungsverhalten im Trennapparat und die
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Partikelwechselwirkungen im Magnetfeld durch das Berechnungsmodell abgebildet sind.
Beides soll im Folgenden genauer betrachtet werden.

Die Berechnung der Abscheideeffizienz nach Kapitel 2.3.2]basiert auf dem Einfangradius,
der sich mit Hilfe des Potentialstromungsmodells ergibt. Beriicksichtigt man, dass es sich
um ein viskoses Ol handelt, ist davon auszugehen, dass die Scherkriifte nicht vernach-
lassigbar sind. Ein Modell, das kriechende Umstromung beriicksichtigt, erscheint daher
zunéchst besser geeignet. Die Arbeit von Franz u. a. [23] zeigt eine implizite Losung fiir
den Einfangradius bei kriechender Umstromung und einen Vergleich mit dem Potentialstro-
mungsmodell.

Erwartungsgemil ist der Einfangradius, der nach dem Potentialstromungsmodell berechnet
ist, grofer als der nach dem Modell der kriechenden Umstromung. Dies kommt daher, dass
die Partikelbahnen unter Vernachldssigung der Scherkrifte ndher an dem Abscheidedraht
vorbeifiihren und dadurch die Partikel einfacher eingefangen werden. Franz u. a. zeigen aber
auch, dass der Unterschied beider Modelle fiir kleine Partikel x < 10 um vernachlissigbar
klein ist. Er wichst jedoch mit zunehmender Re-Zahl und dem vy, /vy Verhéltnis, welches
proportional zur Partikelgrofe x ist.

Da der Einfangradius von Partikelbahnen ausgeht, ist die anzahlgewichtete Verteilung
mafgeblich fiir die Berechnung. Die in dieser Arbeit verwendeten Partikelsysteme sind
logarithmisch-normal verteilt, wie aus den Diagrammen in Abb. [4.6] hervorgeht. Transfor-
miert man die volumengewichtete Summenverteilung Q5 unter der Annahme kugelférmiger
Partikel in eine anzahlgewichtete Summenverteilung Qy, so zeigt sich, dass der Anteil der
Partikel, die grofer als 10 um sind, vernachléssigbar ist. Diese Tatsache bedeutet, dass der
Unterschied zwischen dem Modell der kriechenden Umstroémung und dem Potentialstro-
mungsmodell sehr klein ist. Die Verwendung der expliziten Form des Einfangradius Rc aus
dem Potentialstromungsmodell ist daher fiir die Problemstellung dieser Arbeit geeignet.

Der zweite entscheidende Punkt ist die Beschreibung der Partikelwechselwirkungen im
Magnetfeld durch das Berechnungsmodell. Experimentelle Beobachtungen zeigen, dass
magnetisch-induzierte Agglomeration von Magnetpartikeln in den verwendeten Abtrenn-
apparaten auftritt. Sie findet aufgrund magnetischer Dipolwechselwirkungen statt. Nicht
magnetisierbare Partikel werden durch den Einschluss zwischen magnetisierte Partikel in
das Agglomerat eingebunden. Dadurch kommt es erwartungsgemifl zum Anwachsen der
Partikelgrofle und einer GroBenverteilungsidnderung. Gleichzeitig besitzen die Agglomerate
eine geringere magnetische Suszeptibilitit aufgrund des Einschlusses von diamagnetischem
Fluid oder Partikeln [23]].

Die Agglomeration von magnetisierbaren Partikeln untereinander, aber auch die Hetero-
agglomeration, sind nicht in der Berechnung des Einfangradius einbezogen und stellen
daher die Ursache fiir die Abweichungen dar. Nichtsdestotrotz stellt die Berechnungsmetho-
de ein geeignetes Werkzeug dar, um den Geometrieeinfluss der Abscheidematrix auf die
Abtrenneffizienz abzuschétzen und dadurch die Auslegung durchfiihren zu konnen.
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6.4 Heteroagglomeration - Modellversuche und Erklarungen

Das Ergebnis der ICP-OES Untersuchungen im Abschnitt [6.3.3] zeigt, dass magnetisier-
bare und nichtmagnetisierbare Elemente gemeinsam im Magnetfeld abtrennbar sind. Die
Hypothese ist, dass dies durch Magnetfeld-induzierte Heteroagglomeration von magneti-
sierbaren und nichtmagnetisierbaren Partikeln gelingt. Ziel der nachfolgenden Versuche
ist es, mit den in Abschnitt[4.2] vorgestellten Modellpartikeln zu untersuchen, ob auch hier
Heteroagglomeration auftritt.

6.4.1 Versuchsdurchfiihrung

Die vier Modellsysteme bestehen aus je einer magnetisierbaren und einer nichtmagnetisierba-
ren Komponente, die im Abschnitt[f.2]vorgestellt sind. Die magnetisierbaren Komponenten
sind Alroko M40 LST (Fe;0,) und das Hydac 300 Eisenpulver (Fe); die nichtmagnetisier-
baren Komponenten sind Sikron SF 300 Quarzmehl (SiO,), ECKA Messingpulver (CuZn)
und OKS 100 Molybdinsulfit (MoS,).

Der magnetisierbare Massenanteil betriagt 0, 25 bzw. 30, 50, 75 bzw. 70 und 100 Ma.%. Im
Anschluss an die Einwaage beider Komponenten in ein Rollrandglas erfolgt die Trocken-
mischung im Rotator. Nach der Suspendierung der Partikel in FVA2 Ol (8 mg/l) findet die
Abtrennung im HGMS Filter bei 30 ml/min statt, d. h. die Anstromgeschwindigkeit betragt
7,07 mm/s. Der Versuchsaufbau ist Abb. zu entnehmen. Das saubere FVA2 Ol (Volumen
11) flieBt zunédchst durch die Anlage, um die Nullmessung durchzufiihren. Man benétigt
sie zur Korrektur der Messwerte von Unfiltrat und Filtrat. Anschlie3end erfolgt die Zugabe
des Partikelgemisch-Ol Konzentrats und die Dispergierung im Vorlagebehiilter. Der HGMS
Filter ist mit 20 Gitterstufen vom Typ 0,25/0,375 (siche Abb.[5.5) ausgestattet. Zwischen
den Stufen befindet sich jeweils ein Abstandhalter der Hohe 2 mm. Die Magnetflussdichte
im Zentrum des Magneten ist auf 0,15 T (20 A, ungekiihlter Elektromagnet) eingestellt. Zur
Charakterisierung dient die Partikelzdhlung des Unfiltrats und Filtrats.

Umrechnung vom massen- in anzahlgewichteten Anteil eines Zweikomponenten-
gemisches Wie bereits erwihnt, erfolgt die Herstellung der Ausgangsgemische massen-
spezifisch. Da der Partikelzihler die Konzentration im Unfiltat und Filtrat bestimmt, muss
der massenspezifische in den anzahlgewichteten Anteil umgerechnet werden. Dies geschieht
mit der Partikelanzahl der jeweils rein vorliegenden Komponenten.

Tabelle zeigt die im Unfiltrat bei 8 mg/1 vorliegenden Anzahlkonzentrationen ¢, ; der
einzelnen Komponenten. Die Nullmessung, d. h. die Partikelkonzentration im ,,sauberen*
Ol, ist von den Messergebnissen abgezogen. Aus diesen Werten lisst sich, gemeinsam
mit dem massenspezifischen Anteil x,, ;, der anzahlgewichtete Anteil x, ; berechnen. Der
Zusammenhang lautet wie folgt:

Xn,1 = Xm,1 'Cn,l/(xm,l *Cn,1 +(1 _Xm,l) 'Cn,2)~ (61)
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Tabelle 6.1 Anzahlkonzentration des Unfiltrats der einzelnen Stoffe bei der Massenkonzentration von
8 mg/l.

Partikelsorte Anzahlkonzentration Fehler

(kumulativ >4 ym)

[-/ml] [-/ml]
Fe;04 44301,4 9819,6
MoS, 40968 3596,2
CuZn 9999,6 462,6
SiO, 46072,3 4641,8
SiO} 6039,1 652,6
Fe-Pulver* 686,6 153,9

“>10um

6.4.2 Abtrennergebnisse

Die Untersuchungsergebnisse der fiinf unterschiedlichen Gemische sind in Abb. [6.9]darge-
stellt. Das Diagramm zeigt die Abscheideeffizienz in Abhéngigkeit vom anzahlgewichteten
Anteil der magnetischen Komponente. Die Werte beziehen sich auf die Gesamtzahl an
Partikeln groBer 4 um. Das Gemisch SiO,-Fe besitzt ausschlieflich magnetisierbare Partikel
grofer 10 um. Daher ist die Abscheideeffizienz fiir alle Partikel grofer 10 um angegeben.
Zusammenfassend lésst sich erkennen, dass die Abscheideeffizienz am niedrigsten ist, solan-
ge keine magnetisierbare Komponente vorliegt. Bei Quarz und Molybdénsulfit schwanken
die Werte um 5 — 8 %. Die Messunsicherheit liegt zwischen 5 — 15 %. Die Abscheideeftizienz
des Messing (CuZn) betrigt 60 5 %. Da das Material diamagnetisch und nur schwach
magnetisierbar ist, kann man die Abtrennung aufgrund von Magnetkraft ausschlieBen. Ver-
suchsbeobachtungen zeigen, dass CuZn sehr schnell sedimentiert. Die Dichte des Messings
ist mit 8,46 g/cm? sehr hoch. Sie ist nahezu doppelt so groB wie die des MoS, (4,87 g/cm?)
und iiber dreimal so hoch wie die des SiO, (2,65 g/cm?®). Es muss folglich davon ausgegan-
gen werden, dass im Fall des CuZn Abscheidung durch Sedimentation auftritt.

Nimmt man an, dass nur magnetisierbares Material innerhalb eines Gemisches abtrennbar
ist, miisste der Wert des Trenngrads bzw. der Abscheideeffizienz mit dem des anzahlgewich-
teten Anteils der magnetischen Komponente iibereinstimmen. Folglich erwartet man einen
proportionalen bzw. linearen Verlauf der Abscheideeflizienz iiber dem Anzahlanteil der
magnetischen Komponente. Ein tiberproportionales Verhiltnis ist ein Indiz fiir das Auftreten
von Heteroagglomeration.

Aus Abb. [6.9] geht hervor, dass die Abscheideeffizienz erwartungsgemi$ mit groBer werden-
dem Anteil an magnetisierbarer Komponente zunimmt. Liegt der Anteil bei null, so ist auch
die Abscheideeffizienz sehr gering. Dies gilt fiir alle betrachteten nichtmagnetisierbaren
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Partikel mit Ausnahme von MoS,. Zieht man Abscheideeflizienz der nichtmagnetisierbaren
Komponente anteilsmiflig von dem jeweiligen Ergebnis ab, ergibt sich, dass die Abtren-
neffizienz der Gemische MoS,-Fe;O4 und Si0,-Fe;0, jeweils grofer als der Anteil der
magnetischen Komponente ist. Dies spricht klar fiir eine Heteroagglomeration zwischen
der magnetisierbaren und der nichtmagnetisierbaren Komponente. Bei den beiden anderen
Gemischen kann jedoch keine Heteroagglomeration nachgewiesen werden.

100 \ F |
= = * 2
|
T 80 =
w m -+
& 60
0
N
E L]
g 40 T = MoS,-Fe,0, 1
E 117 i3 e CuZn-Fe,0, 13bb 6.9_ Die G;samtzbschei(?ef—
S 20 + ‘A i zienz nimmt mit groer werden-
3 T v 8!02 F_e3o4 ) dem Anteil der magnetischen Kom-
< 3 v SiO,-Eisenpartikel ponente zu. Die Auswertung des Ge-
0 = T T T T T T misches SiO, und Eisenpartikel fin-
0 25 50 75 100 det mit Messwerten ab Durchmes-
Anteil magn. Komponente [Anzahl%] ser 10 um statt.

6.4.3 Verhalten der Partikel im Magnetfeld

Der folgende Abschnitt zeigt mit Hilfe von Makroskopaufnahmen das Verhalten der Par-
tikel im Magnetfeld. Die magnetisierten Partikel richten sich entsprechend der dufBeren
Magnetfeldrichtung aus und ziehen sich gegenseitig an.

Die Arbeitshypothese ist, dass dazwischenliegende nichtmagnetisierbare Partikel auf diese
Weise eingebunden werden und sich das sogenannte Heteroagglomerat anschlieend an der
HGMS Matrix ablagert. Wie gut dies gelingt, hingt von den zwischenpartikuldren Kriften
ab. Um das Verhalten der Modellpartikel mit den Praxispartikeln vergleichen zu konnen,
eignen sich Makroskopaufnahmen. Sie geben einen Eindruck von der Morphologie der
Partikel und ihrem Verhalten im Magnetfeld.

Die Abb. [6.10] zeigt Makroskopaufnahmen verschiedener Praxispartikel mit und ohne Ma-
gnetfeldeinfluss. Man erhilt einen Eindruck iiber die Magnetisierbarkeit der Partikel anhand
der ausgebildeten Partikelketten. Die Aufnahmen zeigen, dass die Partikelzusammenla-
gerung der WEA1 Partikel am stédrksten ausgeprigt ist. Dies bestitigt die Ergebnisse der
Magnetisierungsmessungen in Abschnitt[4.1] Sie hatten ergeben, dass WEA1 die hochste
Magnetisierbarkeit besitzt.
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(c) WEA1, nichtmagnetisiert (d) WEA1, magnetisiert

(e) WEA2, nichtmagnetisiert (f) WEA2, magnetisiert

KRl B8

(g) WEA3, nichtmagnetisiert (h) WEA3, magnetisiert

Abb. 6.10 Mikroskopieaufnahmen der WEA Partikel.
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Das Eisenpulver Hydac 300 formiert sich durch den Magnetfeldeinfluss zu langen, ver-
zweigten Ketten (siche Abb. @) Mischt man es im Ma.-Verhiltnis 3:1 mit Quarzmehl
(Si0,) und setzt das Gemisch einem Magnetfeld aus, ist erkennbar, dass einzelne SiO,
Partikel zwischen den Ketten eingeschlossen sind. Der grofite Teil des Quarzmehls verbleibt
jedoch auBerhalb des Heteroagglomerats. Eine Abtrennung durch Heteroagglomeration im
Magnetfeld ist daher nicht effizient moglich.

(a) Eisenpulver, nichtmagnetisiert

(¢) SiO; und Eisenpulver, nichtma- (d) SiO; und Eisenpulver, magneti-
gnetisiert siert

Abb. 6.11 Makroskopaufnahmen von Eisenpulver Hydac 300 und dem Gemisch mit SiO; im Ma.-
Verhiltnis 3:1.

Die Makroskopaufnahmen von Magnetit (Fe;O,4, Alroko M40 LST Fraktion > 20 um), Mes-
sing, Molybdénsulfit, Quarzmehl und den drei Mischungen zeigen deren Verhalten auflerhalb
eines Magnetfelds und jeweils rechts, wenn ein Magnetfeld wirkt. Das Magnetit bildet im
Magnetfeld ebenfalls Partikelketten aus. Es ist beobachtbar, das sich nichtmagnetisierbare
Partikel, die sich zwischen Magnetitteilchen befinden, eingeschlossen werden.
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(a) Fe3Oy4, nichtmagnetisiert (b) Fe304, magnetisiert

(d) CuZn und Fe;O4 im Ma.- (¢) CuZn und Fe;O4 im Ma.-
Verhiltnis 3:1, nichtmagnetisiert Verhiltnis 3:1, magnetisiert

(g) MoS; und Fe;O4 im Ma.- (h) Mo
Verhiltnis 3:1, nichtmagnetisiert Verhiltnis 3:1, magnetisiert

N SR ST

(i) SiO, (j) SiO; und Fe3O4 im Ma.- (k) SiO, und Fe;O; im Ma.-
Verhiltnis 3:1, nichtmagnetisiert Verhéltnis 3:1, magnetisiert
Abb. 6.12 Makroskopieaufnahmen der Magnetit Alroko M40 LST, verschiedener nichtmagnetisier-

barer Komponenten und der Gemische.
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6.4.4 Zusammenfassung und Diskussion

Der Vergleich der Aufnahmen der Modellpartikel mit denen der Praxispartikel aus Wind-
energieanlagengetriecben WEAQ—WEA3 in Abb. [6.10]ergibt, dass das Verhalten der Magne-
titpartikel den Praxispartikeln am dhnlichsten kommt. Die einfache Mischung von Fe;O,
mit Si0,, MoS, oder CuZn ist jedoch nicht mit dem Bild der Praxispartikel vergleichbar.
Das grundsitzlich unterschiedliche Verhalten und Aussehen der Modellpartikel im Vergleich
zu den Praxispartikeln ist darauf zuriickzufiihren, dass die Praxispartikel starker Beanspru-
chung im Schmierspalt unterworfen sind. So kommt es dort zu Partikel-Partikel Kontakt und
Bildung von Kompositpartikeln. Dies zeigen die REM-EDX Aufnahmen in Abb.[#.4} Man
kann in den Bildern erkennen, dass beispielsweise ein Partikel auf einer Seite hauptsidchlich
aus Mo besteht und der andere Teil aus Ni, Cr und Fe zusammengesetzt ist.

Zwar ist die Zielsetzung der Olfiltration, erst gar keine Partikel in den Schmierspalt gelangen
zu lassen, doch der vorliegende Fall zeigt, dies gelingt in der Praxis nicht. Ein Modellsystem,
welches mit dem Verhalten der Praxispartikel besser iibereinstimmt, miisste daher ebenfalls
Kompositpartikel enthalten. Es wire denkbar, dazu eine Mischung aus verschiedenen
Partikeln vor dem Einsatz stark mechanisch, beispielsweise in einer Partikelmiihle, zu
beanspruchen.
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7 Transversaler dipolarer Permanentmagnet

Die Entwicklung des transversalen Permanentmagneten geht auf Mallinson zuriick. Er
beschreibt ein ebenes Muster aus magnetisierbaren Biandern oder Platten, das einen einseiti-
gen Magnetfluss auslost. Diese Erscheinung tritt auf, wenn der Magnetisierungsvektor py,
mit konstanter Amplitude py, o rotiert.

Der Einsatz einer kreisformigen Verteilung von Magneten mit rotierendem Magnetisie-
rungsvektor verstidrkt den Effekt des einseitigen Flusses. Halbach beschreibt als Erster
die Konstruktion segmentierter vielpoliger Magnete aus Seltenen Erden und Kobalt. Die
Anordnung ist daher als Halbach-Magnet bekannt. Es sind Anwendungen im Bereich NMR
[82]], drug targeting [29] und in elektrischen Maschinen bekannt [3].

7.1 Aufbau und analytische Berechnungsmethode

Hauptmerkmal ist, dass sich die Magnetmittelpunkte auf einem Kreis mit dem Radius r,
wie in Abb. [7.1]dargestellt, befinden.

A
a
Y
(a) Mandhala-Ring mit Definition der Magnetwiirfel- (b) FEM Vektorenfeld der magnetischen Flussdichte
seitenlidnge a und dem Magnetmittelpunktradius r. Die [@l Die Pfeilstirke korreliert proportional mit der
Pfeile zeigen die Magnetisierungsrichtung jedes Magne- magnetischen Flussdichte B an der Pfeilspitze.

ten an.

Abb. 7.1 Schematische Darstellung eines aus identischen Magneten bestehenden Mandhala-Rings.
Der Ursprung des Koordinatensystems liegt im Zentrum des Rings.
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Wenn man die Magnetisierungsrichtung um 720°/n zwischen zwei benachbarten Magneten
andert, ergibt sich ein transversales dipolares Magnetfeld im Kreisinneren. Raich und
Bliimler [|65] fertigen eine zweipolige Halbach-Anordnung aus identischen Magnetblocken
(z. B. Wiirfel oder Polygone). Sie nennen ihren Aufbau ,,Mandhala“ (Magnetic Arrangement
for Novel Discrete Halbach Layout).

Das Mandhala hat praktische Anwendung in der Kernspintomographie gefunden, da es
wirtschaftlicher und im Aufbau unkomplizierter ist als die Verwendung einzeln polarisierter
Segmente einer Ringstruktur. Zunédchst war die Anzahl der Magnete n als ein Vielfaches
von acht festgelegt, spiter zeigten Soltner und Bliimler [[74]], dass n auf eine durch vier
teilbare Anzahl erweiterbar ist. Sie entwickelten zudem ein Verfahren, mit dem es moglich
ist, durch eine spezielle Stapelung der Mandhala-Ringe das Magnetfeld zu verstéirken und
gleichzeitig dessen Homogenitit zu optimieren. Windt u. a. [82]] zeigten, dass es bei Halbach-
Magnetringen optimale Winkel gibt, bei denen sich der Ring leicht trennen, 6ffnen und
schlieBen lédsst. Sie bezeichneten diese Ausfithrung als ,,beweglichen Halbach-Magneten*
oder NMR-CUFF = cut-open, uniform, force free (aufgeschnitten, gleichformig, ohne Kraft-
anwendung). Die genannten Arbeiten sind der Ausgangspunkt fiir die vorliegende Arbeit.

3

7.1.1 Magnetflussdichte entlang der Zentrumsachse

Soltner und Bliimler [74] zeigen, dass die Berechnung der Magnetflussdichte entlang der
Magnetachse eines Magnetrings nach dem Dipolansatz (siche Abschnitt[2.2.3) moglich ist:

a 3
3 (57)

Um das Verhiltnis a/r in Abhingigkeit von n zu beschreiben, haben Raich und Bliimler
[65] mit Hilfe einer geometrischen Betrachtung (sieche Anhang[A.2) eine Hilfsfunktion Z(n)
firn = 8+ k-8 (keN° wobei N°=0, 1,2, ...) entwickelt. Das Ergebnis lautet

B,(x/r) = (7.1)

alr =28 (7.2)
cos(z—”) - sin(z—n) - \/Esin(lr - 4—ﬂ)
n n 4 n
T 4r
ZCOS(— - —) +12
4 n

Ersetzt man das Verhiltnis a/2r in GI. E]mit Z, so erkennt man, dass die magnetische
Flussdichte im Zentrum (d. h. x =0) lediglich von der Anzahl der Magneten innerhalb eines
Ringes n und der Remanenz B, abhingt. Die Formel erlaubt demnach eine dimensionslose
Beschreibung entlang der Magnetachse und ist fiir die Dimensionierung geeignet. Es gilt, je
grofer die Anzahl der Magnete pro Ring n, umso niedriger ist das erzeugte Feld.

mit

E(n = {8,16,24,...})) = (7.3)
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7.1.2 Weiterentwicklung der analytischen Berechnungsmethode

Die bisherigen Arbeiten [65] berticksichtigen nicht, dass sich die Magnete aufgrund
des Platzbedarfs des Einsetzrahmens nicht beriihren. Eine Abhilfe ist die Verwendung einer
reduzierten Seitenldnge

a’ =va (7.4)

mit dem Reduzierfaktor v (0 < v < 1).

Die Verwendung der Hilfsfunktion aus GI. [73|fir n = 12 + k - 8 Magnete innerhalb
eines Rings verursacht eine Uberlappung der Magnete und kann daher nicht verwendet
werden. Der Vergleich der Anordnung der Magnete fiirn = 8+k-8undn = 12+k-8
im Anhang[A-2]erliutert den Unterschied. Hier soll nun lediglich die Herleitung der neuen
Hilfsfunktion dargestellt werden.

(a) Viertel der Mandhala-Ringe mit (b) Detailansicht
n =12 und 20 Magneten

Abb. 7.2 Schematische Darstellung der Magnetkoordinaten in Mandhala-Ringen aus n = 12+ k-8
Wiirfeln. Die Pfeile zeigen die Magnetisierungsrichtung. Definition des Koordinatensystems und der
verwendeten Symbole.

Als Ausgangspunkt zur Entwicklung einer Hilfsfunktion =, die fiir n = 12 + k- 8 gilt,
dient die Betrachtung der Magnetanordnung. In Abb. [7.2a]ist sie exemplarisch fiir einen
Viertelkreis und fiir n = 12 und 20 Magnete pro Ring dargestellt. Der Winkel & zwischen
zwei Magnetzentren ist 27r/n. Die zwei Magnete, die den Winkel 45° +/-90° (=0, 1, 2,
3) jeweils umschliefen, besitzen die maximale Ausdehnung entlang des Kreisumfangs mit
dem Radius r. Ihr Kantenabstand ist daher am geringsten bzw. sie beriihren sich, falls die
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maximale Seitenlinge ¢ Anwendung findet.
Die zwei nebeneinander liegenden Magnete, die die maximale Ausdehnung entlang des
Kreisumfangs haben, sind in Abb. [7.2bim Detail dargestellt. Die maximale Seitenlinge a,
die reduzierte Seitenlidnge a* und die Hilfsfunktion Z sind durch die folgenden geometri-
schen Beziehungen bestimmbar: Zunéchst gilt fiir die Lénge AB innerhalb des Dreiecks
AUrsprungAB

AB = rsina/2. (7.5)

Die zweite Beziehung ist der Abstand zwischen Punkt A und B innerhalb der Verbindung
AABC. Er ist

AB = ACcosa. (7.6)
Als drittes gilt
— a a
A L 7.7)
V2 v 2
Setzt man GI. [7:3]und GL.[7.7]in Gl.[7.6]ein und 18st nach a* auf, ergibt sich
3 s
o = o X250/ (7.8)

2 — 4sin’(x/n)

SchlieBlich kann man die Hilfsfunktion nun allgemein schreiben
2 2 4
V- {cos (—ﬂ) — sin (—ﬂ) — V2sin (f - —ﬂ)}
n n 4 n
T 4n
2cos|= - —|+ V2
4 n

wennn = 8 + k-8 und k € N°.

bl

(7.9)

v V2 sin(nr/n)
2 — 4sin’(n/n)’
wennn = 12+ k-8 und k € N°.

7.1.3 Verstarkung des Magnetfelds

Die Berechnung der Magnetflussdichte eines einzelnen Mandhala-Rings mit n > 12 und
Magnetremanenz B, = 1,4 T nach GL @ergibt, dass das Magnetfeld im Zentrum lediglich
0,15T erreicht. Bei n = 8 ist die Flussdichte hoher, doch ein Scale-up ist aufgrund der
erforderliche Abmalle der Magnete nicht realisierbar und wegen der bendtigten Menge an
Magnetwerkstoff sehr teuer.

Zur Verstirkung des Magnetfeldes in der Mitte des Mandhala-Magneten muss die Ma-
gnetwerkstoffdichte erhoht werden. Dazu sind stabformige Magnetblocke verwendbar. Die
maximale Hohe eines solchen stabformigen Magneten ist allerdings begrenzt: einerseits
durch die Einschriankungen bei der Magnetfertigung und andererseits durch die ungeheuren
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Krifte, die sich bei der Montage des Magnetrings entwickeln wiirden. Diese Krifte sind
viel einfacher beherrschbar, wenn man die Anordnung in mehrere iibereinander gestapelte
Ringe mit beschrinkter Hohe unterteilt. Die Magnetanordnung ist schematisch in Abb.
dargestellt.

Abb. 7.3 Schematische Darstellung eines Mandhala-Magneten mit sechs Ringen aus jeweils 16
Magnetwiirfeln. Jeder Pfeil steht fiir einen Dipol, der im Zentrum eines Magnetwiirfels liegt. Definition
der Verschiebung in x-Richtung sy, s2 und s3 und des Abstandes b zwischen den Magnetringen.

Jeder Pfeil steht fiir einen Dipol, der im Zentrum eines Magnetwiirfels liegt. Durch diese
Anordnung entsteht eine AbstoBungskraft in x-Richtung zwischen den Ringen, die sich
mit abnehmendem Abstand b verstirkt. Die Abbildung definiert die Verschiebung s; mit
i =1,2,3, ... als den Abstand zwischen dem Ursprung des Koordinatensystems (x = 0)
und dem Mittelpunktkreis des jeweiligen Magnetrings in positiver bzw. in negativer x-
Richtung. Die Magnetflussdichte B verlduft definitionsgemif parallel zur z-Achse, die aus
der Zeichnungsebene hinausweist.

Die GL.[7]ist in eine allgemeine Form der Magnetflussdichte fiir einen Stapel, der aus m
Mandhala-Ringen besteht, tiberfiihrbar. Man schreibt

Byu(x[r) =3/m-n- (Em)* - f(x/r) - B; (7.10)
mit
m/2
Flr) = D+ (= )T 4 [0+ (4 5)/07172) (7.11)

i=1

undm = 2, 4,6, ...
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Die normierte Verschiebung in x-Richtung s;/r beeinflusst die Stirke der Magnetflussdich-
te, deren Verteilung und damit auch deren Homogenitit. Fiir NMR-Anwendungen ist ein
duBerst homogenes Feld erforderlich (= 10 ppm oder besser). Das bedeutet, dass optimale
normierte Verschiebungen in x-Richtung s;/r identifiziert werden miissen, damit die Ho-
mogenitit von B, ,, auf der x-Achse sichergestellt ist. Die erforderliche Homogenitit ist
durch Festlegung der maximalen relativen Varianz AB, /B, m(x/r = 0) erreichbar [[74].
Die Losung fiir ein optimales s, /r Verhiltnis fiir den Fall m = 2 ldsst sich analytisch oder
graphisch ermitteln; fiir m > 2 16sen Soltner und Bliimler [[74]] das Problem numerisch.
Hauptziel ihrer Arbeit war es, ein Hochstmall an Homogenitit zu erreichen und damit den
Mandhala-Magneten fiir NMR verwenden zu kénnen. Die HGMS-Technik benétigt ledig-
lich ein moglichst hohes B, ,-Feld innerhalb des Volumens der Trennzelle; eine gleichzeitig
ausgeprigte Homogenitit ist weniger wichtig. Eine Verkiirzung des Abstandes b zwischen
den Magnetringen bedeutet, dass die maximale relative Varianz von AB, .,/ B, m(x/r = 0)
und damit die Inhomogenitit zunimmt, gleichzeitig fiihrt dies jedoch auch zu einer htheren
Magnetflussdichte im Zentrum bei x/r = 0.

In dieser Arbeit sind die Ringe mit gleichem Abstand tibereinander gestapelt, da der Aufbau
einfach und kompakt ist. Die normierte Verschiebung in x-Richtung s;/r fiir eine Anordnung
mit gleichen Abstidnden ist

si/r=0,5y+0,5a/r + (i - 1)y +a/r). (7.12)

Fiir die Laufvariable und den Index i gilt i = 1, 2, 3,..., m/2 und der relative Abstand zwischen
den Ringen ist y = b/r. Der Abstand zwischen den Mandhala-Ringen b ist in Abb. [7.3|
dargestellt. Der Wert von vy beeinflusst den Kurvenverlauf der Magnetflussdichte in Abhén-
gigkeit von der relativen axialen Koordinate x/r. Da jeder Magnetring einen magnetischen
Flussdichteverlauf entlang der z-Achse erzeugt, der einer Voigt Kurvenfunktion (dhnlich
einer Gaussfunktion) entspricht, erhilt man durch die Stapelung der Ringe die Uberlagerung
(Superposition) dieser Kurvenverldufe. Um sicherzustellen, dass die Maxima der Kurven
eng genug beieinander liegen und dadurch keine Schwankungen der Kurve auftreten, diirfen
die Ringe nicht zu weit voneinander entfernt positioniert werden. Dies erreicht man, indem
v im Bereich von 0 < y < 0,1 festlegt. Die Seitenlinge des Magnetwiirfels a ist nach
[74] als a/r = 2 - E(n) definiert. Damit lisst sich die Gl.[7.12]als Funktion von n und y
folgendermalfien schreiben:

si/r = 0,5y + Z(n) + (i — D(y + 2E(1n)). (7.13)

Die Magnetflussdichteverteilung entlang der x-Achse lasst sich nach Gl. [7.T0|mit verschie-
denen Werten x/r fiir jede Kombination von m und n berechnen. Abbildung zeigt
beispielhaft die Kurven der Magnetflussdichte B, ,, fiir eine Anordnung mit n = 12 Magne-
ten und Stapelung in gleichen Abstinden (y = 3,4 E-2) in Abhingigkeit von der relativen
Achsenkoordinate x/r. Die Magnetflussdichte steigt mit zunehmendem m: von m = 1 nimmt
sie um den Faktor 2,8 bis auf m =10 zu. Die Einfithrung weiterer Ringe, z. B. m=12,
verbreitert das maximale Plateau der Magnetflussdichte.
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mit n=12 und Stapelung in glei-
relative axiale Koordinate x/r [-] chen Abstinden mit y =3,4 E-2.

Die dimensionslose Beschreibung der magnetischen Flussdichte innerhalb eines Mandhala-
Magneten ist ein niitzliches Werkzeug bei der Auslegung des Magneten fiir hohe Durchsétze.
Basierend auf ihr ist es nun einfach moglich, Optimierungsrechnungen zur Einsparung
von Material und damit Kosten durchzufiihren. Der nédchste Abschnitt zeigt eine solche
Optimierung und stellt weitere wichtige Einflussparameter fiir die Dimensionierung vor.

7.2 Scale-up: Kosten und Dimensionierung

Zur Hochskalierung des Mandhala-Rings mit n Magnete pro Ring vergrofert man den
Radius r. Solange der Reduzierfaktor v = a/a* und die Magnetremanenz B, gleich bleibt, ist
gewihrleistet, dass die erzeugte Magnetflussdichte im Zentrum unverindert ist. Die Investi-
tionskosten des Mandhala-Magneten sind maf3geblich von den Kosten des Magnetmaterials
(z. B. NdFeB) bestimmt. Aus diesem Grund empfiehlt sich die Optimierung. Zunichst
definiert man das Verhiltnis des Magnetwerkstoffvolumens Vy zum Magnetinnenvolumen
Vi. Es muss moglichst niedrig sein. Das Verhiltnis lautet

@ -m-n _ =2Ym-n

m/Vi = = . 7.14
M/Vi riznhx riz/r27rhx/r (7.19)

Den relativen Innenradius der Bohrung r;/r definiert Raich und Bliimler [|65]] als
r/r=1-V2-Zn). (7.15)

Die relative axiale Hohe des Magneten Ay /7 ist

hi/r =2 Sup/r+alr =2 (Spp/r+ E(n)). (7.16)
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Setzt man GL.[7.15und[7:16]in GI.[7.14]ein, ist erkennbar, dass das Verhiltnis Vy/V; eine
Funktion der Magnetanzahl innerhalb eines Rings n, der Anzahl der Ringe m und des
relativen Abstands v ist.
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Anzahl der Ringe m [-]

Abb.7.5 Ideale erreichbare Magnetflussdichte B, bei x/r = 0 fiir eine Stapelung in gleichen Abstinden
mit y = 3.4E-2 in Abhéngigkeit von der Anzahl der Magnete/Ring n und der Anzahl der Magnetringe
m. Die Farben und Zahlen unterhalb der Datenpunkte geben das Verhiltnis von Vy/V; an.

Abbildung@zeigt die Berechnung von Vy;/V; und von der maximalen Magnetflussdichte
B, im Zentrum der Magnetanordnung (x/r =0, v = 1) nach G1.[7I0|fiir eine Stapelung in
gleichen Abstdnden mit y = 3,4 E-2. Die Magnetremanenz B, betrigt 1,4 T. Sie zeigt, dass
die im Idealfall erreichbare Magnetflussdichte B, mit steigender Anzahl der Magnete/Ring
n abnimmt und mit wachsender Anzahl der Mandhala-Ringe m ansteigt. Das Verhéltnis
Vm/ Vi ist am hochsten fiir m = 12, n = 8 und am niedrigsten fiir m = 1,n = 20. Die den
Datenpunkten zugeordnete Zahl und Farbgebung gibt den Wert des Verhiltnisses Vy/V;
wieder.

Die Dimensionierung des Mandhala-Magneten setzt die Kenntnis des gewiinschten Pro-
zessdurchsatzes V und die zur Trennung der Magnetpartikel notwendige magnetische
Flussdichte B, innerhalb der Filterldnge /; sowie die maximale Stromungsgeschwindigkeit
Vo.max VOraus. Die Parameter sind durch Laborversuche oder durch Berechnung bestimmbar.
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Die benétigte Gesamtfilterfliche A, (r;) ist

Au(r) = (1.17)

V0,max
und héngt auBerdem quadratisch vom nutzbaren (Innen-) Radius r; des Mandhala-Magneten
ab. Durch Parallelisierung mit ny Magneten erreicht man eine Gesamtfilterfliche von

A=t ng. (7.18)
Die Magnetmasse M
M=p-a®-m-n-ny (7.19)

mit der Dichte p des Magnetwerkstoffs (hier NdFeB: 7,52 g/cm?) ist die Zielfunktion der
Optimierung. Man legt die nicht-linearen Mindestanforderungen in Form des Zweikompo-
nentenvektor ¢ = (cy, ¢y) fest. Die erste Bedingung ¢; ist die erforderliche Magnetflussdich-
te B, ,(Ix/2) am Eingang und Ausgang des Filters x = +(/,/2), und als zweite Bedingung
¢, ist die Gesamtfilterfliche A, festgelegt. Zusammengefasst lautet der Anforderungsvektor

B, u(x/2) =3/n-n- (Em) - f(1,/2) B > ¢y,
Ac=n-(1 - V2-Zm)%* - ny > e

Die Grenzen der diskreten Variablen (x;, x,, x3, x4) und der kontinuierlichen Variablen (xs,
Xe, x7) sind in Tabelle[7.1|definiert. Die Parametergrenzen der Magnetseitenldnge a sowie
die Magnetremanenz B, sind aufgrund marktiiblicher Vorgaben gewihlt. Die Festlegung der
geeigneten Grenzen aller anderen Parameter erfolgt anwendungsspezifisch.

Tabelle 7.1 Vorgegebene Grenzen der diskreten und kontinuierlichen Optimierungsvariablen.

Magnetseitenldnge: 2mm<x; =a<60mm aeN

Anzahl Magnet/Ring: 8<x=n<24 ne{8;.x3;1 +4}
Anzahl Ringe: xX3=m>=2 m e {2;.x4;-1 +2}
Anzahl Mandhala-Magnete: 1 <x4=nyg <24 ny €N

rel. Abstand zwischen Ringen: | 0 < x5 =y <0,1

Magnetremanenz: x¢=B,=14T

Filterlange: x7 =1, > 160 mm

Das numerische Optimierungsprogramm verwendet den genetischen Algorithmus (ga) von
MATLAB, da er sich fiir die Behandlung von diskreten ganzzahligen Variablen eignet. x,
und x; miissen in ganze Zahlen umgewandelt werden (Division durch 5 bzw. 2), damit sie
mit Hilfe des Algorithmus 16sbar sind. Im Anhang[A.3]befindet sich der MATLAB-Code
der Optimierung.
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Das Ergebnis der Optimierung der Magnetmasse ist in der Tabelle[7.2] dargestellt. Sie zeigt
beispielhaft die Auswirkung einer Vergroflerung der Filterfliche A, auf die Gesamtmagnet-
masse M und die geometrischen Parameter a, n, m sowie y.

Tabelle 7.2 Ergebnisse der Opti-

A, M a n m ny Y mierung der Magnetmasse. Berech-
[cm?] [kg] [mm] [-] -] [-] [-] nung fiir den Fall eines einzelnen
Mandhala-Magneten ny =1 und
einzelner Mandhala-Magnet ny = 1 fir mehrere Mandhala-Magnete
1 <np <24. Die Optimierung soll
31 6,2 19 12 10 1 0,09 erreichen, dass die Magnetfluss-
dichte B;;(l,/2)>0,34T betrigt.
54 13 25 12 8 1 0,09 Die Randbedingungen sind in Ta-
106 232 35 12 6 1 0,04 belle@zusammengestellt.
205 519 33 16 12 1 1E-4
301 924 40 16 12 1 SE-3
548 189,5 54 16 10 1 5E-6

mehrere Mandhala-Magnete 1 < ny < 24

102 17,8 14 12 12 6 0,07
203 357 14 12 12 12 0,09
305 535 14 12 12 18 0,06
504 94,7 18 12 10 18 0,03
1046 209 24 12 8 21 0,08

Fiir einen Mandhala-Magneten nyg =1 mit steigender Gesamtfilterflaiche A, von 31 bis
548 cm? nimmt die Magnetmasse M von 6,2 auf 189,5 kg zu. Durch Parallelanordnung des
Mandhala-Magneten ist die Magnetmasse signifikant reduzierbar; mit groler werdender
Fliche betriigt die Reduktion bei 100 cm? zunichst 23 % und steigt auf 50 % bei 500 cm? an.
Ein weiterer Vorteil der Parallelisierung ist, dass kleinere Magnetwiirfel verwendbar sind,
die aufgrund der geringeren auftretenden Krifte den Zusammenbau erheblich vereinfachen.
Gleichzeitig beriicksichtigt die Optimierungsrechnung jedoch nicht den Aufwand und die
Kosten, die bei der Anfertigung und dem Zusammenbau von ny Magneten entstehen. Dies
ist im Einzelfall zusétzlich zu untersuchen und ggf. in die Optimierung einzubeziehen.

7.3 Bau, Messung und Vergleich mit dem C-féormigen
Permanentmagneten

Der Mandhala-Magnet dient der Magnetfelderzeugung im Pilot-HGMS Filter (siehe Ab-
schnitt[9.T). Die Abmessungen und das erzeugte Magnetfeld sind Ergebnisse der Optimie-
rung der Magnetmasse im vorangegangenen Abschnitt. Die Mindestanforderungen an das
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erzeugte Magnetfeld entlang der Magnetachse ist B, ,,(Ix/2) > 0,34 T. Die Filterldnge I soll
mindestens 160 mm betragen.

7.3.1 Bau des Mandhala-Magneten

Der Aufbau des Mandhala-Magneten besteht aus sechs Ringen mit jeweils zwolf Magnet-
wiirfeln der Seitenldnge 35 mm. Zur Einfassung der Magnete innerhalb eines Rings dienen
Aluminiumhalbscheiben mit je sechs quadratischen Aussparungen. Die Scheiben besitzen
eine Hohe von 10 mm und die minimale Wanddicke betrdgt 2 mm. Dadurch liegen die
Zentren der Magneten auf einem Kreis mit dem Radius » = 87,2 mm und es ergibt sich ein
Reduktionsfaktor v von 0,95.

Der Magnet ldsst sich einfach mittels Handkraft 6ffnen und schlieen. Der fertiggestellte
Mandhala-Magnet ist in Abb. [7.6a]in geschlossener und in Abb.[7.6b]in gedfineter Position
abgebildet.

(a) geschlossener Mandhala-Magnet (b) geoftfneter Mandhala-Magnet

Abb. 7.6 Beweglicher Mandhala-Magnet mit Magnetwiirfeln aus NdFeB der Ausfiithrung N48 und
einer Seitenldnge von a = 35 mm. Die Anzahl der Magnete/Ring ist n = 12 und die Anzahl der Mandhala-
Ringe ist m =6.

Die Bestiickung der Ringhalbscheibe erfolgt zunéchst mit drei der sechs Magnetblocke,
wobei jeweils zwischen zwei Magnetwiirfeln ein Platz frei bleibt. Auf diese Weise sind die
Krifte zwischen den Magneten einfach beherrschbar. Zur Fixierung der Permanentmagnete
eignet sich das Kleben. Zunichst verwendet man einen schnell trocknenden Zweikompo-
nentenkleber, der dazu dient, die Aussparung von einer Seite abzudichten und die Magnete
vorzufixieren. Nach 30 Minuten dreht man die Scheiben um und bringt einen Kleber mit
niedriger Viskositit auf. Er fliefit gut in die Spalten der Einsparung und trocknet iiber Nacht.
Durch diesen Klebstoff sind die Magnete fest mit dem Rahmen verbunden. AnschlieSend
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findet die Positionierung und Klebung der Magnete in den Zwischenplitzen statt. Aufgrund
der Nihe der umgebenden Magnetblocke sind hohe Abstoungs- und Anziehungskrifte zu
beachten. Man verwendet daher zur Einbringung der Magnete eine Teflonform und verhin-
dert dadurch die Berithrung der Magnete. Die Magnete bei 150 °, 210 ° und 330 ° miissen
von Hand mit Hilfe eines Holzkolbens in die jeweilige Aussparung gepresst werden. Die
Magnete an den Positionen 90 ° und 270 ° erfahren eine anziehende Kraft beim Einsetzen.
Die abstoBende Kraft zwischen den montierten Ringen in axiale Richtung nehmen die
Abschlussscheiben unten und oben auf. Sie sind durch Gewindestangen zusammengehalten.
Eine Achse verbindet die beiden Halbschalen und dient als Scharnier.

7.3.2 Feldmessung und Vergleich mit dem Dipolansatz

Zur Validierung des Dipolansatzes dient der Vergleich mit der Magnetfeldmessung. Diese
erfolgte mit einem Gauss-/ Teslameter vom Typ FH 51 der Firma Magnet-Physik Dr. Stein-
groever GmbH. Das Geriit besitzt drei Messbereiche: 20 mT, 200 mT und 2 T mit maximaler
Auflsung von 0,01 mT im sensitivsten Bereich. Die Grundgenauigkeit betrigt DC: +2 %
(mit der Standard-Hall-Sonde) und AC: +5 % (Herstellerangaben). Die Magnetflussdichte
des Mandhala-Magneten ist in Abb. dargestellt.

relative Axialkoordinate x/r [-]

-1 0 1 2 3
0‘5 1 i i I‘ i 1 — 1
--- DAmitv=1
E DA mit v=10,95
o' 04 — < Messung ]
° .
= 7
2
3 031
A '
> .
i A :
& 0294— g
%) ' .
@2 .
© ’ )
c .Y
> 0,11 : Abb.7.7 Vergleich der Ma-
£ \ gnetflussdichte B, des gebauten
e Mandhala-Magneten: Messung und
0,0 T T — ™ Berechnung nach dem Dipolansatz
-100 0 100 200 300 (DA) mit korrigierter Hilfsfunktion

Z und mit Beriicksichtigung des

Axialkoordinate x [mm] Reduktionsfaktors v.

Das Feld in x- und y-Richtung ist, wie zu erwarten, vernachlissigbar und daher hier nicht
gezeigt. Die magnetische Flussdichte in z-Richtung betrigt 0,37 T im Zentrum und fllt nicht
unter 0,27 T innerhalb der Filterlinge von 160 mm (d. h. im Bereich -80 mm < x < 80 mm).
Die Gl. [7.10] mit den Gleichungen [7.9] [7.11] und [7.13] erméglicht es, die magnetische
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Flussdichte B, entlang der Achse x bzw. x/r zu berechnen.

Vernachldssigt man den Einfluss der Mindestwanddicke des Aluminiumtrigers zwischen
zwei Magneten, d. h. v =1, ist die berechnete Magnetflussdichte im Zentrum des Magneten
um 12 % erhoht. Durch die zusitzliche Beriicksichtigung des Reduktionsfaktors v =0,95
neben der Hilfsfunktion E fir n = 12 + k - 8 zeigt sich, dass die berechnete und die
gemessene Kurve sehr gut iibereinstimmen. Die Dipolanniherungsmethode eignet sich
daher fiir die Berechnung von Mandhala-Magneten.

7.3.3 Vergleich des Mandhala-Magneten mit dem C-férmigen
Permanentmagneten

Zu Vergleichszwecken des beweglichen Mandhala-Magneten mit dem C-formigen Perma-
nentmagneten sind in Tabelle[7.3]die Abmessungen, das Gewicht und die Magnetflussdichte
der beiden Magnete gegeniibergestellt.

Tabelle 7.3  Vergleich der Magne-

Parameter | Einheit C-férmiger Mandhala te: axiale Hohe hy, Durchmesser

aramete c Magnet Magnet d oder Linge [ und Breite w, be-

nutzbare Fliche A, und Linge

Iy [mm] 250 280 Ix, NdFeB Gewicht M, Gesamt-

/@ & © gewicht Mo, und magnetische

d®/1 [mm] 260 300 Flussdichte im Zentrum B des c-

w [mm)] 339 - formigen Permanentmagneten und

Ay [cm?] 85 113 des neu gebauten Mandhala Ma-

gneten mit 35 mm Wiirfelmagneten

Iy [mm)] 210 215 (=12, m=6).

M [kg] 36 23
Mioal [kg] 120 27
Binax [T] 0,43 0,37

Die Daten in der Tabelle zeigen, dass das Nutzvolumen des beweglichen Mandhala-
Magneten groBer ist als das des konventionellen Magneten. Die Aufstellfliche (7 - hd?/4)
ist etwas kleiner als die des C-formigen Magneten (% - [ - w). Die zum Bau des Mandhala-
Magneten erforderliche Magnetwerkstoffmenge ist 23 kg und liegt damit um 13 kg niedriger
als die des C-formigen Magneten. Das Gesamtgewicht des Mandhala-Magneten betragt
27 kg, also erheblich weniger als das des C-formigen Magneten (120 kg).
Abbildung[7.8|zeigt den Magnetflussdichtevergleich zwischen C-formigem und Mandhala-
Magneten. Der Hufeisenmagnet besitzt im Zentrum eine magnetische Flussdichte von 0,42 T,
die iiber eine Linge von + 90 mm konstant ist und anschlieend auf null bei + 250 mm
abfillt. Die Form der Kurve beider Magneten dhneln sich. Insgesamt zeigt der Mandhala-
Magnet allerdings eine niedrigere Magnetflussdichte im Zentrum von 0,37 T, von hier fillt
der Wert erst langsam bis + 65 mm und schlieBlich steiler auf null bei 250 mm ab.
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7.4 Zusammenfassung

Mit der entwickelten analytischen Methode ist es moglich, die Magnetflussdichte entlang
der Bohrungsachse eines Mandhala-Magneten zu berechnen. Ein Optimierungsprogramm
mit dem genetischen Algorithmus (ga) von MATLAB unterstiitzt die Auslegung und die
groBtechnische Ausfithrung des Mandhala-Magneten zur Anwendung in der HGMS. Da-
durch ldsst sich die erforderliche Magnetmaterialmenge im Rahmen der fiir die betreffende
Anwendung vorgegebenen Mindestgrenzen von Magnetflussdichte und Filteranstromfliache
minimieren. Der in dieser Untersuchung gebaute Mandhala-Magnet erzeugt eine Flussdichte
von 0,37 T in der Mitte und bietet einen Bereich von 160 mm innerhalb der axialen Bohrung,
in dem die Magnetflussdichte nicht unter einen Wert von 0,2 T absinkt.

Der gebaute Mandhala-Magnet ist kostengiinstiger, kompakter und leichter als der C-férmige
Permanentmagnet. Die Mandhala-Anordnung weist einige sehr giinstige Eigenschaften auf,
die ihren Einsatz zur magnetischen Abtrennung im grofitechnischen Maf3stab begiinstigen.
Erstens erfordert sie kein Eisenjoch, sodass der Magnet leicht ist. Zweitens ist das Streufeld
nach aufen eng begrenzt. Hierdurch ist es moglich, andere Gerite auch in unmittelbarer
Nachbarschaft zum Magneten aufzustellen, ohne Abschirmmafnahmen treffen zu miissen.
Das Mandhala-Konzept mit einer beweglichen Ausfithrung erméglicht leichten Einbau und
gute Zugénglichkeit der Filterzelle.
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Die magnetisch-verstirkte Zentrifugation und die magnetische Kuchenfiltration benétigen
ein longitudinales Magnetfeld aufgrund der Apparategestaltung und der zuvor festgelegten
Stromungsrichtung [20,47]]. Aus diesem Grund verwenden diese Verfahren bisher einen
Elektromagneten, der schwer ist und hohe Stromkosten verursacht. Der kontinuierliche
Betrieb ist nur moglich, wenn der Magnet effizient durch Wasser oder Luft gekiihlt ist.
Die Anwendung supraleitender Magnete, insbesondere sogenannter Cyrogen-freier oder
Hoch-Temperatur Supraleiter (HTS), ist nur sinnvoll, wenn die Abtrennaufgabe darin
besteht, sehr kleine paramagnetische Partikel abzutrennen. Auch wenn HTS gegeniiber
klassischen Elektromagneten geringere Betriebskosten besitzen und sie weitaus hohere
Magnetflussdichten als diese erzeugen konnen [[72], so sind doch ihre Anschaffungskosten
sehr hoch [[12]. Eine vielversprechende Alternative stellt ein zylindrischer Permanentmagnet
mit longitudinalem Feld dar.

Uber die erste Entwicklung eines skalierbaren Magneten mit longitudinalem Feld berichten
Veith und Meyerer [80]. Sie meldeten 1959 ein Patent iiber die Anordnung diskreter Magne-
te an, die sich zur Biindelung von Elektronenstrahlen eignet. Doch da es zu dieser Zeit noch
kein magnetisches Material mit einem geniigend hohen Energieprodukt gab, dauerte die
technische Entwicklung bis 1991, als Aubert [4] die longitudinale Magnetfeldanordnung
fiir die NMR (nuclear magnetic resonance) anwendete. Zuletzt haben Hugon u. a. 36, 37|
die Aubert-Anordnung hinsichtlich der Magnetfeldhomogenitit verbessert. Diese Arbei-
ten gaben den Hauptimpuls zum Bau eines solchen Magneten fiir die Magnetseparation.
Die Auslegung des Magneten erfolgte im ersten Schritt durch FEM [83]]. Die Methode ist
sehr aufwendig. Daher entwickelt die vorliegende Arbeit eine analytische Berechnungsme-
thode basierend auf dem Dipolansatz. Sie eignet sich, um Magnetfeld und Magnetmasse
systematisch zu optimieren.

8.1 Aufbau und analytische Berechnungsmethode

Der schematische Aufbau der Aubert-Anordnung mit vier Magnetringen ist in Abb. [8.Ta|
dargestellt. Er besteht beispielhaft aus jeweils zwolf einzelnen Magnetwiirfeln (als Pfeil
reprisentiert). Die Pfeile zeigen die Magnetisierungsrichtung: die oberen beiden Ringe
besitzen eine radial nach aulen gerichtete Magnetisierung (divergente Magnetisierung).
Gleichzeitig sind die beiden unteren Ringe radial nach innen gerichtet magnetisiert (kon-
vergente Magnetisierung). Der Ursprung des Koordinatensystems liegt in der Mitte des
Magnetinnenvolumens. Die Verschiebung in z-Richtung s; ist der Abstand zwischen dem
Koordinatenursprung und dem Zentrum des Magnetrings i. Zudem definiert » den Abstand
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zwischen den Ringen. Abbildung[8.Tb]zeigt die Aufsicht auf einen Ausschnitt des Rings
und legt folgende GroBen fest: die Magnetseitenlédnge a, seine reduzierte Seitenlidnge a*,
den Radius der Magnetzentren r und den Winkel a zwischen zwei Magnetzentren.

r

|
Y| 7 a2 \

>

z X

; e—ati
—a—>
(a) Schematischer Aufbau mit vier Ringen, die aus je- (b) Schematische Darstellung der Magnetkoordi-
weils zwolf Magnetwiirfeln bestehen. Die Pfeile zeigen  naten mit der reduzierten Seitenldnge a* und der
die Magnetisierungsrichtung an. In dem zylindrischen ~ maximalen Seitenlidnge a.

Volumen zwischen den oberen und unteren Ringen ent-

steht ein longitudinales Magnetfeld, das in positive z-

Richtung zeigt.

Abb. 8.1 Aufbau des longitudinalen dipolaren Aubert-Magneten mit der Definition des Koordinaten-
systems und der benutzten Symbole.

8.1.1 Magnetflussdichte entlang der Zentrumsachse

Die Grundlagen des Dipolansatzes sind in Kapitel 2.2.3]|beschrieben. Zur Berechnung des
Aubert-Magneten ist hier festgelegt, dass fiir die Anzahl der Magnete pro Ringn = 6 + k
mitk € N° (N =0, 1, 2,...) gilt. Die Einschréinkung auf mindestens sechs Magnete/Ring
stellt sicher, dass der Dipolansatz giiltige Ergebnisse liefert.

Die n magnetischen Dipole liegen auf einem Kreis mit den Winkelpositionen a; = 2r - i/n.
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Fiir den Laufindex i gilt i =0,...n — 1. Der Magnetisierungsvektor py, ; ist

cos(a;)
Pmi = *pmo | sin(@) |. 3.1)
0

Wie in Abb. [8.T] definiert, besitzt der divergente Ring ein positives Vorzeichen, der kon-
vergente Ring hingegen hat ein negatives Vorzeichen. Man nimmt weiter an, dass alle n
Magnete dasselbe magnetische Moment p,, o besitzen.

Die Einheitsvektoren u; zeigen von dem Betrachtungspunkt O(x = 0,y = 0, z) zum
jeweiligen Dipol an der Position P(x = rcos(a;), y = rcos(a;), z = 0) und sind wie folgt
definiert

| r - cos(a;)
0 =———7-| r-sin(e;) |- 8.2)
N
r-+z —z

Aus Symmetriegriinden verschwindet der Term 27;0' Pmi = 0, dan = 6 + k. Desweiteren

sind auch die x und y Komponenten in Gl. 2.26| null und der Vektor der magnetischen
Flussdichte reduziert sich auf

RIS r-n- 0
_ Ho © Pm,0 Z 0

B(2) = 4n(r? + 2)5? ®.3)

*1

Fiir den divergenten Ring gilt das negative Vorzeichen und fiir den konvergenten Ring das
positive Vorzeichen. Die Betrachtung der Vektoren der magnetischen Flussdichte entlang
der z-Achse ergibt, dass sich ihre Richtung im Zentrum des Rings, d. h. bei z = 0 dndert. So
zeigen die Vektoren im Zentrum des divergenten Rings aufeinander zu, die des konvergenten
Rings voneinander weg.

Um die Hochskalierung des Magneten zu ermoglichen, muss der Ausdruck B, unabhéngig
von geometrischen Groflen sein. Dazu wandelt man das Produkt der Vakuumpermeabilitit
Mo und der Magnetisierungsamplitude pp, o folgendermaflen um:

Ho * Pmo = oM - Viy = By -a™. (8.4)

In die Gleichung gehen die Magnetisierung M, das Volumen V,, des Magneten sowie dessen
Remanenz B, ein. Wie schon in Kapitel [7.1.2]erwihnt, beriicksichtigt die aktuelle Arbeit,
dass die Magnete aufgrund der Verwendung eines Einsetzrahmens sich nicht beriihren. Die
Berechnung verwendet die sogenannte reduzierten Seitenldnge a*.

Zur Herleitung von a* geht man zunéchst von der maximalen Seitenlidnge des Magneten a
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aus. Sie lésst sich aus der Geometrie in Abb. [8.1b]gewinnen als

a
a
tan 3 = 2 (8.5)
F— =
2
. 2n T
mit @ = —. Dann ergibt sich fiir a*
n
vtan(m/n)
t=2r — 8.6
@ = Tan(a/n) 8.6)
und die dimensionslose Hilfsfunktion ¥(n, v) fiir Aubert-Magnete
vtan(m/n)
Y(n,v) = ————. 8.7
(n,v) 1 + tan(sr/n) ®.7)
SchlieBlich ist die magnetische Flussdichte B, aus GI.[8:3]dimensionslos darstellbar
6-n-(¥(nv) - B z/r
B =7 . 8.8
Z(Z/r) + e (1 + (Z/r)2)5/2 ( )

Wiederum bezieht sich das negative Vorzeichen auf den divergenten Ring, das positive
Vorzeichen auf den konvergenten Ring. Die resultierende Magnetflussdichte B, einer geraden
Anzahl von gestapelten Ringen m ergibt sich durch die Superposition (Uberlagerung).
Durch die Kombination aus m/2 divergenten Ringen an positiven z-Positionen und m/2
konvergenten Ringen an negativen z-Positionen entsteht die Magnetflussdichte B,

6-n-[¥Ynv7P*- B
n

”’Z/i G+lshir  @=lsiir 59
LN+ (@ + DM (+ (@ = Isihin ) ‘

Bz,mag(Z/r) =

Die normierten Verschiebungen der Aubert-Ringe in positiver und negativer z-Richtung s;/r
sind

sifr=%[si/r+@{i- Dy +a /)]
=x[s1/r+@@—-Dy+2-¥Yn,v)]. (8.10)

Die Wahl der s;-Werte beeinflusst stark die Gleichférmigkeit bzw. Schwingung der B,-Kurve.
Der relative Abstand zwischen den Ringen y = b/r muss so gewéhlt werden, dass y > 0
ist. Das beeinflusst die Magnetflussdichte des Aubert-Magneten: B, erreicht ein Maximum,
wenn 7y null ist. Der relative Abstand zwischen den zentrierten Magnetringen s; /» muss so
gewihlt werden, dass |s;| > a*/2, damit verhindert wird, dass die Ringe einander iiberdecken.
Deshalb muss die Bedingung |s,|/7 = f - ¥(n, v) mit dem Faktor f > 1 erfiillt sein.
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T 0,24 Abb. 8.2 Magnetflussdichtever-
£ I A = teilung eines Aubert-Magneten mit
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i @ T relativen axialen Koordinate z/r
-0,2 v v v (y = 0). Die normierte Verschiebung
0 1 2 3 si/r=f-¥(n=12,v = 1) variiert

relative Axialkoordinate z/r [-] mit dem Faktor f.

Als Beispiel zeigt Abb. @ die Magnetflussdichte eines Aubert-Magneten mit n = 12
Magneten pro Ring nach Gl.[89]mit Gl.[8.I0] Der relative Abstand zwischen den Ringen
v ist auf null festgelegt. Es zeigt sich, dass mit steigender Anzahl aufeinander gestapelter
Ringe (m = 2, 4 and 6) die magnetische Flussdichte B, . ansteigt. Man erkennt zusétzlich,
dass sich mit wachsendem Abstand zwischen den zentrierten Ringen (d. h. mit grofer
werdendem Faktor f) die Kurven im Zentrum des Magneten (z/r > 0) verbreitern.

8.1.2 Magnetfeldverstarkung durch eine zweite Ringstruktur

Das Magnetfeld lisst sich nicht nur durch die Einfiihrung von mehreren aufeinander ge-
stapelten Ringen, sondern auch durch eine zweite Ringmagnetstruktur verstéirken, die den
inneren Magneten umschlieft. Die umgebende Anordnung besteht aus Magnetwiirfeln,
die in einem Radius r, > r + a" angebracht sind. Sie weisen dieselben Dimensionen
und Magnetisierungsrichtungen auf wie die jeweiligen benachbarten inneren Magneten.
Die Zunahme an Magnetflussdichte ist mit GI.[829]und Gl. [B-I0| berechenbar, wobei der
Magnetmittelpunktradius r mit r, ersetzt wird.

Da die Kosten fiir den Magnetwerkstoff hoch sind, kommt zur Verstiarkung des Magnetfeldes
ein Eisenjoch zum Finsatz. Das Eisenjoch verbindet die konvergenten und divergenten
Magnetringe miteinander. Die Anordung ist in Abb.[8:3a]dargestellt. Man erkennt, dass es
sich dabei im Grunde um einen Ring aus C-formigen Magneten handelt, die alle dieselbe
Polaritiit aufweisen. Zusitzlich zeigt Abb. [83b] das Magnetflussdichtefeld. Die Stirke
und Linge der Vektoren sind proportional zur Magnetflussdichte B, die an der jeweiligen
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Pfeilspitze wirkt.

Der Dipolansatz ist ein geeignetes Konzept zur Auslegung von Magnetanordnungen. Die
folgenden Abschnitte stellen eine heuristische Methode vor, die auf diesem Ansatz und
den Betrachtungen der Abb. [83b]basiert. Ziel ist es, die Auswirkungen von umgebenden
Eisenstiben auf das Magnetfeld im Zentrum anndherungsweise zu beschreiben. Man nimmt
an, dass die Eisenstibe aus jeweils drei Teilen bestehen. Der oberste und der unterste Block
(jeweils hellgrau eingefirbt) sind an den Magnetringen angebracht, wihrend der Stab in der
Mitte (dunkelgrau eingefirbt) die beiden Magnetringe verbindet.

, -—
I
y

(a) Magnetaufbau und Definition des Koordinatensystems  (b) Querschnitt der z-y Ebene. Das FEM-Vektorfeld

mit dem Ursprung im Mittelpunkt des inneren Hohlvo-  der Magnetflussdichte in den untersuchten Magneten

lumens. Die inneren beiden Ringe bestehen aus je zwolf  und in ihrer Umgebung [@] Die PfeilgroBe ist der

Magnetblocken. Vier Eisenstibe sind der Ubersichtlich-  Magnetflussdichte B and der Pfeilspitze proportional.

keit halber weggelassen. Die Eisenstibe sind in drei Abschnitte unterteilt: die
hellgrauen Segmente bestehen aus Wiirfeln, die an die
Magnetwiirfel der oberen und unteren Magnetringe
grenzen, die dunkelgraue Bereiche sind die dazwi-
schenliegenden Eisenstibe.

Abb. 8.3 Aubert-Magnet mit einem zweiten Ring, der aus Eisenstiben besteht und um die Magnetin-
nenringe angebracht ist.

Die FEM Simulation ergibt, dass die magnetischen Flusslinien hauptséchlich durch die direkt
verbundenen Eisenstibe verlaufen und ein Magnetfeld im Aubert-Magnetinnenvolumen
erzeugen. Aus diesem Grund nimmt der heuristische Ansatz an, dass die Eisenstibe jeweils
ausschlieBlich durch die direkt verbundenen Magnete magnetisiert werden und benachbarte
Magneten einen vernachléssigbaren Beitrag haben. Die Eisenwiirfel, die an die Magnete
grenzen, besitzen dabei eine stirkere Magnetisierung als der mittlere Teil. Beide tragen
jedoch zur Magnetflussdichte im Zentrum der Anordnung bei.

Die Suszeptibilitit der Eisenblocke hingt von der Magnetisierungsrichtung und ihrer Geome-
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trie ab. Der Demagnetisierungsfaktor beriicksichtigt diesen Zusammenhang. Der Einfachheit
halber sind die Ringe dicht gestapelt, d. h. y = 0, und die umgebenden Ringe direkt mit den
inneren Ringen verbunden, r, = r + a*.
Die Summe der hervorgerufenen magnetischen Flussdichte ausgehend von den Magnetrin-
gen B, e, den am Magnetring angebrachten oberen und unteren Eisenblocken B, . sowie
den verbindenden Eisenstiben B, i ist

Bz = Bz,mag + Bz,atl + Bz,inl- (81 1)

Die Berechnung der einzelnen Beitridge wird in den folgenden zwei Abschnitten behandelt.
Die Methode bedient sich der Heuristik, d. h. sie beruht auf Beobachtungen und Annahmen.
Das Verfahren dient der einfacheren Losung und stellt einen Ersatz zu einem exakten
Algorithmus dar, der zwar theoretisch eine genaue oder beste Losung liefert, aber zu groien
Aufwand erfordert.

Wirkung der am Magnetring angehefteten Eisenwiirfeln (hellgraue Segmente
der Eisenstéabe)

Zunichst erfolgt die Berechnung der Hintergrundmagnetflussdichte By o im Zentrum der
Eisenwiirfel. Man erhilt sie nach Gl. [2.26 durch die Wirkung des magnetischen Dipols,
der sich im Zentrum des jeweils direkt verbundenen Magnetwiirfels befindet. Die in die
Gleichung eingehenden Grofen sind der Magnetisierungsvektor py, und der Einheitsvektor
u. Beide sind im Folgenden definiert.
Das FEM Ergebnis zeigt, dass die Magnetflusslinien im Zentrum der Magnetwiirfel radial
nach auflen bzw. innen orientiert sind. Betrachtet man zunichst nur einen einzelnen Magnet-
wiirfel und definiert, dass der Magnetisierungsvektor in x-Richtung zeigt, dann ist er wie
folgt definiert

1

Pm = *pmo | O |[. (8.12)
0

Ferner ist der Einheitsvektor, der vom Zentrum des Eisenwiirfels P(x = r,y = 0,z = s;)
zum Dipol des nédchsten Magnetwiirfels O(x = r,y = 0,z = ;) weist, gegeben durch

—(r2—1)
0 . (8.13)
0

1

I —=r

u; =

Mit GL. und Gl. ergibt sich die Hintergrundmagnetflussdichte in der Mitte des
Eisenwiirfels P(x = r,,y = 0,z = s;), welche durch den benachbarten Magnetwiirfel erzeugt
wird, mit

Byo = B:
L

Die Berechnung der Zunahme an Magnetflussdichte B, . (z) auf der Mittelachse ist die

(8.14)
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Summe der Feldwirkung aller Dipole, wie in GI. 2.26] ff. gezeigt. Man ersetzt jedoch
den Radius r durch den Radius r, = r + a*. Die Magnetisierungsamplitude p,o des
Eisenwiirfels ist das Produkt aus der Magnetisierung M und dem Volumen V;, = a*>. Die
Magnetisierung des Eisenwiirfels M wiederum hiingt von der Suszeptibilitit y des Wiirfels
und der Hintergrundmagnetflussdichte By ab. Es gilt

HoPmo = oM - Vi = By y a®. (8.15)

Die Suszeptibilitit y ist eine Funktion der wahren (intrisischen) Suszeptibilitdt und des
Demagnetisierungsfaktors. Die Bestimmung beider GroBen ist im Grundlagenteil, siche
Abschnitt 2.1.3] beschrieben. Nach Einsetzen und Umformen erhilt man

6-n- [P,V - (1+2%¥n,v) - Beo-x

Bz,all(z/r) = o (8.16)

mf2

(z+|siD/r (z—IsiD/r

[(1+ 2%, )% + (@ + s/ P2 [+ 2%, ) + (2= IsiD /P2 |

i=1

Die Zunahme der Magnetflussdichte entlang der Mittelachse um den Wert B, 5 beruht auf
der Auswirkung der hellgrauen Segmente der Eisenstéibe (siche Abb.[8.3b), die direkt an die
Magnetringen angeheftet sind.

Wirkung der zwischen den Magnetringen liegende magnetische
Eisenriickschlussteile (dunkelgraue Segmente der Eisenstéabe)

Die dunkelgrauen Teile der Eisenstdbe verbinden die konvergenten mit den divergenten
Magnetringen. Man nimmt jedes Segment als einzelnen Dipol in z-Richtung an, da die
Magnetflusslinien laut FEM in diese Richtung weisen. Zunichst muss die Magnetflussdichte
in der Mitte der Stdbe berechnet werden. Wie schon zuvor angenommen, tragen nur die
direkt verbundenen Magnetblocke, die oberen wie die unteren, wesentlich zur entstehenden
Magnetflussdichte in der Mitte des Eisenstabes an der Stelle P,(x = r,,y = 0,z = 0) bei.

Die Berechnung der Hintergrundmagnetflussdichte geht auf Gl. [2.24] zuriick. Die in die
Gleichung eingehenden GroBien sind der Magnetisierungsvektor und der Einheitsvektor.
Ersteres ist wie in Gl. [§:12]definiert und der Einheitsvektor betriigt

. (=1
I (8.17)

\I(Vz—r)2+5,-2 +s;

Da die x-Komponente der Magnetflussdichte viel niedriger ist als die z-Komponente, kann
sie vernachlissigt werden. Die Superposition der Wirkung der m aufeinander gestapelten
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Magnete ergibt in der Mitte des verbindenden Eisenstabs die Magnetflussdichte

_ 2B [Pyt KB Isi/r

T S @AY ()P + (si/r)») 2 (®18)

z,0

Im Anschluss ist der Zuwachs der Magnetflussdichte auf der z-Achse, der durch die Ei-
senstibe hervorgerufen wird, berechenbar. In Gl. 2.26] geht der Magnetisierungsvektor

0

Pm,i = Pmo * 0 (8.19)
-1

und der in GI. @]deﬁnierte Einheitsvektor ein, wobei allerdings r durch r, ersetzt wird. Es
zeigt sich, dass nur die z-Komponente einen Beitrag liefert. Der Zuwachs der Magnetfluss-
dichte entlang der Mittelachse ist
2- Y,V -n-(s/r—¥@m,v)) B, -
By = ZLHOIP 0 o W) B (320,
(1 +2%(n, v))* = 2(z/r)
(1 +2¥(n, ) + (z/r)*y2 |

SchlieBlich ist die gesamte Magnetflussdichte entlang der Mittelachse des Aubert-Magneten
nach Gl.[8.ITlberechenbar.

8.2 Validierung der analytischen Berechnungsmethode

Die im Abschnitt[8I|beschriebene Berechnungsmethode ist fiir Auslegungsstudien geeignet.
Der Vergleich des analytischen Dipolansatzes und dessen heuristische Niherung fiir das
Eisenjoch mit den Ergebnissen numerischer FEM-Simulationen [[83]] dient der Validierung
des neuen Verfahrens. Die Berechnungen verwenden die Abmessungen des gebauten Aubert-
Magneten (vgl. Abschnitt[8:3]und Tabelle [8:T).
Zur Berechnung des Eisenjochs nach Abschnitt [8.1.2]ist die Magnetisierungskurve des
verwendeten Edelstahls (1.4016: X6Crl17, AISI 430) bzw. dessen Suszeptibilitit erfor-
derlich. Eine AGM-Messung mit Hilfe des MicroMag” Modells 2900 an einem langen,
diinnen Draht (Durchmesser 0,1 mm, Lange 3 mm), der axial magnetisiert wurde, weist
vernachlédssigbare Entmagnetisierungseffekte auf und ist deshalb gut geeignet.
Die folgende Gleichung beschreibt die gemessene Kurve mit dem BestimmtheitsmaB R?> =
0,99995:

M, = My +Ale*30/(t1ﬂo) +Aze*30/(t2uo) (8.21)

mit der Sittigungsmagnetisierung My, = 1,20803 10° A/m,
den Amplituden A; = —-922262,6 A/m, A, = —-96347,8 A/m und
den Parametern t; = 9914 A/m, t, = 45148 A/m.
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Zunichst ist die Bestimmung des Hintergrundfeldes (By, siche Gl. [5?_1‘4] und B, , siehe
Gl.[8I8) im Zentrum der Eisenblocke bzw. der Stiibe notwendig. Die jeweils erzeugte
wahre Magnetisierung ist nach Gl. [8.2T] berechenbar. Der Entmagnetisierungsfaktor der
einzelnen Teilelemente ist in Abhiéingigkeit vom Breite-zu-Hohe-Lingenverhéltnis und der
intrinsischen Suszeptibilitit in der Literatur beschrieben, siehe Abschnitt[2.1.3]

8.2.1 Die FEM Simulationsmethode

Das FEM Simulationsprogramm COMSOL Multiphysics [83] beinhaltet das ,,Magneti-
sche Feld* (mf) Modul zur Berechnung und das Amperesche Gesetz zur Festlegung der
Materialparameter. Die Materialeigenschaften sind wie in Abschnitt2.2.2] festgelegt. Das
Volumen des gesamten Berechnungsnetzes ist 2,2 m*® und besteht aus 25493 tetraedrischen
Elementen, wobei das Untersuchungsvolumen (VOI: volume of interest), d. h. das Innere
des Aubert-Magneten, 5660 Elemente besitzt. Das VOI ist ein Zylinder mit einer Lénge
von 730 mm und einem Durchmesser von 53,5 mm. Er schlieBt bei der Axialkoordinate
z=-130 mm mit dem unteren Ende des Aubert-Magneten ab und ragt oberhalb des Ma-
gneten bis z =600 mm hinaus. Die Elementgrofle des VOI Netzes liegt zwischen 5 mm
und 50 mm mit einer durchschnittlichen Elementwachstumsrate von 1,756 (maximale Rate
betrigt 3,194). Die Elementqualitit ist durchschnittlich 0,7196, aber nicht kleiner als 0,2294.

8.2.2 Ergebnisse und Vergleich mit FEM Lésungen

Die verwendeten Magnet- und Eisenmaterialabmessungen, die berechneten Hintergrund-
magnetflussdichten, die wahren Suszeptibilititen und die daraus bestimmten Demagne-
tisierungsfaktoren sind in Tabelle [8.1| aufgelistet. Mit diesen Werten ist die magnetische
Flussdichte entlang der z-Achse der Aubert-Magneten ermittelbar. Die Tabelle[8:1] zeigt die
maximale Zunahme von B, im Zentrum des Magneten.

Der Aubert-Magnet, der keinen zweiten Ring besitzt (bezeichnet als ,,mag*), erzeugt im
Zentrum des Magneten B, ., = 0,17 T. Fiigt man eine zweite Ringstruktur aus magnetischem
Material hinzu, die die Innere umgibt, so steigt das Feld an. Die Bezeichnung lautet ,,2mag*.
Konkret bedeutet dies bei einem Aubert-Magneten, der aus n =12 Magneten pro Ring
besteht, die jeweils eine Seitenldnge von a¢* = 35 mm aufweisen, dass die Magnetflussdichte
im Zentrum (z/r =0) um 0,09 T ansteigt. Man erreicht folglich maximal B, =0,26 T im
Zentrum des Aubert-Magneten.

In der Mitte der an den Magnetringen angebrachten Eisenblocke (bezeichnet als ,,att*)
entsteht das Hintergrundfeld B, , = 0,223 T. Die wahre Magnetisierung M, ist 1,21-10 A/m.
Die Eisenblocke weisen ein Seitenverhéltnis von L/D =0,63 auf, wobei der dquivalente
Durchmesser nach Gl. 2.I5]berechenbar ist. Die intrinsische Suszeptibilitit y, ergibt dann
6,8 und der Entmagnetisierungsfaktor Ny, ldsst sich durch lineare Interpolation der Werte
aus [63]] bestimmen und man erhilt N, = 0,4014. SchlieBlich betrigt die Suszeptibilitit
X = 1,823 und der Beitrag zur Magnetflussdichte in der Mitte der Magnetbohrung B, ,(z/r =
0) ergibt den Wert von 0,03 T.
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Tabelle 8.1 Geometrische Abmessungen eines Aubert-Magneten, der aus m =4 Magnetringe mit
jeweils n = 12 Magneten besteht. Die beiden konvergenten und divergenten Ringe beriihren sich jeweils
(y =0) und die relativen Abstinde zum Zentrum betragen s;/r =0,91 und s;/r, =0,64. n. a. bedeutet
nicht zutreffend.
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£E5 | % £ |28 | E5| & 2 53 g

B 2 » |2 | E35| 5 &) E &S
L a* C D BO Xt Nm(Xt) Bz.j

(z/r=0)
(mm] | [mm] | [mm] | [mm] | [T] [-] [-] [T]
mag n.a. 35 35 n.a. n.a. n.a. n.a. 0,17
2mag | n.a. 35 35 n.a. n.a. n.a. n.a. 0,09
att 35 35 70 559 | 0,223 | 6,8 | 0,4014 0,03
int 120 35 35 39,5 | 0,025 | 51,7 | 0,1008 0,02

Der aus Eisen bestehende Verbindungsstab (bezeichnet als ,,int*) besitzt ein Seitenverhélt-
nis von L/a* = 3,43. Die durch das externe Magnetfeld (B, o(x=r,,y=0,z=0)=0,025T)
induzierte wahre Magnetisierung betrigt M, = 1,02 10° A/m. Mit der wahren Suszeptibilitit
Xt =51,7 lasst sich der Entmagnetisierungsfaktor N,, durch lineare Ndherung der Werte aus
[63]] bestimmen, er ist Ny, =0,1008. Dann ergibt die Suszeptibilitit y = 8,32 und der Beitrag
zur Magnetflussdichte in der Magnetbohrungsmitte ist B, (z/r = 0)=0,02 T.

Abbildung [8.4] zeigt den Vergleich des Dipolansatz bzw. dessen heuristische Niherung
mit FEM-Ergebnissen. Aufgetragen ist die resultierende magnetische Flussdichte in der
Aubert-Magnetmitte als Funktion der relativen positiv axialen Koordinate. Das Diagramm
zeigt den Verlauf fiir die Anordnungen ohne zweite Ringstruktur, mit Eisenblocken, mit
Eisenstiben und mit einem zweiten Magnetring anstelle von Eisenblocken. Die relative
Differenz zwischen den Ergebnissen der Dipolannéherung und der FEM Simulation zeigt
Abb.[8:4D] Ein negativer Wert bedeutet, dass das DA Ergebnis kleiner als die FEM Losung
ist, wohingegen eine positive relative Differenz fiir das Gegenteil steht.
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Abb. 8.4 Magnetflussdichte B; entlang der Achse des Aubert-Magneten mit und ohne Eisenstibe
sowie mit einem zweiten Ring aus Blocken (Eisen oder Magnetwerkstoff) rings um den inneren
Magnetring. Vergleich zwischen FEM-Simulation (Symbole) und Dipolnidherung (Linien). Beide
Berechnungen beruhen auf den Abmessungen des gebauten Magneten (siche Tabelle@.
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Die Werte der relativen Differenz liegen meist unter 10 %, doch es ist deutlich erkennbar,
dass bei z/r=1,2 die Werte stark auf +56 % ansteigen bzw. auf -325 % absinken. Wie
erwartet, steigen die relativen Fehler bei Magnetfeldwerten um null sehr stark an und haben
daher keine Bedeutung in diesem Bereich. Der Aubert-Magnet mit Eisenstéiiben zeigt die
groBite Abweichung entlang der axialen Koordinate. Dies liegt sicherlich daran, dass der
mittlere Teil der Eisenstibe jeweils als ein Dipol betrachtet wird.

Die Giite der Heuristik kann dadurch verbessert werden, indem man die Stibe in mehrere
Einzeldipole unterteilt. AuSerdem vernachlissigt die Berechnung den Einfluss der direkt
verbundenen Eisenwiirfel auf die Eisenstdbe und umgekehrt. Fiir die Magnetauslegungsrech-
nung zum Einsatz in der Magnetseparation stimmen die Ergebnisse der FEM-Simulation mit
der analytischen Dipolannédherungslosung ausreichend gut tiberein. Der Einsatz der Eisen-
stibe erhoht die Magnetflussdichte und bietet daher einen signifikanten Vorteil gegentiber
der jochlosen Konfiguration.

Die Magnetflussdichte nimmt durch einen zweiten Magnetring um die inneren Magnetringe
herum weiter zu. Dies hat den Vorteil, dass die Trennkammer seitlich zuginglich ist, obgleich
dies die Kosten fiir den benotigten magnetischen Werkstoff verdoppelt. Die Anziehungskraft
zwischen den konvergenten und divergenten Ringen ist vermutlich sehr hoch. Daher benétigt
der Aubert-Magnet eine mechanische Konstruktion, die die einzelnen Magnete einfasst und
stark genug ist, um den Abstand zwischen den Ringen zuverlissig zu gewihrleisten.

8.3 Bau, Messung und Vergleich mit dem Elektromagneten

Der Aubert-Magnet ist fiir eine vorhandene magnetisch verstirkte Zentrifuge (MEC) [46]],
siche Abb. [8.8|ausgelegt. Der Bohrungsdurchmesser d; und die Trennléinge I, sollen daher
jeweils 120 mm betragen. Der Magnet muss innerhalb des Nutzvolumens eine magnetische
Flussdichte von mindestens 0,2 T aufweisen, damit die Separation gelingt.

8.3.1 Bau des Aubert-Magneten

Der Aubert-Magnet besteht aus vier Aluminiumscheiben von 10 mm Stédrke mit zwolf
rechteckigen Aussparungen zum Einsetzen der Magnete und Eisenstibe. Die Scheiben
haben sechs Bohrungen fiir Gewindestibe, die die Aubert-Ringe gestapelt zusammenhalten.
Die quaderformigen Magnete haben eine Seitenldnge von ¢* =35 mm und eine Hohe von
70 mm. Die Mittelpunkte der Magnete befinden sich auf einem Kreis mit einem Radius
von r = 85,4 mm. Die Verschiebung der Aubert-Ringe in positiver und negativer z-Richtung
betrigt s; =+77,5mm und y=0. Zur Anwendung kamen NdFeB-Magnete der Stirke
N48. Dies entspricht einem maximalen Energieprodukt (B X H)py.x von 48 MGOe und
einer Remanenz B; von etwa 1,4 T (Lieferantenangaben). Das Eisenjoch besteht aus ma-
gnetischem Edelstahl 1.4016 (X6Cr17) AISI 430. Die Mittelpunkte der Eisenstédbe liegen
auf einem Kreis mit dem Radius r, = 120,4 mm. Abbildung[8:3]zeigt den fertiggestellten
Aubert-Magneten.
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Abb. 8.5 Fertig montierter Aubert-Magnet mit
zwei Ringen, die n = 12 Magnete (35x35X70 mm)
aus NdFeB der Stirke N48 (B, = 1,4 T, abhéngig
vom Lieferanten) und zwolf Eisenstibe (1.4016
oder AISI 430) um die Magnetringe herum aufwei-
sen. Die Gesamthohe betrdgt 300 mm.

Zunichst steckt man die leeren Aluminiumscheiben mit Hilfe von Gewindestidben und
Abstandshiilsen aufeinander und setzt anschlieBend die Eisenbldcke ein. Um hohe Krifte zu
vermeiden und die Montage zu vereinfachen, werden erst sechs Magnetblocke in den oberen
und unteren Teil des Aluminiumrahmens eingefiigt. In diesem Schritt bleibt jeweils zwischen
zwei Magneten ein Platz frei. Beim Einsetzen der dazwischenliegenden Magnete muss
beachtet werden, dass hohe AbstoBungs- und Anziehungskrifte (ca. 50 N) auftreten. Zur
Platzierung der Zwischenmagnete mittels Handkraft ist daher ein Abstandhalter-Werkzeug
mit einer fiir die Magnete passenden Aussparung und ein Holzkolben notwendig. Wenn die
Magnete an Ort und Stelle sitzen, bleibt nur die Kraft in radialer Richtung {ibrig. Sie wird
durch den Aluminiumrahmen gehalten. Die obere und die untere Aluminiumscheibe dienen
daher hier lediglich zum Schutz und zur Anbringung von drei Tragdsen zur Montage des
Magneten.

8.3.2 Magnetfeldmessung des Aubert-Magneten

Das Magnetfeld ist mit einem Gauss-/Teslameter vom Typ FH 51 der Firma Magnet-Physik
Dr. Steingroever GmbH bestimmbar. Die Magnetflussdichtemessung findet entlang der
axialen Koordinate z bei x =0 mm und 10 mm vom Rand entfernt (x = 57,9 mm) statt. Das
Magnetfeld ist symmetrisch, so dass die Darstellung entlang der negativen Achsenkoordinate
(—z) entfillt.

Abbildung [8.6] zeigt die simulierte und die gemessene Magnetflussdichte B,. Die axiale
Komponente der Magnetflussdichte betrigt rund 0,23 T innerhalb der nutzbaren Linge
bis z =+ 60 mm; sie geht lediglich am Rand auf 0,2 T zuriick. Jenseits z =60 mm nimmt
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Abb. 8.6 Vergleich der gemessenen und der FEM-simulierten Magnetflussdichte B, im Zentrum

des zylindrischen Aubert-Magnetinnenvolumens x =0 mm und 10 mm vom inneren Hohlvolumenrand
entfernt x =57,9 mm.
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die Flussdichte schnell ab. Sie zeigt bei z=100mm den Wert von OT und dndert dort
ihre Richtung. Bei z =140 mm wird das Minimum von -0,15 T erreicht und anschlieSend
flacht die Flussdichte allmihlich bis auf O T ab; dieser Wert stellt sich bei etwa z =350 mm
ein. Wie erwartet ist die Magnetflussdichte in x- und y-Richtung (B, und B) entlang der
Mittelachse vernachlissigbar gering (nicht gezeigt).

Die Messung am Rand (x = 57,9 mm) ergibt, dass das longitudinale Feld bei z=0mm 0,2 T
betrdgt und an den Réndern des Magnetrings auf 0,4 T ansteigt. Dann sinkt es schnell auf 0 T
bei z =95 mm, dndert seine Richtung und erreicht -0,4 T bei z = 130 mm; bis z = 350 mm geht
es allmihlich auf O T zuriick. Die Messung zeigt, dass zwei Maxima B =0,4 T bei z =70 mm
und 120 mm auftreten. Deshalb muss der Magnet zum Riickspiilen der Partikel mindestens
um 600 mm angehoben werden, damit innerhalb der Trennkammer ein vernachlédssigbares
Feld (B, < 0,02 T, siche Abb. @]bei z =300 mm) herrscht.

Die Berechnung der relativen Differenz zwischen Messung und FEM Simulation bedarf einer
linearen Interpolation der FEM Werte an den Messpunkten. Die Ergebnisse sind in Abb. [8.6b]
gezeigt. Ein negativer Wert bedeutet, dass der Messwert unterhalb der FEM Losung liegt
und umgekehrt. Man erwartet, dass die relativen Fehler um Magnetfeldwerte von null
drastisch ansteigen. Dies liegt an dem sehr kleinen Nenner | B, gem| — 0, der den Bruch gegen
unendlich anwachsen lédsst. Daher haben die beiden Punkte, die jeweils bei z/r=1,17 einen
sehr niedrigen (-288 %) bzw. hohen (581 %) Wert aufweisen, keine Bedeutung. Allgemein
lasst sich jedoch sagen, dass die relative Differenz zwischen -10 % und 10 % liegt. Wenige
Punkte weichen davon ab, liegen dennoch zwischen -24 % und 20 %. Dies zeigt, dass
FEM-Lo6sung und Messungen recht gut tibereinstimmen.

8.3.3 Vergleich des Aubert-Magneten mit dem Elektromagneten

Der Aubert-Magnet und der Elektromagnet (AME 60 13 16 So-K) besitzen eine dhnliche
Nutzfliche und nutzbare Polhohe. Jedoch sind der duflere Durchmesser, die Gesamtabmes-
sungen und das Gewicht beider Magnete verschieden, sieche Tabelle[8.2] Der Aubert-Magnet
ist leicht und kompakt: Er wiegt 50kg; dies entspricht einem Fiinftel des Gewichts des
Elektromagneten. Seine Abmessungen sind geringer als die des Elektromagneten, welcher
zusitzlich noch einen schweren und gro3en Schaltkasten benotigt.

Die Magnetflussdichte im Zentrum des Aubert-Magneten betrdgt 0,23 T. Im Abstand von
+60 mm vom Zentrum ist sie nicht weniger als 0,2 T. Dies bedeutet, dass innerhalb des
gesamten Zentrifugenvolumen ein nahezu konstant hohes Magnetfeld herrscht. Der Magnet
eignet sich daher fiir den Separationsprozess. Auch wenn der Elektromagnet ein hoheres
Feld erzeugen kann, so ist doch die maximale Betriebsdauer bei 0,47 T, d. h. bei 100 A auf
nur 20 min begrenzt, da die entstehende Wirme nicht ausreichend gut abgefiihrt werden
kann. Die Einsatzzeit ist durch die Verringerung der Stromstérke verldngerbar, jedoch sinkt
dadurch das Magnetfeld. Bei einem Strom von 50 A betrédgt das Feld im Zentrum des
Magneten noch 0,25 T und der Benutzungszeitraum ist langer als 2,5 h.

Der Magnetflussdichteverlauf der beiden longitudinalen Magnete ist in Abb. darge-
stellt. Die Messwerte der axialen Komponente B, in der Magnetmitte sind als Funktion



8.3 Bau, Messung und Vergleich mit dem Elektromagneten 117

0,24 " — -4~ Elektromagnet |
| & Aubert-Magnet
0,1

kN

z

=}
JA

Magnetflussdichte B_ [T]
o
°

[s)
N

100 200 300
axiale Koordinate z [mm]

o

(a) Longitudinale Magnetflussdichte B, entlang der z-
Mittelachse (x =y =0mm).

0,4
Eo03 -#- Elektromagnet |
. < Aubert-Magnet
Q 0,2
2011 &\
% 0,0':j .
%-0,1
£.02 7
g 3] \/
cn'o'3 J
2-04 T T T T
0 100 200 300

axiale Koordinate z [mm]

(b) Magnetflussdichte entlang des Magnetinnenrandes
(Abstand 10 mm) in longitudinaler Richtung B,.

— 0’4.

E o3 - Iélektromaénet,
1 . [ — Aubert-Magnet|

ad

£ 0,2
o 0.27

2ot

2 .01

1] s ]

2 02

g -0,37

S -0,4 . r v v
= 0 100 200 300

axiale Koordinate z [mm]
(¢) Magnetflussdichte entlang des Magnetinnenrandes
(Abstand 10 mm) in radialer Richtung Byyg.

Abb. 8.7 Vergleich der Magnetflussdichte des Aubert-Magneten und des Elektromagneten entlang
der Mittelachse und am Rand des inneren Hohlvolumens.
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Tabelle 8.2 Vergleich des wassergekiihlten Elektromagneten und des Aubert-Magneten hinsichtlich
Dimension, Gewicht sowie maximal erreichbarem Feld im Zentrum.

Parameter Einheit Aubert- Elektro*-
Magnet magnet
Nutzfliche A, cm? 122 123
nutzbare PolhGhe [, cm 12 15
axiale Hohe h, cm 30 15
duBerer Durchmesser d cm 30 62
NdFeB Masse M kg 15 n. a.
Magnetgesamtgewicht Mo, kg 50 250
Schaltkastenabmale cm n. a. 50x75x180
Schaltkastengewicht kg n. a. 350
max. Flussdichte By T 0,23 0,47

n. a.: nicht anwendbar
* wassergekiihlter Typ: AME 60 13 16 So-K, vgl. Abschnitt[5.1.1]
** Die maximale Betriebszeit bei der angegebenen Magnetflussdichte B betrigt ca. 20 min.

der Axialkoordinate z in Abb. [8.7a]zu sehen. Die radiale und die tangentiale Magnetfeld-
komponente B,,q und B, sind vernachlidssigbar. Der Aubert-Magnet und der Elektromagnet
erreichen beide in der Magnetmitte 0,23 T. Die Magnetflussdichte des Elektromagneten
sinkt von dort aus ab und erreicht bei z =150 mm den Wert O T. Im Gegensatz zum Aubert-
Magneten zeigt der Elektromagnet kein Plateau der Magnetflussdichte im mittleren Bereich
(-60mm > z > 60 mm).

Eine zweite Messreihe bestimmt die magnetische Flussdichte, die 10 mm vom Magnetinnen-
rand eines jeden Magneten entfernt und entlang der z-Achse vorliegt. Der x-Wert ist 51,5 mm
beim Elektromagneten bzw. 57,9 mm im Fall des Aubert-Magneten. Die Ergebnisse sind in

Abb. dargestellt.

Die axiale Magnetflussdichte B, bei z =0 mm und am Rand, d. h. bei x=51,5 bzw. 57,9 mm
unterscheidet sich von den Werten im Zentrum der Magnete. So ist die Magnetflussdichte
des Elektromagneten auf 0,3 T erhoht, betrachtet man den Aubert-Magneten betrégt sie
hingegen lediglich 0,2 T. Die tangentiale Komponente der Magnetflussdichte B, ist vernach-
lassigbar gering, wihrend die radiale Komponente B, am Rand der Magnete eine Funktion
der axialen Koordinate z ist. Bei z=0mm ist B,y kleiner als 0,01 T. Sie steigt von dort
aus bis z=40mm auf 0,09 T (Aubert-Magnet) bzw. 0,21 T (Elektromagnet) an und sinkt
anschlieBend wieder ab. Wie auch in Abb. 8.3b] gezeigt, sind auf Hohe der Magnetringe
die Feldlinien am Rand radial orientiert. Dies spiegelt sich in den Magnetfeldmessungen
wieder. Sie zeigen, dass bei z="70 mm B,,q auf 0,3 T ansteigt. Die magnetische Flussdichte
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B.,q sinkt von der Unterseite bis zur Oberseite der Magnetringe leicht ab, auBerhalb des
Magneten ist ein starker Abfall messbar.

Abbildung [87b] zeigt, dass innerhalb des Nutzvolumens der beiden Magnete (-60 mm <
z <60 mm) der Aubert-Magnet ein homogeneres Magnetfeld mit weniger Radialanteilen als
der Elektromagnet besitzt. Dies wirkt sich positiv auf die Abtrenneffizienz der HGMS mit
vorgegebener longitudinaler Draht-Stroémung-Feld Orientierung aus. Dennoch ist die axiale,
magnetische Flussdichte am Rand des Aubert-Magneten etwas geringer als beim Elektro-
magneten. Folglich ist anzunehmen, dass diese zwei Effekte sich gegenseitig aufwiegen und
die Abtrenneffizienz gleich ist. Die nachfolgenden Experimente mit der Magnetzentrifuge
bestitigen dies.

Der folgende Abschnitt stellt zwei Versuchsreihen mit der Magnetzentrifuge vor, die jeweils
entweder den Aubert-Magneten oder den Elektromagneten verwenden. Die Versuchsanord-
nung der Magnetzentrifuge mit dem Aubert-Magneten in Riickspiilposition ist in Abb.[8:83]
dargestellt. Die Magnetflussdichte im Zentrum der beiden Magnete betrégt 0,23 T und der
Verlauf entlang der Achse im Zentrum und am Rand kann Abb. 8.7 entnommen werden.

IE gereinigtes Fluid

(a) Labormagnetzentrifuge mit Aubert-Magnet, der (b) Prinzip der Magnetzentrifuge.
sich in der Riickspiilposition befindet. In dieser Po-

sition ist das Magnetfeld innerhalb der Zentrifuge

vernachléssigbar.

Abb. 8.8 Aufbau und Prinzip der Magnetzentrifuge.
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Das Prinzip der Magnetzentrifuge ist in Abb. [8-8b|dargestellt. Die in einem Riihrbehélter
vorgelegte Feedsuspension wird oben in die Zentrifuge hinbefordert, die Partikel lagern sich
an einer sternférmigen ferromagnetischen Matrix ab, von wo sie durch Zentrifugalkréfte an
den Zentrifugenrand transportiert werden. Die gereinigte Fliissigkeit verldsst die Abtrenn-
kammer durch den Zentrifugenboden. Das Volumen des Abtrennapparats betrégt 11 und der
Volumenstrom variiert zwischen 16 und 140 1/h. Die verwendeten Partikel sind ferromagne-
tische Silicamikropartikel, die eine Sittigungsmagnetisierung von 55 A m?/kg besitzen. Sie
sind in vollentsalztem Wasser suspendiert und die Unfiltratkonzentration betrigt 2 g/l. Die
Konzentrationsbestimmung erfolgt gravimetrisch, wie im Abschnitt[3-1.1] beschrieben.
Abbildung@ zeigt, dass die Abtrenneffizienz E mit der Verweilzeit T erwartungsgemaf zu-
nimmt. Die Verweilzeit ist das Verhéltnis von Abtrennkammervolumen V zu Volumenstrom
V.

1,00

=
W ]
N 0,95
c -

7

o o
% 0,90 ] %
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< 0,75 T r I r tromagneten oder Aubert-Magneten —mit
1 2 3 identischer Magnetflussdichte im Zentrum

Verweilzeit T [min] B,(x=0,y=0,z=0)=0,23T.

Es ist ein geringer Unterschied zwischen beiden Magneten zu erkennen, der auf die Mess-
unsicherheit bei der gravimetrischen Konzentrationsbestimmung von Unfiltrat und Filtrat
zuriickzufiihren ist. Demnach zeigen beide Abtrennkurven eine gute Ubereinstimmung. Die
Daten ergeben, dass der Aubert-Magnet sich zur Magnetseparation eignet und den teuren
Elektromagneten ersetzen kann.

8.4 Zusammenfassung

Die Aubert-Konfiguration weist, wie der Mandhala-Magnet, einige sehr giinstige Merkmale
fur den Einsatz magnetischer Separationsanlagen in grotechnischem MaBstab auf. Der
Magnet braucht keine Stromversorgung. Er ist leicht, kompakt und seine Magnetflussdichte
reicht zur magnetischen Trennung aus. Auflerdem bietet sich das Konzept fiir einen Batch-
prozess an, bei dem eine horizontal oder vertikal bewegliche Separationszelle vorhanden
ist, ebenso wie fiir einen kontinuierlichen Prozess mit Hilfe einer magnetisch verstirkten
Zentrifuge mit seitlichem Partikelaustrag.
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9 Untersuchung des Betriebsverhaltens im
PilotmaBstab

Das vorliegende Kapitel zeigt Betriebsversuche mit dem HGMS Filter im PilotmaBstab. Er
ist fiir den Einsatz zur Aufreinigung von Sojamolke-Protein (BBI: Bowman-Birk Inhibitor)
mit Hilfe funktionalisierter magnetischer Partikeln konzipiert. Im Prozess findet wiederholt
die magnetische Trennung und Resuspendierung der Partikel in verschiedenen Fliissigkeiten
statt. Das erste Bewertungskriterium fiir die Eignung der neuen Separationszelle ist die
Trennleistung, das zweite das Waschverhalten. Die Beurteilung findet an einem Modell
aus Wasser und Magnetteilchen statt. Die Charakterisierung der Proteinaufreinigung aus
Sojamolke erfolgt im Hinblick auf den Protein- und den Saccharosegehalt der Prozesszu-
und -abfliisse.

9.1 Pilotanlage

Die Anstromfliache der Pilotanlage ist gegeniiber der Labor-HGMS um den Faktor 8 (Labor-
HGMS Innendurchmesser 3,5 cm, Pilot-HGMS Innendurchmesser 10 cm) vergrofiert und
der in Kapitel [/| beschriebene Mandhala-Magnet stand zur Verfiigung. Ziel ist es, die
Filterzelle hinsichtlich der Riickspiilbarkeit zu optimieren. Die Filterzelle ist daher mit zwei
drehbaren Drahtmatrizen, zwei Rithrern mit im 45 ° Winkel angestellten Blittern und einer
Anordnung von Spriihdiisen unterhalb der Oberkante der Filterzelle ausgestattet.

Die in Abb.[9.T|dargestellte Filterzelle besitzt einen Innendurchmesser von 100 mm und eine
Hohe von 160 mm. Die Zelle besteht aus Glas, um den Waschprozess beobachten zu konnen.
Eine Diise (Abb. [TI_'EL 2), die als horizontale Kapillare mit drei flachen Strahleinsitzen
ausgefiihrt ist, befindet sich an der Filterzellenoberseite; sie spritzt die Waschfliissigkeit ein.
Die beiden seitlichen Einsitze weisen einen Sprithwinkel von 30 ° mit einem Volumenstrom
von 11/min bei 2 bar Fliissigkeitsdruck auf (Flachstrahleinsatz von Lechler GmbH, AV
634.402 17). Der mittlere Einsatz der Kapillare hat einen Sprithwinkel von 120 ° und einen
Volumenstrom von 0,63 1/min bei 2 bar Fliissigkeitsdruck (Flachstrahleinsatz AV 634.367
17).

Die Matrizen (Abb. 3a und 3b) sind 50 mm hoch und kénnen von einem Motor gedreht
werden (Abb. [0.Ta] 1). Sie bestehen aus magnetisierbarem Edelstahl (X6 Cr 17, 1.4016;
AISI430) in Form sternférmig angeordneter Drahtgitter. Das grobe Gitternetz (Abb.[9.1b]
3a) besitzt den Drahtdurchmesser 0,4 mm und die Maschenweite 1 mm. Die feine Matrix
(Abb. P.TB] 3b) besteht aus Maschendraht mit dem Drahtdurchmesser 0,25 mm und der
Maschenweite 0,375 mm. Die Ablosung der Partikel wird durch zwei Riihrerelemente
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(Abb. 016} 4) mit jeweils vier geneigten Riihrblittern unterstiitzt. Sie drehen sich unab-
hingig von den Matrizen und sind gegeniiber der Riithrerachse um 45 © nach links (Ansicht
wie in Abb. abgewinkelt. Die Riihrerform gilt als Mischstromungsturbine, da sie
Geschwindigkeitskomponenten in axialer ebenso wie in radialer Richtung aufweist [64].

Rickspilung g

Abtrennung

(a) Geoffneter Mandhala-Magnet mit ange- (b) Innenansicht der Filterzelle
hobener Filterzelle

Abb. 9.1 Dipolarer, transversaler Mandhala-Magnet und innenliegende Trennzelle, die mit Rithrmo-
toren (1) oben und unten ausgestattet ist. Die Motoren drehen die beiden sternféormigen Matrixelemente
(3a, 3b) und die Riihrerelemente (4) mit vier geneigten Riihrblittern unabhingig voneinander. Die
Waschfliissigkeitszugabe erfolgt impulsweise durch eine Diise (2). Sie besteht aus drei Flachstrahlein-
sitzen, die in eine horizontale Kapillare eingesetzt sind.

Eine pneumatische Hebevorrichtung bewegt die Filterzelle in senkrechter Richtung in
das Magnetfeld hinein und aus diesem heraus. Selbstverstiandlich befindet sich wéihrend
des Filtrationsvorgangs die Zelle innerhalb des Hohlraums des Mandhala-Magneten. Zum
Waschen wird sie aus dem Magnetfeld entfernt. Obwohl die wirksamen Krifte so niedrig
sind, dass sich der Magnet einfach von Hand teilen, 6ffnen und wieder schlieflen lésst, ist
zur leichteren Handhabung ein Druckkolben fiir die Trennung der beiden Hélften eingebaut.

Versuchsaufbau und -durchfiihrung

Der Versuchsaufbau in Abb. [0.2]besteht aus einem geriihrten Vorlagebehilter (Abb.[0.2} 1),
einer peristaltischen Pumpe (Abb.[9.2] 2), dem entwickelten HGMS-Gerit im Mandhala-
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Magneten (Abb. @ 3) und einem Sammelbehdlter fiir das Filtrat (Abb. @ 4). Das
Unfiltrat tritt unten in die Trennzelle ein und oben als Filtrat aus. Die Filterzelle sammelt
Partikel, bis die Matrix gesittigt ist. Nach dem Trennvorgang entfernt man die Filterzelle
aus dem Magneten und wischt die Partikel aus. Ein Druckbehilter (Abb. 0.2} 5) enthilt die
Waschfliissigkeit. Ein 2/2-Wege-Magnetventil (Biirkert GmbH, Typ 0330 mit Zeitsteuerung
1078) lasst die Stromung mit einer einstellbaren Folgefrequenz ( PRF, englisch fiir pulse
repition frequency) und Ventiloffnungszeit 7, pulsieren. Die Impulsfolgefrequenz ist der
Kehrwert der Zeit zwischen den Impulsen 7'.

Abb. 9.2 Versuchsanordnung mit geriihrtem
Vorlagebehilter (1), peristaltischer Pumpe (2),
dem entwickelten HGMS-Gerit im Mandhala-
Magneten (3) und einem Sammelbehdlter fiir das
Filtrat (4). Die Riickspiilung erfolgt im Impuls-
betrieb mit einem Druckbehilter (5) und einem
programmierbaren 2/2-Wege-Ventil (6).

9.2 Partikelverlust

Eine moglichst hohe Abtrenneffizienz der Magnettragerpartikel im HGMS Apparat verhin-
dert Partikelverlust und senkt dadurch Material- und Prozesskosten. Diese Kosten treten
durch die Zugabe frische Partikel in den Eduktstrom sowie die zusitzlich notwendige
Reinigung des Produktstroms auf. Der Partikelverlust ist daher ein wichtiges Kriterium,
welches zeigt, ob der Abtrennapparat gemeinsam mit den Partikeln sowohl technisch als
auch wirtschaftlich erfolgreich einsetzbar sind. Um die maximale Produktivitit erreichen
zu konnen, ist es wichtig, die hochste Zuflussgeschwindigkeit bei wirtschaftlich noch zu
rechtfertigendem Partikelverlust zu bestimmen.

9.2.1 Durchfiihrung

Die Versuche finden bei Volumenstromen von 20, 50, 70, 100, 150 und 200 1/h statt; das
entspricht Zuflussgeschwindigkeiten von 0,71 bis 7,07 mmy/s. Die unfunktionalisierten Mag-
Prep®-Silica-Partikel suspendiert man in vollentsalztem Wasser, das durch die Zugabe von
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0,05 M NaH, PO, und/oder 0,05 M NaH,PO, einen pH-Wert von 7 aufweist. Vor der Ein-
stellung der endgiiltigen Konzentration desagglomeriert ein Rotor-Stator-Dispersionsgerit
T25 Ultra-Turrax® die Partikel in der Suspension 15 Minuten lang bei 8000 U/min. Die
endgiiltige Zulaufsuspension (Gesamtvolumen 101) weist eine Konzentration von 18 g/l auf
und liegt in einem geriihrten Behilter vor (Abb.[0.2] 1).

Die Analyse des Einsatzguts und des Filtrats erfolgt in gleichen Zeitabstinden. Der relative
Partikelverlust c¢/c setzt die Massenkonzentration des Filtrats ¢; in Beziehung zur Einsatz-
gutkonzentration cy. Zur Feststoffgehaltsbestimmung der hochkonzentrierten Einsatz- und
Filtratsuspensionen eignet sich die gravimetrische Methode (Abschnitt[3:1.1).

Die Konzentration der verdiinnten Filtratproben lésst sich offline mit Hilfe eines 90°-
Streulicht-Absorptions-Triibungsmessers (Hach 2100P) bestimmen. Die Methode ist in
Abschnitt [3.T.2] genauer erléutert.

9.2.2 Ergebnisse

Abbildung [09.3] zeigt den relativen Partikelverlust ¢;/c, in Abhingigkeit von dem ange-
fallenen Filtratvolumen V¢ bei sechs verschiedenen Volumenstromen oder Stromungsge-
schwindigkeiten. Wie erwartet, steigt der Partikelverlust mit zunehmendem Volumenstrom
an.

0.1 3 34200 I/h, 7,07 mm/s
< 150 I/h, 5,31 mm/s
3| <> 100 I/h, 3,54 mm/s
T 0,01 L o X 70 h, 2,48 mm/s
e -O-50 I/h, 1,77 mm/s
> O 1 -m201h,0,71 mmis
B ] / 1
B N v O
g 1E-3 E A\&,/_ﬁ. — i—s
§ \8’ /9—’07é< y— ]
h =
JEE=EESe
1E-4
0 2 4 6 8 10

angefallenes Filtratvolumen V., [I]

Abb. 9.3  Der Partikelverlust der MagPrep®-Silica steigt mit wachsendem Volumenstrom bzw. zuneh-
mender Stromungsgeschwindigkeit an (Angaben siehe Legende). Die Eingangskonzentration betrigt
ca. 18 g/l.

Im Durchflussleistungsbereich zwischen 20 1/h und 150 1/h betrégt der Partikelverlust we-
niger als 0,01: dies entspricht einer Trennleistung von iiber 99 %. Bei 200 1/h steigt der
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Partikelverlust auf 0,02, und die Trennung geht auf 98 % zuriick. Die Kurve zeigt, dass
keine drastische Zunahme des Partikelverlustes (Durchbruch) eintritt. Die Filterkapazitét
betriigt also mindestens 160 g MagPrep®-Silica. Beim Einsatz im Produktionsprozess sollte
ein online-Uberwachungssystem, z. B. Trilbungsmessung siche Kapitel am Ausgang
der Filterkammer vorgesehen werden, um Partikelverluste zu vermeiden und um feststellen
zu konnen, wann die Riickspiilung notwendig ist.

9.2.3 Fazit

Die Versuche zeigen, dass die verwendeten MagPrep®-Silica Partikel im Pilot-HGMS sehr
gut abtrennbar sind. Das Magnetfeld des Mandhala-Magneten ist mehr als ausreichend und
der Aufbau eignet sich daher fiir den Einsatz zur Proteinabtrennung im Pilotmafstab.

9.3 Das Riickspiilverhalten

Das Riickspiilverhalten der entwickelten HGMS-Zelle mit Mandhala-Magneten ist das
zweite Kriterium zur Leistungsbeurteilung. Um Prozesszeit und -kosten einzusparen, lautet
die Zielsetzung, die erforderliche Sauberkeit der Trennzelle mit moglichst wenig Waschfliis-
sigkeit zu erreichen.

Im Pilotfilter sind Riihrer und drehbare Separationsmatrizen vorgesehen. Sie konnen sich
entweder jeweils einzeln oder gemeinsam im Uhrzeigersinn oder entgegen des Uhrzei-
gersinns drehen. Durch die Variation der Drehzahl und -richtung der Drahtmatrizen und
Riihrer ist der Einfluss auf den Partikelriickstand in der Trennkammer analysierbar. So ist es
moglich, die bestmdgliche Einstellung zu identifizieren.

Die Beobachtung des Stromungsbildes in der Filterkammer zielt darauf ab, die Auswirkun-
gen der verschiedenen Parameter genauer zu untersuchen. Die Analyse beriicksichtigt den
Drehsinn der Riihrer und der Matrizen.

9.3.1 Durchfiihrung

Die Filterbeladung erfolgt bei 100 I/h mit derselben Suspension, wie sie fiir die Trennleis-
tungsversuche zur Anwendung kam. Die abgetrennte Partikelmasse m., berechnet sich aus
der Partikelkonzentration des Filtrats und der des Unfiltrats sowie der Filtratmasse. Vor
dem Waschen ldsst man die verbliebene Fliissigkeit durch den Boden der HGMS-Zelle
ablaufen. Wihrenddessen verbleibt der Filter zur Vermeidung von Partikelverlust innerhalb
des Magnetfeldes. AnschlieBend erfolgt der chargenweise Waschvorgang, wobei man zuvor
die HGMS-Zelle aus dem Mandhala-Magneten herausfihrt, wie Abb. [9.4] zeigt.

Die Zufuhr der unter Druck stehenden Waschfliissigkeit (Wasser bei 2 bar, pH 7) erfolgt
pulsweise an der Oberseite der HGMS-Zelle durch die Diise (siche Abb.[0.1). Die Pulse
werden durch das Ventil, das sich unterhalb des Waschmittelbehilters befindet, mit einer
festgelegten Offnungszeit ¢, = 0,35 s und SchlieBzeit T = 0,1 s (Impulsfolgefrequenz PFR
2,2 Hz) erzeugt. Gleichzeitig drehen sich die Matrix bzw. die Rithrer im oder entgegen des
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Uhrzeigersinns. Das Ablassventil am Filterboden bleibt geschlossen, bis die HGMS-Zelle
mit dem Volumen V., gefiillt ist. Dann stoppt der Zufluss, wéihrend die Matrizen und
Riihrer noch zwei Minuten lang weiter rotieren. AnschlieBend flief3t die Suspension durch
den Filterboden mit dem maximalen Volumenstrom von 200 1/h in einen Probenbehilter
ab. Die Wiederholung dieses Waschschritts (i = 1, 2, ..., j) dient der Reduzierung der
verbleibenden Verunreinigung im Filter. Die verunreinigten Waschfliissigkeitscontainer
beinhalten die Fliissigkeitsmasse mgyp ws,; und die Partikelkonzentration c.g;.

2l HGMS Zelle: Viel, Msep

NEEEE

Mandhala msusp,ws,1 msusp,ws,Z msusp,ws,j
Magnet Cus,1 Cws.2 Cuws,j

Wasch-
flussigkeit

Abb. 9.4 Chargenweiser Waschvorgang. Die HGMS-Zelle ist dazu aus dem Mandhala-Magneten her-
ausgefahren. Angabe des Zellenvolumens Ve und der abgetrennten Partikelmasse msep. Die einzelnen
verunreinigten Waschfliissigkeiten besitzen die Fliissigkeitsmasse mgsysp,ws,i und die Partikelkonzentrati-
oncys; miti = 1,2, ..., j.

9.3.2 Versuchsergebnisse

Die Untersuchungsergebnisse zum Waschverhalten in Abhéngigkeit von der Drehzahl bei
alleiniger Verwendung der Matrizen oder der Riihrer ist in Abb. [0.3] dargestellt. Beim
gleichzeitigen Betrieb beider Elemente ergeben sich die Waschkurven, die in Abb. [0.6]
gezeigt sind.

Das Diagramm in Abb.[9.5]zeigt die Waschkurven der Versuche mit zwei verschiedenen
Drehzahlen der Matrix (100 U/min und 336 U/min) und bei hochster moglicher Riihrerge-
schwindigkeit (171 U/min). Betrachtet man die Filterzelle von oben, so ist der Drehsinn
durch das Zeichen + fiir Drehung im Uhrzeigersinn und das Zeichen — fiir die Drehung
entgegen des Uhrzeigersinns festgelegt.

Die Versuchsergebnisse beim alleinigen Betrieb der Riihrer (sowohl im Uhrzeigersinn als
auch entgegengesetzt zu diesem) zeigen, dass der relative Riickstand nicht unter 0,4 liegt.
Dies ist ein unbefriedigendes Ergebnis. Jedoch sind die Ergebnisse bei alleinigem Betrieb
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der Matrix vielversprechend. So ist es moglich, den relativen Riickstand auf unter 0,7 zu
reduzieren.

Es geht aus der Abbildung hervor, dass sich die Drehrichtung und -geschwindigkeit der
Matrix auf den relativen Riickstand auswirkt. Der relative Riickstand verringert sich mit
steigender Drehzahl. Die Drehung im Uhrzeigersinn erweist sich gegeniiber der entgegenge-
setzten Drehrichtung als iiberlegen. Diese ersten beiden Versuche zeigen, dass der Einfluss
des Drehsinns mit wachsender Drehzahl der Matrizen abnimmt.
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Abb. 9.5 Waschverhalten in Abhéngigkeit von Drehzahl und Drehsinn der Matrizen (M) oder Riihrer
(I). Der Drehsinn ist durch die Vorzeichen + fiir Uhrzeigersinn und — fiir Gegenuhrzeigersinn festgelegt.
Die idealen Verdringungs- und Verdiinnungsmodellkurven dienen als Vergleich.

Der Vergleich der Waschdiagramme in Abb.[9-5und Abb. [9.6]zeigt, dass ein verbessertes
Waschergebnis durch gleichzeitige Drehung von Matrizen und Rithrern erreichbar ist. Die
Drehung der Riihrer im Uhrzeigersinn (I+) ist ungiinstiger als die entgegen des Uhrzei-
gersinns (I-). Der Drehsinn der Matrizen hat hingegen keinen eindeutigen Einfluss auf die
Waschkurve. Die gleichzeitige Drehung von Riihrern und Matrizen erzeugt einen Gleich-
strom oder einen Gegenstrom. Ein Gleichstrom tritt dann auf, wenn sich beide Elemente in
derselben Richtung drehen, entgegengesetzte Drehrichtungen fiihren hingegen zu einem
Gegenstrom.

Abbildung [0.6] zeigt, dass man mit negativer Drehrichtung der Riihrer (I-) ein besseres
Ergebnis erzielt als mit positivem Drehsinn (I+). Gleichzeitig ist feststellbar, dass der
Gegenstrom gegeniiber dem Gleichstrom iiberlegen ist.

Bei einem Vergleich der experimentell bestimmten Waschkurven in Abb. [9.3]und Abb.[9.]
mit den theoretischen Modellen sind zwei Effekte erkennbar. Einige Waschkurven lie-
gen iiber der idealen Verdiinnungs- und Verdringungskurve, woraus hervorgeht, dass es
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in der Filterzelle Stagnationszonen mit geringer Turbulenz gibt und das Waschergebnis
ungeniigend ist.

Andere Waschergebnisse gleichen der idealen Verdringungskurve in dem ersten Teil (W < 1)
und im zweiten Bereich (1 < W < 3). Dies ist ein gutes Waschverhalten. Wenn die
Steigung der Kurve im zweiten Bereich (1 < W < 3) noch steiler verlduft als die der
idealen Verdiinnungskurve einer einzelnen Zelle des Mischzellenmodells (N = 1), ist dies
eine weitere Verbesserung der Waschung. Es lésst sich daraus schlieen, dass vermehrt
Turbulenzen auftreten. Die Anpassung der experimentellen Daten an das theoretische
Mischzellenmodell erfolgt durch Erhohung der Mischzellenanzahl N.

Mit zunehmendem Waschverhiltnis (W > 3) geht die Partikelablagerung an der Wand und
den Trennmatrizen zuriick. Das bedeutet, es liegt Diffusionslimitierung vor, wodurch die
Steigung der Waschkurve immer weiter abnimmt.
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Abb. 9.6 Waschverhalten in Abhingigkeit von Drehzahl und Drehsinn der Matrizen (M) und Riihrer
(I). Der Drehsinn ist durch die Vorzeichen + fiir Uhrzeigersinn und — fiir Gegenuhrzeigersinn festgelegt.
Die idealen Verdringungs- und Verdiinnungsmodellkurven dienen als Vergleich.

Die Waschergebisse zeigen den Einfluss der Drehrichtung und Drehzahl von Riihrer und
Matrizen. Aus ihrem Vergleich mit den theoretischen Modellen geht hervor, dass das
AusmaB der erhohten Turbulenz fiir die Qualitit des Waschergebnisses verantwortlich ist.
Die nachstehende Analyse dient der genaueren Erkldrung der Stromungsverteilung und des
-verhaltens.
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9.3.3 Stromungsanalyse und Diskussion

Die Filterzelle vertiigt tiber eine Glaswand, so dass das Stromungsbild von den im Wasser
suspendierten Glaspartikeln sichtbar ist. Der nachfolgende Abschnitt enthélt eine schemati-
sche Bechreibung der beobachteten Stromungsverhiltnisse.

Nichtsimultaner Betrieb der Riihrer und Matrizen

Abbildung[9.7] zeigt die optischen Beobachtungen der Stromung bei alleinig betriebenen
Riihrern oder Matrizen. Der Hauptunterschied liegt darin, dass die Stromung entweder axial
nach oben oder nach unten gerichtet ist.

Wie aus der schematischen Darstellung hervorgeht, erzeugt die Riithrerdrehung entgegen
des Uhrzeigersinns (I-) in Abb. (links) eine axiale Aufwirtsstromung, wihrend die
Riihrerdrehung im Uhrzeigersinn (I+) in Abb.[0.7b|(links) zu einer axialen Abwiirtsstromung
fithrt. Die Anwesenheit der Matrixelemente ergibt eine tangentiale Strémung, die hier durch
Pfeile aus der bzw. in die Zeichnungsebene mit © bzw. ® gekennzeichnet ist.

Betreibt man ausschlieBlich die Matrix, so erzeugt sie zunichst eine tangentiale Stromung.
Die Fliissigkeit rotiert und bildet eine Trombe, wenn die Drehzahl der Matrizen hoch genug
ist. Die stillstehenden Riihrer wirken als Stromungsstorer. Die Drehung der Matrizen im
Uhrzeigersinn (M+), siche Abb. [0.7a] (rechts), bewirkt, dass die Hauptstromung iiber die
Riihrer verlduft und dann nach unten abfillt und so hinter den Schaufeln Wirbel erzeugt.
Folglich ist die axiale Stromung nach oben gerichtet. Eine Drehung in entgegengesetzter
Richtung (Drehung der Matrizen entgegen des Uhrzeigersinns (M-), siche Abb.[9.7D](rechts))
fiihrt dazu, dass die Hauptstromung unterhalb der angestellten Schaufeln verlduft. Eine
turbulente Riickstromung entwickelt sich hinter den Rithrschaufeln; aus dem Stromungsbild
geht hervor, dass sich hier eine axiale Abwirtsstromung ausbildet.

Die fiir den Prozess geeignete axiale Stromungsrichtung héngt vom Dichteunterschied
zwischen Partikel und Fliissigkeit ab: Eine axiale Aufwirtsstromung (I- oder M+, siche
Abb. fordert die Verteilung der schwebenden Partikel, wihrend eine axiale Abwirts-
stromung (I+ oder M-, siche Abb. besonders die Resuspendierung der sich absetzenden
Partikel fordert [[64].
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(a) Axiale Aufwirtsstromung: Drehung des Riihrers entgegen des Uhrzeigersinns (I-) oder Drehung der Matrix
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(b) Axiale Abwirtsstromung: Drehung des Riihrers im Uhrzeigersinn (I+) oder Drehung der Matrix entgegen des

Uhrzeigersinns (M-).

Abb. 9.7 Stromungsbilder bei Betrieb der Riihrer oder der Matrizen. Die Drehrichtung beeinflusst die
axiale Stromungsrichtung. Die stillstehenden Riihrer dienen als Stromungsstorer. Die Pfeilrichtung in
die Zeichnungsebene hinein ist mit ® gekennzeichnet, die entgegengesetzte Richtung zeigt das Symbol

® an.
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Simultaner Betrieb von Riihrer und Matrizen

Der gleichzeitige Betrieb von Matrix und Riihrer lésst sich in Gleichstrom- (siehe Abb.[9.8a)
und Gegenstrombetrieb (siche Abb.[9.8b) unterteilen. Die nachfolgenden Abschnitte stellen
beide Betriebsweisen einander gegeniiber.

Wie in Abb. [0.8a]dargestellt, bewirkt die Gleichstromdrehung von Matrix und Riihrer den
Riickgang der axialen Zirkulation, d. h. die Fliissigkeit bewegt sich hauptsichlich radial
und tangential. Die Relativgeschwindigkeit zwischen den Drehelementen ist verantwortlich
fiir die Reduzierung der axialen Zirkulation. Bei etwa gleicher Drehzahl wirken die ange-
stellten Rithrschaufeln nicht als Stromungsstorer, sondern beschleunigen die Drehung der
Fliissigkeitstrombe. Das Stromungsbild zeigt weniger Wirbel; folglich sind die Scherkrifte
niedrig und die Waschergebnisse schlecht.

Bei Gegenstromdrehung von Riihrer und Matrizen, siche Abb. tritt der Stromungs-
storeffekt der Riihrer im Vergleich zur alleinigen Drehung der Matrix verstdrkt auf. Die
erhohte Turbulenz fiihrt zu Scherkriften, die die Ablosung der Partikel von den Matrizen
fordert, so dass der Waschvorgang erfolgreicher ablduft. In beiden Fillen gilt, dass die
Drehrichtung der angestellten Riihrschaufeln die axiale Stromungsrichtung bestimmt: Eine
axiale Aufwirtsstromung entsteht, wenn die Riihrer sich gegen den Uhrzeigersinn drehen,
wihrend sich eine axiale Abwirtsstromung bei Rithrerdrehung im Uhrzeigersinn ausbildet.
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(a) Gleichstromdrehung bewirkt, dass sich die axiale Aufwirtsstromung mit den Effekten einer axialen Ab-
wirtsstromung tiberlagert. Axiale Aufwirtsstromung wird links durch die Matrixdrehung (M-) und rechts durch
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Impellerdrehrichtung (I-) eine axiale Abwirtsstromung.
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(b) Durch Gegenstromdrehung wird entweder die axiale Aufwirtsstromung (M+/1-) oder die axiale Abwirtsstro-
mung (M-/I+) verstirkt.

Abb. 9.8 Stromungsbilder bei gleichzeitigem Betrieb von Matrix und Riihrern.
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9.3.4 Fazit

Die Strdmungsbeobachtungen in Abb.[9.7|und Abb. 0.8 entsprechen den Versuchsergeb-
nissen in Abb. [0.5]und Abb. [0.6] Die Analyse zeigt, dass bei Gegenstromdrehung mehr
Turbulenzen entstehen als bei Gleichstromdrehung, sodass damit die besten Waschergeb-
nisse erreichbar sind. Die vorliegende axiale Stromungsrichtung ist in der Abb. [9.5]und
der Abb.[0.6|durch die Richtung der Dreieckssymbole dargestellt. Die nach unten gerich-
teten Symbole stehen fiir axiale Abwiértsstromung, wihrend die nach oben gerichteten
Dreieckszeichen eine axiale Aufwirtsstromung symbolisieren. In der vorliegenden Arbeit
ist die Dichte der verwendeten Partikel hoher als die der Fliissigkeit. Wie bei sich ab-
setzenden Teilchen zu erwarten, ist die axiale Abwirtsstromung daher effizienter als die
Aufwirtsstromung.

9.4 Sojamolkenprotein-Aufreinigung

Die vorliegende Arbeit zeigt den Versuch, BBI aus Sojamolke mit Hilfe von wirtschaftlich
arbeitenden magnetischen Anionenaustauscherpartikeln aufzureinigen. Sie iiberpriift zu-
dem, ob es von Vorteil ist, eine zusétzliche Behandlung mit Waschpuffer vor der Elution
durchzufiihren, um dadurch Restzucker zu entfernen.

9.4.1 Durchfiihrung

Es stand OricaWatercare MIEX® DOC-Granulat in ausreichenden Mengen fiir groBtech-
nische Versuche zur Verfiigung. Die Orica-MIEX®-DOC-Partikel (m, = 110 g) werden in
einer wissrigen Fliissigkeit mit 20 % Ethanol aufbewahrt. SOLAE Dinemark hat gefrorene
natiirliche und vorbehandelte Sojamolke zur Verfiigung gestellt (Charge: 20121022-001EE).

Sojamolke-Vorbehandlung

Die Vorbehandlung dient der Entfernung stérender Komponenten aus der Sojamolke und soll
so die anschlieBende Aufreinigung erleichtern. Sie beinhaltet eine Wiarmebehandlung bei
80 °C und die Entfernung der Kationen-Proteinkomponenten mit 1 g/l LiChroprep®-Si60-
Granulat der Fa. Merck KGaA (Adsorptionszeit 15 min). Die Silicapartikel und Prezipitate
trennt man durch Dekanterzentrifugation ab. Zur weiteren Entfernung von Feinstoffen und
Mikroorganismen ist anschlieend ein Filtrierschritt (0,2 um) notwendig. Schlielich findet
die Konservierung der vorbehandelten Sojamolke mit Proclin® statt. Die Vorbehandlungs-
prozedur wird bei SOLAE in Didnemark durchgefiihrt.

Prozessbeschreibung

Das in den Versuchen angewandte Standardverfahren (standard operating procedure: SOP)
zeigt Abb.[0.9]
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Abb. 9.9 Schema des Standardversuchsverfahrens (SOP, engl. fiir standard operation procedure).

Man geht von Magnetpartikeln aus, die in der Lagerungsfliissigkeit vorliegen. Zunéchst miis-
sen mogliche Riickstinde von den Partikeloberflichen eluiert werden. Dann wischt man die
Magnetteilchen und iiberfiihrt sie in die Sojamolke. Dazu gehoren folgende Arbeitsschritte:

1) Uberfiihrung der Partikel in ca. 21 Eluierungspuffer (Fliissigkeitsmenge m, = 2 kg:
20mM Tris-HCl @ pH7 und 1 M NaCl),

2) Uberfiihrung der Partikel in ca. 21 Waschpuffer (mg = 2 kg: 20 mM Tris-HCl @ pH7)
und

3) Ubertragung in ca. 5,51 vorbehandelte Sojamolke (mo = 5,5kg: ¢o = 20 g/1). Der pH-
Wert ist mit Hilfe von 2 M HCI oder NaCl auf 7 eingestellt.
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Jede Uberfiihrung umfasst die Entfernung des Uberstands, die Entleerung der Trennzelle, die
erneute Suspendierung und die Einstellung des Gleichgewichts. Die Entfernung des Uber-
stands erfolgt mittels magnetischer Trennung. Der Volumenstrom durch die Magnetfilterzelle
betrigt 50 I/h, was 1,77 mm/s ungestorter Durchflussgeschwindigkeit entspricht. Die erneute
Suspendierung entweder mit der Waschlosung, dem Eluierungspuffer oder mit Sojamolke
erfolgt im Waschschritt. Hierzu laufen Matrix und Riihrer im Gegenstrom (M +180 Upm/
I: -171 Upm), was sich als besonders effizient erwiesen hat (siehe Abschnitt[9.3). Das Wasch-
verhiltnis liegt bei 1,7, wenn 21 Waschfliissigkeit oder Eluierungspuffer eingesetzt wird
bzw. bei 4,5, wenn 5,51 Sojamolke verwendet wird. Dann betrégt der relative Riickstand
weniger als 0,15 bzw. 0,03. Im Anschluss daran findet innerhalb von 10 min die Adsorption
bzw. Desorption der Molekiile an bzw. von der Partikeloberflidche statt. Die Einstellung des
Gleichgewichts ist aufgrund der pordsen Orica-MIEX®-DOC-Partikel diffusionslimitiert
und daher zeitaufwendig.

Das gebundene Zielprotein wird durch (Mehrfach-) Eluierung abgetrennt. Abb.[9.9zeigt,
dass eine (Mehrfach-) Behandlung mit Waschpuffer vorgeschaltet werden kann, um Riick-
stinde zu entfernen. Nach abgeschlossener Reinigung werden die Partikel in die Aufbewah-
rungsfliissigkeit iibertragen und bei 6 °C aufbewahrt.

Die Versuche zur Feststellung der Systemleistung in Abschnitt[9.2]und[9.3]beinhalten die
Messung und Auswertung der fettgedruckten Grofen im SOP in Abb.[9.9] Bei den Aufreini-
gungsexperimenten findet die Bestimmung des Gesamtproteins crp und des Zuckergehalts
cs statt. Durch die Auswertung der SDS-PAGE ist die Reinheit des Zielproteins P, der
Reinigungsfaktors PF und der Konzentrationsfaktor CF fiir das Zielprotein feststellbar. Die
Methoden zur Bestimmung dieser GréBen sind in Abschnitt[3.3]beschrieben.

9.4.2 Ergebnisse der Proteinaufreinigung und Diskussion

Der erste Versuch zur Aufreinigung umfasste lediglich Adsorption und Elution. Die nach-
folgenden Versuche tiberpriifen, ob zusitzliches Waschen der Partikel vor dem Eluieren
der Zielmolekiile vorteilhaft ist. Es wird untersucht, ob ein mehrstufiger Waschprozess
und im Anschluss daran ein mehrstufiger Elutionsprozess das Endprodukt im Hinblick auf
Entfernung von Restprotein und Zuckerriickstand optimieren.

Aufreinigung ohne Waschschritt

Der Versuch wurde nach dem Standardverfahren (SOP) in Abb. mit Orica MIEX®
DOC-Partikeln und vorbehandelter Sojamolke durchgefiihrt. Der Elekrophoresescan, siehe
Abb.[0.10] verfolgt den Aufreinigungsprozess und ermoglicht eine Beurteilung der Reinheit,
des Reinigungsfaktors und des Konzentrationsfaktors.

Die Analyse ergibt, dass die vorbehandelte Sojamolke (L1) neben dem Zielprotein BBI,
das bei 12 kDa auftritt, verschiedene Verunreinigungen (z. B. den Kunitz Inhibitor KI bei
21kDa) enthilt. Aufgrund der Vorbehandlung betrigt die Reinheit 50 %.

Die nicht gebundene Fraktion (L2) enthilt alle Proteine, die nicht an die Partikel gebunden
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sind. Der Streifen zeigt, dass BBI verloren geht und dass die Proteine > 30 kDa abgetrennt
sind.
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Abb. 9.10 Beobachtung der Aufreinigung mittels SDS-PAGE.

M: Marker, L1: vorbehandelte Sojamolke (Einsatzgut), L2: ungebunden (Filtrat), L3: Eluat, L4: verdiinn-
tes Eluat 1:1, L5: verdiinntes Eluat 1:2, L6: verdiinntes Eluat 1:4, S1-S4: BBI-Standard in verschiedenen
Konzentrationen, S1: 0,2 g/1, S2: 0,1 g/1, S3: 0,05 g/1, S4: 0,025 g/1.

Das Eluat im Streifen L3 enthélt immer noch KI und andere Proteine, die grofer als 30 kDa
sind; seine Reinheit betridgt 65 %, was einem Reinigungsfaktor von 1,3 entspricht. Der
Eluat-Konzentrationsfaktor an BBI von 1,5 zeigt, dass das Zielprotein konzentriert worden
1st.

Zusitzlich findet die Verdiinnung des Eluats mit destilliertem Wasser im Verhéltnis von
(1:1), (1:2), (1:4) (L4-L6) statt. Die Verdiinnung dient der Konzentrationskontrolle. Der
Konzentrationsfaktor von L4 wird auf 0,7 halbiert und fiir LS auf 0,4 geviertelt. Je stirker
das Eluat verdiinnt wird, umso mehr steigt die scheinbare Reinheit. L6 kann wegen der
Uberlappung der Bande S1 nicht beurteilt werden. Der BBI-Standard zeigt Reste verschie-
dener anderer Proteine, wie in den Banden S1-S4 zu erkennen ist; seine Reinheit liegt bei
45 % - 85 %. Die Banden L3 und S4 weisen denselben Konzentrationsfaktor auf, doch ist
die Reinheit des BBI-Standards 20 % hoher als die des Eluats.

Neben der SDS-PAGE Analyse charakterisieren die Gesamtproteinkonzentration und der
Saccharosegehalt den Aufreinigungsprozess. Die Ergebnisse sind in Tabelle 0.1] (PST)
zusammengefasst.
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Tabelle 9.1 Zusammenfassung der Aufreinigung bei Verwendung der vorbehandelten Sojamolke. Der
Prozess besteht aus Adsorption, magnetischer Trennung der ungebundenen Proteine, Desorption im
Elutionspuffer und magnetischer Trennung zur Riickgewinnung der magnetischen Partikel.

o Q = =
= g 5, B 8%
é _CE 2 q_E) i g %
3 S E &8 £<
S & & 22 28
CcTp Cs P PF CF
(gl [N (%] [ [-]
L1: vorbehandelte Sojamolke | 1,958 12,05 50 1 1
L2: ungebundenes Filtrat 0,952 10,51 30 0,6 0,5
L3: Eluat 1,405 2,23 65 1,3 1,5
L4: Eluat (1:1 Verd.) n.b. n.b. 64 1,3 0,7
L5: Eluat (1:2 Verd.) n.b. n.b. 78 1,6 0,4
S1:  BBIStd. (0,2 g/1) n.b. n.b. 45 0,9 11,8
S2:  BBIStd. (0,1 g/1) n.b. n.b. 60 1,2 59
S3:  BBI Std. (0,05 g/1) n.b. n.b. 81 1,6 3
S4:  BBI Std. (0,025 g/1) n.b. n.b. 85 1,7 1,5

n. b.: nicht bestimmt

Die vorbehandelte Sojamolke (5,51) enthilt 1,958 g/l Gesamtprotein, der Uberstand (nicht
gebunden, ca. 5,51) enthilt 0,952 g/l Protein, und das gereinigte Eluat (ca. 21) enthilt
1,405 g/1 Protein. Wie erwartet, ergibt die Zuckeranalyse, dass der Gehalt an D-Glucose
und D-Fructose unter der Nachweisgrenze liegt. Der Saccharosegehalt der vorbehandel-
ten Sojamolke betrigt 12,05 g/l. Obwohl rund 87 % des Saccharosegehalts mit der nicht
gebundenen Fraktion abgetrennt werden, verbleibt ein Riickstand von 7 % im Eluat. Aus
der Massenbilanz geht hervor, dass Protein und Saccharose bei der Trennung verloren
gehen. Die Ursache dafiir ist auf die Vernachlédssigung des Riickstands an Protein- und
Saccharosemolekiilen zuriickzufiihren. Zudem bleiben nach der Elution Molekiile an der
Oberfliache der Magnetteilchen haften.

Der Versuch ergibt, dass zwar gewisse Aufreinigung stattfindet, jedoch ist die selekti-
ve Trennung des Proteins aufgrund der einfachen Partikeloberflichenmodifizierung mit

2Proteinkonzentration mittels BCA-Analyse an BSA (0-2 mg/ml) als Standardprotein bestimmt, siche Abschnitt

3Saccharosegehalt bestimmt wie in Abschnittbeschrieben.

4Reinheit P, Aufreinigungsfaktor PF and Aufkonzentrationsfaktor CF des Zielproteins (BBI bei ca. 12kDa)
gemessen wie in Abschnitt[3:3.4]beschrieben.
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Anionenaustauschergruppen nicht moglich. Der Mangel an bezahlbaren Partikeln, die BBI
selektiv binden, ist deshalb das grofite Hindernis in diesem Prozess. Der Verlust von Protein
und Saccharose ist moglicherweise durch die verbesserte Waschung der Partikel reduzierbar.

Optimierung der Aufreinigung

Die folgenden Versuche untersuchen den Einfluss wiederholter Wasch- und Eluierungs-
vorgiange. Es kommt unbehandelte Sojamolke zum Finsatz, da keine weiteren Vorrite an
vorbehandelter Sojamolke vorhanden sind. Der erste Versuch ,,Ohne Waschschritt*™ ist
eine Wiederholung des im letzten Abschnitt beschriebenen Versuchs; er enthilt keinen
Waschvorgang und nur einen Elutionsschritt. Der zweite Versuch, ,.ein Waschschritt®, ent-
hilt einen Waschschritt und drei Elutionsvorgénge. Bei der dritten Untersuchung, ,,zwei
Waschschritte®, erfolgt die zweimalige Waschung der Partikel, bevor sie dreimal eluiert
werden.

In Abb.[0.TT]sind die Ergebnisse der drei Versuche zusammengefasst. Das Diagramm stellt
den relativen Verlust bzw. die relative Zunahme an Gesamtprotein (BCA-Analyse) und den
prozentualen Saccharosegehalt der Zu- und Abfliisse des Prozesses dar. Die Werte sind
jeweils auf den Protein- bzw. Saccharosegehalt der unbehandelten Sojamolke bezogen.
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Abb. 9.11 Relativer Gesamtproteinverlust bzw. -zunahme (BCA-Analyse) und prozentualer Saccha-
rosegehalt der Prozessfliissigkeiten. Die Angaben beziehen die jeweils vorliegende Konzentration auf
den Gehalt in unbehandelter Sojamolke.

U: Filtrat der magnetischen Trennung (5,5 1 ungebundene Sojamolke), W1/2: Waschschritt 1 und 2 mit
je 21 Waschpuffer, E1/2/3: Elutionsschritte 1, 2 und 3 mit 21 Elutionspuffer R: Regenerierung mit 21
‘Waschpuffer.
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Die nicht gebundene Fraktion (U) enthilt 48,8 % bis 55,9 % Gesamtprotein® und 89,2 % bis
92,7 % Saccharose’ im Vergleich zur unbehandelten Sojamolke. Das Eluat (E1) des ,,ohne
Waschschritt“-Experiments beinhaltet 8 % Saccharose bei einer maximalen Proteinausbeute
von (27,5 +3,1) %. Beide Werte stimmen gut mit den Ergebnissen in Abschnitt[.4.2]iiberein.
Bei ,.ein Waschschritt” und ,,zwei Waschschritte betridgt der Gesamtproteinverlust im
Waschschritt 1 (W1) ca. 4 %. Er geht im Waschschritt 2 (W2) weiter auf (1,7 +0,04) %
zuriick. Gleichzeitig sinkt der Saccharosegehalt auf 8 % (W1) und bei wiederholten Wasch-
gingen auf 1,5 % (W2).

Im Anschluss daran liegt der Proteingehalt im Eluat E1 iiber 20 %, also nur knapp unter dem
,-ohne Waschschritt“-Versuch. Kompensiert wird das durch die zusitzliche Proteinausbeute
in den Elutionsschritten E2 (10 %) und E3 (5 %). Aulerdem wird der Saccharosegehalt in
allen Eluatfraktionen auf weniger als 3 % minimiert.

Der Regenerierungsschritt (R) behandelt die Partikel mit Waschpuffer, um ihre Oberfliche
mit Anionen aufzuladen und sie fiir den néchsten Bindungsschritt vorzubereiten. Beide
Analysen zeigen, dass in dem Uberstand der Waschpufferfliissigkeit (R) nur ganz geringe
Mengen an Protein und Saccharose enthalten sind.

Wie der Versuch ,,zwei Waschschritte” zeigt, ergibt sich die hochste Gesamtproteinausbeute
(ca. 35 %) bei niedrigstem Saccharosegehalt (unter 3 %), wenn der Prozess zwei Wasch-
schritte und drei Elutionsschritte umfasst. Die positive Auswirkung des Waschgangs vor der
Elution ist, dass der Zucker entfernt wird, gleichzeitig jedoch nur wenig Protein verloren
geht.

Zusitzlich zur Analyse des Gesamtprotein- und Saccharosegehalts findet beim Versuch
,zwei Waschschritte eine SDS-PAGE statt. Abbildung [9.12]stellt das eingefirbte Gel dar.

Der Streifen der unbehandelten Sojamolke (SW) zeigt BBI bei 12 kDa und Proteinbanden
bis 100 kDa. Die Ausgangsreinheit betrigt 33 %.

Das ungebundene Filtrat (U) enthilt all die Proteine, die nicht an die Oberflache der Orica-
MIEX®-DOC-Partikel adsorbiert sind. ErwartungsgemiB beinhaltet es die meisten Verun-
reinigungen der Sojamolke, wodurch seine Reinheit nur 23 % betrigt. Gleichzeitig ldsst die
geringe Intensitit der BBI-Bande darauf schlieen, dass hauptsichlich das Zielprotein an
die Partikel gebunden ist.

Sowohl die BCA-Analyse als auch die SDS-PAGE ermitteln: bei den beiden Waschgéingen
geht nur eine ganz geringe Proteinmenge verloren. Die Analyse des Densitogramms ergibt,
dass die eingefiarbten Banden der Streifen W1 und W2 in der Gelhintergrundintensitit
verschwinden und deshalb unter der Nachweisgrenze liegen.

Der BBI-Peak im Elutionsstreifen E1 besitzt fast dieselbe Intensitit wie die BBI-Bande im
SW-Streifen. Es sind Proteine bis 30 kDa sichtbar, allerdings weniger ausgeprigt als im
Streifen der unbehandelten Sojamolke. Die Proteine iiber 30 kDa sind nicht detektierbar.
Das Eluat (E1) besitzt eine Reinheit von 55 %, was einer 1,7-fachen Reinigung entspricht.
Der Konzentrationsfaktor betréigt 0,8, d. h. es findet Verdiinnung statt. Bei E2 gehen die
Intensitéten der eingefiarbten Banden zuriick, aber BBI ist nach wie vor die ausgeprigteste
Bande mit derselben Reinheit wie in E1, jedoch bei halbiertem Konzentrationsfaktor. Die
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Elution E3 besitzt die Reinheit 33 %, welche mit der Ausgangsfliissigkeit identisch ist und
somit keine weitere Aufreinigung stattfindet. Die Regenerierung dient der Ablosung aller
verbleibenden Proteine von der Partikeloberfliche. Der Regenerationsstreifen R enthilt nur
eine sehr schwach eingeférbte Proteinbande. Dies zeigt, dass die Partikeloberfliche mit der
verwendeten Waschfliissigkeit nicht weiter gewaschen werden miissen und sie in einem
neuen Prozesszyklus einsetzbar sind.
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Abb. 9.12 Beobachtung der optimierten Aufreinigung ,,zwei Waschschritte* mittels SDS-PAGE.

M: Marker, SW: 5,51 unbehandelte Sojamolke (Einsatzgut), U: 5,51 ungebundene Sojamolke, W1/2:
Waschschritte 1 und 2 mit je 21 Waschpufferlosung, E1/2/3: Elutionsschritte 1, 2 und 3 mit 21 Elutions-
puffer; R: Regenerierung mit 21 Waschpuffer. S5—S7: BBI-Standard in verschiedenen Konzentrationen.
S5: 0,02 g/1, S6: 0,01 g/1, S7: 0,005/,g/1.

Die BBI-Standardlinien S5, S6 und S7 sind aufgrund der letzten Ergebnisse entsprechend
niedriger konzentriert. Die Konzentrationsreihe besteht aus 0,02 g/1, 0,01 g/l und 0,005 g/1.
Die Proteinbanden, die groBer als 20kDa sind, verschwinden fast vollstindig und die
scheinbare Reinheit iibersteigt 80 %. Die Stirke der BBI-Bande in S7 liegt im selben
Bereich wie in den Streifen SW und E1, was beweist, dass die BBI-Konzentration in diesen
Fliissigkeiten bei rund 0,005 g/1 liegt.

Die Tabelle[0.2]fasst die Ergebnisse der durchgefiihrten Analysen zusammen. Sie beinhaltet
den Gesamtprotein- und Saccharosegehalt sowie die BBI-Reinheit und die Konzentrations-
faktoren aus der Densitogramm.

Die unbehandelte Sojamolke weist 2,7 g/l Gesamtprotein auf und die Saccharosekonzentrati-
on betriigt 4,8 g/l. Im ersten Zyklus enthlt der nicht gebundene Uberstand 1,5 g/l Protein und
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4,4 g/l Saccharose. In der Analyse des Gesamtproteins werden die SDS-PAGE-Ergebnisse
bestitigt. Es zeigt sich, dass bei den Waschvorgédngen wenig Protein verloren geht. Gleich-
zeitig wird der Saccharosegehalt signifikant verringert. Das gereinigte Eluat (E1) enthilt
0,02 g/1 Saccharose. Dies ist eine Reduktion um 98 %. In den Eluaten E2 und E3 ebenso
wie im Regenerierungsiiberstand (R) liegt der Saccharose-Wert unter der Nachweisgrenze.
Auferdem ist der Gesamtproteingehalt im Eluat E1 1,6 g/l und sinkt auf 0,7 g/l in E2 und
0,4 g/l in E3. Die abgetrennte Regenerierungsfliissigkeit enthilt 0,4 g/l Gesamtprotein.

Tabelle 9.2 Zusammenfassung der Reinigungsergebnisse an unbehandelter Sojamolke im Versuch
,,zwei Waschschritte*

S L s =
£ 2 + B 3%
z :E 5y 52
g S g &g &£
& & g 2F 2%
CcTP cs P PF CF
[g/1] [g/1] [%] [-] [-]
SW:  unbehandelte Sojamolke 2,7+1,6% 4,8 33 1 1
U: ungebundenes Filtrat 1,5+3,3% 4.4 23 0,7 0,5
W1:  Waschfliissigkeit 1 0,3+4,3% 1 u.NG. - -
W2:  Waschfliissigkeit 2 0,1+1,4% 0,2 u.NG. - -
El: Eluat 1 1,6 43 % 0,02 55 1,7 0,8
E2: Eluat 2 0,7+43%  u.NG. 55 1,7 0,4
E3: Eluat 3 0,4+10,0% u.NG. 33 1 0,3
R: Regeneration 0,1+0,9% u.NG. u.NG. - -
S5: BBI Std. (0,02 g/1) n.b. n.b. 81 2,5 1,7
Sé6: BBI Std. (0,01 g/1) n.b. n.b. 95 2,9 1,3
S7: BBI Std. (0,005 g/1) n.b. n.b. 95 2,9 0,8

n. b. : nicht bestimmt
u. NG.: unterhalb der Nachweisgrenze

9.4.3 Fazit

Der Prozess zeigt, dass durch eine Elution in mehreren Schritten die Ausbeute steigerbar ist.
Der Saccharosegehalt im Eluat ist mit Hilfe von zusétzlich vorgeschalteten Waschschritten
erheblich reduzierbar. Aus den Ergebnissen ldsst sich schlieBen, dass die Vorbehandlung
von Sojamolke, wie sie in Abschnitt[9.4.T|beschrieben ist, entfallen kann. Die Verwendung
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magnetischer Tonenaustauschpartikel (z. B. Orica MIEX®-DOC) kann als Vorbehandlung
der natiirlichen Sojamolke dienen. Danach miissen selektivere magnetische Tragerparti-
kel (z. B. BBI-Antikorper-Funktionalisierung) verwendet werden, um das Zielprotein im
Interesse hoherer Reinheit und eines hoheren Konzentrationsfaktors weiter aufzureinigen.






10 Schlussrestiimee und Ausblick

Die Arbeit zeigt, dass die Magnetseparation von Schmierdlverunreinigungen gelingt. Die
vorgestellten zylindrischen Permanentmagneten eignen sich fiir die HGMS; durch ihren Ein-
satz ist der Gesamtapparat kompakter und kostengiinstiger. Man erreicht die Aufreinigung
des Proteaseinhibitors BBI mit der entwickelten Pilotanlage. Die Prozessoptimierung fiihrt
zur Verbesserung der Ausbeute und Entfernung von Verunreinigung. Die Ergebnisse sind im
Folgenden zusammengefasst. Zusitzlich finden sich jeweils Anregungen fiir weiterfithrende
Arbeiten.

a) Die Drahtgeometrie, die Magnetflussdichte und Strémungsgeschwindigkeit
beeinflussen die Abtrenneffizienz von magnetisierbaren Partikeln aus
Getriebedl. Die Abtrennung von Schmierdlverunreinigungen mittels HGMS aus
einem viskosen Ol ist méglich.

Die Arbeit zeigt, dass die magnetische Trennung mittels des Hoch-Gradienten Magnetfilters
von Magnetitpartikeln (Fe;O,4) und fester Schmierdlverunreinigung aus einem Windenergie-
anlagengetriebe (WEA) bei ausreichender Filtrationsléinge gut moglich ist. Die Drahtgewe-
begeometrie spielt eine bedeutende Rolle. So gelingt die Abtrennung umso besser, desto
hoher die spezifische Oberflache ist. Mit steigender Magnetflussdichte und kleiner werden-
der Stromungsgeschwindigkeit steigt die Abtrenneffizienz an. Die Berechnungsergebnisse
zur Abscheideeffizienz und Trenngrad stimmen gut mit den experimentellen Ergebnissen
iiberein. Die Methode ist daher gut geeignet, um Apparateauslegung durchzufiihren.

Die Charakterisierung der verschiedenen Windenergieanlagengetriebefilter-Partikel (WEAO-
WEA3) ergibt, dass sie sich im Hinblick auf Materialzusammensetzung und Magnetisierung
stark voneinander unterscheiden. Die Untersuchung des Abtrennverhaltens der Magnetitpar-
tikel und der WEAO Partikel bei wiederholter Filtration (Multi-pass) ergibt einen Anstieg
der Abscheideeffizienz als Funktion der Versuchszeit. Die maximale Abtrenneffizienz der
Magnetitpartikel betréigt 94 %, im Fall der WEAOQ Partikel erreicht man maximal 67 %. Die
chemische Zusammensetzung der abgetrennten WEAO Partikel entspricht der des Einsatz-
gutes. Die REM-EDX Analyse zeigt qualitativ die Zusammensetzung der WEAO Partikel.
Insbesondere das Schliffbild ergab, dass einzelne Partikel aus zwei verschiedenen Primér-
materialien zusammengefiigt sind. Vermutlich ist dies aufgrund des Zusammentreffens im
Schmierspalt des WEA-Getriebes geschehen. Die Probe besteht aus magnetisierbaren und
nichtmagnetisierbaren Partikeln, die gemeinsam am Draht abgetrennt werden. Man spricht
hierbei von magnetisch-induzierter Heteroagglomeration.

Die Modellversuche zur Heteroagglomeration ergeben, dass es nicht ausreicht, eine ma-
gnetisierbare und eine nichtmagnetisierbare Komponente miteinander zu vermischen, um



148 10 Schlussresiimee und Ausblick

das Verhalten von WEA Partikeln nachzuahmen, da das Verhalten im Magnetfeld sich
unterscheidet. So ergeben Makroskopaufnahmen, dass nahezu alle Partikel der WEA Proben
sich im Magnetfeld zu Ketten ausbilden. Im Gegensatz dazu werden bei den kiinstlichen
Mischungen zwar einzelne nichtmagnetisierbare Partikel in das Magnetagglomerat ein-
gebunden, die meisten jedoch verbleiben aufierhalb und sind daher nicht abtrennbar. Zur
Herstellung eines geeigneten Modellsystems, das das Verhalten der WEA-Partikel nachahmt,
ist es sinnvoll die Mischungen mechanisch zu beanspruchen. Beispielsweise konnte dies in
einer Kugelmiihle geschehen, um die Belastung auf Partikel im Schmierspalt des Getriebes
zu simulieren.

b) Die longitudinale und transversale Permanentmagnetanordnung erzeugt ein
Feld, das mit dem C-férmigen Permanentmagneten und dem Elektromagneten
vergleichbar ist.

Zum Einsatz der Magnetseparation in Prozessen mit hohem Durchsatz benotigt man zur
Magnetfelderzeugung einen skalierbaren, kostengiinstigen, kompakten und leichten Ma-
gneten. Die Arbeit zeigt, dass diese Anforderungen von dem transversal zylindrischen
Mandhala Permanentmagneten erfiillt werden. Der Mandhala-Magnet besitzt 0,37 T im
Magnetzentrum. Die Magnetflussdichte sinkt innerhalb der Filterlinge von 160 mm nicht
unter 0,27 T. Er ist kompakter, leichter und mithin auch einfacher zu transportieren als der
vergleichbare C-formige Magnet.

Der verwendete Dipolansatz ist eine geeignete Methode zur Berechnung des Magnet-
felds entlang der Magnetachse. Durch die Einfithrung eines Reduktionsfaktors und einer
Hilfsfunktion ist eine sehr gute Ubereinstimmung der Berechnung mit den Messdaten des
gebauten Magneten gelungen. Die Arbeit beschéftigte sich mit der Dimensionierung des
Magneten, um das Prinzip ins Groftechnische iibertragbar zu machen. Sie optimiert die
bendtigte Magnetmasse in Abhingigkeit von der erforderlichen Magnetflussdichte und der
Filterfliche. Das entwickelte MATLAB-Programm verwendet den genetischen Algorithmus
(ga) zur Ermittlung des Optimums.

Die Arbeit stellt zudem ein analytisches Auslegungsverfahren fiir einen Permanentmagne-
ten mit longitudinalem Feld, dem sogenannten Aubert-Magneten, vor. Die heuristische
Dipolndherung eignet sich, um die Verstirkung der Magnetflussdichte durch eine zwei-
te Ringstruktur zu beschreiben. Die Losungen der magnetischen Flussdichte entlang der
Magnetachse stimmen sehr gut mit den FEM-Ergebnissen und der Messung am gebauten
Magneten iiberein.

Sowohl der Elektromagnet als auch der Aubert-Magnet bieten Vor- und Nachteile. Bei der
Verwendung des Elektromagneten ist ein Vorteil, dass die Magnetflussdichte sich ohne
weiteres durch Anpassung des Stroms variieren ldsst. Der zweite Vorteil besteht darin,
dass weder der Magnet noch der Trennapparat zur Riickspiilung bewegt werden muss, da
sich der Magnet abschalten lédsst. Die Nachteile sind insbesondere das Gewicht und der
Energiebedarf.

Im Gegensatz dazu ist der Aubert-Permanentmagnet kompakt, leicht und benétigt nach der
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Herstellung keine weitere Energie. Obwohl sein Feld, verglichen mit dem des Elektromagne-
ten, nur etwa halb so groB ist, reicht die Flussdichte des gebauten Magneten schon fiir HGMS
aus. Mit dem entwickelten analytischen Néiherungsansatz ldsst sich eine Optimierung fiir
die Erhdhung der Magnetflussdichte gut durchfiihren. Auerdem bietet sich die Anwendung
von Polygonmagneten an, dadurch ist die Magnetmaterialdichte um 20 % steigerbar [74].
Weiter denkbar wire es die Eisenstéibe durch ein diinnes Eisenrohr zu ersetzen und so das
Gewicht zu reduzieren und moglicherweise dadurch die Magnetflussdichte im Zentrum des
Aubert-Magneten zu erhohen.

Der Magnetseparationsprozess verlangt, dass das Magnetfeld wihrend der Riickspiilung
-abschaltbar* ist. Im Fall des gebauten Aubert-Magneten muss das Magnetfeld durch Ver-
schieben des Magneten gegeniiber der Filterzelle entfernt werden. Das heift, dass die
Leitungsanschliisse pro Riickspiilzyklus jeweils zweimal abgenommen und wieder ange-
schlossen werden miissen. Um dies zu umgehen, konnte man den Magneten mit einer
seitlichen Offnungs- und SchlieBvorrichtung versehen, das Magnetfeld durch Einfiihrung
eines Eisenrohrs abschirmen oder durch das Weglassen der Eisenstibe die seitliche Zu-
ganglichkeit erreichen. Diese drei Moglichkeiten werden in den folgenden Abschnitten
diskutiert.

Der Aubert-Magnet ldsst sich nicht so leicht 6fftnen und schlieBen wie der gebaute Mandhala-
Magnet. Er besteht im Wesentlichen aus einem Ring C-formiger Magneten mit gleicher
Polaritit, die einander abstoBen. Daher ldsst er sich zwar leicht 6ffnen, doch nur ziemlich
schwer wieder schliefen; der SchlieBvorgang von Hand ist fiir einen Magneten von der
gebauten GroBe nicht moglich. Das Schlieen des gebauten Magneten lédsst sich unter
Umstidnden mit einem groBen Hebel, der ungefihr 160 Nm aufbringt, bewerkstelligen. Die
notwendige Kraft ist ein Hinweis darauf, dass moglicherweise durch wiederholtes Offnen
und Schlieen Entmagnetisierung auftritt. Dieser Effekt ist vermutlich aber nicht grof3 genug,
um die Magnetflussdichte innerhalb der vorgesehenen Riickspiilzyklenzahl drastisch zu
reduzieren.

Durch Einfithrung eines Eisenrohrs am Rand des Magnetinnenraumes erreicht man eine
gute Abschirmung des Magnetfelds innerhalb der Filterzelle und es eriibrigt sich so deren
Verschiebung vor der Riickspiilung.

Durch das Ersetzen der Eisenstibe mit einer zweiten Magnetringanordnung um die inneren
Magnetringe herum, erreicht man, dass der Raum zwischen oberen und unteren Magnetrin-
gen frei bleibt. Zentrisch zwischen den Ringen ist das Magnetfeld verhéltnisméBig schwach
und weist nicht so hohe Gradienten auf wie ober- und unterhalb des Magnetinnenraums. In
diesem Fall ldsst sich die Separationsanlage mit einer seitlichen Suspensionszufuhr- und
Separatentnahmevorrichtung ausriisten, die zentral zwischen den Ringen angeordnet ist.
Ein solcher Apparat wiire in einem kontinuierlichen Prozess einsetzbar. Denkbar wire der
Einsatz einer magnetfeldiiberlagerte Zentrifuge mit seitlichem Partikelkonzentrataustrag,
die dem Tellerseparator dhnlich ist. Einen chargenweise betriebenen Magnetfilter konnte
man einfach seitlich in bzw. aus dem Magneten fahren.
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c) Der Mandhala-Magnet und die Pilot-HGMS eignen sich zur Abtrennung von
Protein aus Sojamolke.

Der letzte Teil der Arbeit analysiert das Betriebsverhalten des neuen HGMS-Filters im
PilotmafBstab. Das Gerit ist mit drehbaren Matrizen und Rithrern ausgestattet, um die
Riickspiilung verbessern zu konnen. Der relative Riickstand kann auf unter 3 % reduziert
werden.

Die konzipierte Anlage eignet sich zur Proteinaufreinigung. Durch gezielte Prozessoptimie-
rung konnte die Ausbeute von 28 % auf 35 % gesteigert und der Restgehalt von Saccharose
von 1 g/l auf unter 0,02 g/l minimiert werden. Die Ergebnisse der optimierten Verfahrenswei-
se zeigen, dass die aufwendige Vorbehandlung der Sojamolke (Zentrifugation, thermische
Behandlung, Filtration) unterbleiben kann. Gleichzeitig ist jedoch die selektive Abtrennung
von BBI durch die verfiigbaren Anionenaustauscherpartikel unzureichend. Die maximal
erreichte Reinheit des BBI betrigt 65 %, der Aufreinigungsfaktor ist 1,3 und der Konzentra-
tionsfaktor 1,5. Haupthindernis bei diesem Separationsprozess ist der Mangel an preiswerten
Trégerpartikeln, die BBI selektiv binden.

Sowohl der Permanentmagnet als auch die Trennzelle in der neuen Auslegung weisen
giinstige Eigenschaften auf, sodass das Prinzip bei Trennprozessen in grofitechnischem
MaBstab einsetzbar ist. Zum einen sind beide leicht skalierbar oder parallelisierbar. Zum
zweiten sind die Investitionen iiberschaubar und die Betriebskosten niedrig, da der Magnet
keine Stromversorgung benotigt. Drittens ist die Trenneinrichtung sehr kompakt und leicht
im Vergleich zu konventionellen Permanentmagneten oder Elektromagneten.
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Griechische Buchstaben

Symbol Bezeichnung

Einheit

Winkel zwischen zwei Magnetzentren
wihlbarer Ringabstandsfaktor
Abstand zwischen “p; und ¥ p;
dynamische Viskositit
Volumensuszeptibilitét

RS R R

Faktor, der den Abstand zwischen den Magnetecken
“p;-1 und *p; beschreibt
relative Permeabilitéit

®

Permeabilitit

Reduktionsfaktor

Hilfsfunktion (Mandhala-Magnet)
Feststoffdichte

Magnetisierung

o < =

49

Verweilzeit
m magnetisches Potential

hS)

(extrinsische) Suszeptibilitit
Hilfsfunktion (Aubert-Magnet)
w Larmor-Frequenz

< >

Lateinische Buchstaben

Symbol Bezeichnung

° oder rad

kg/(ms)

Vs/Am

kg/m?
Am’/kg
min
Vs/m

Hz

Einheit

Fliche

Magnetseitenldnge oder Drahtdurchmesser
magnetische Flussdichte

Abstand zwischen den Magnetringen
Mindestanforderungsvektor

o6 Y o

2. Magnetseitenlidnge

5 58 3

=
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11 Formelzeichen

[T}
3 =

NS S A~ ST S by g&%

s

2z

Pm

Pmo

Anzahlkonzentration

Massenkonzentration

Konzentrationsfaktor

Durchmesser

Durchmesser des Zylinders orthogonal zur Magnetisie-
rungsrichtung

Abscheideeflizienz

Kraft

Feingut, d. h. hier: Partikelmengenanteil im Filtrat, Fak-
tor

Abmessung der Magnete in Stromungsrichtung
Magnetfeldstirke

Strom(-stérke)

Hilfsgrofe

Laufvariable

Gesamtlidnge, nutzbare Linge, Filterlinge

Laufvariable

Linge in Magnetisierungsrichtung

Leiterldnge

Magnetmasse

Gesamtgewicht des Magneten und Gehiuse
Magnetisierung

spezifische Magnetisierung

Masse

Anzahl der Magnetringe

Anzahl der Stufen, Anzahl der Zellen

Anzahl

-magnetometrischer* Demagnetisierungsfaktor
fluxmetrischer (oder ,ballistischer) Demagnetisie-
rungsfaktor

Oberfliache

magnetisches Drehmoment, auch Magnetisierungsvek-
tor

Magnetisierungsamplitude

_/m3
kg/m? o. kg/kg

m
m

A/m
Am*kg



153

P Koordinatenvektor der Magnetecken m
P Reinheit -
PF Reinigungsfaktor -
q Dichteverteilung

0 Summenverteilung -
Radius m
relativer Riickstand -
R Abstand zwischen der Koordinate P und dem Dipolzen- m
trum O

=
S

Einfangradius m
Versatz der Magnete in axialer Richtung m
Oberflache des Magnetvolumen m
absolute Temperatur K
Trenngrad -
Versuchszeit S
Einheitsvektor m
Energie J
Volumen m?
Geschwindigkeit m/s
Volumenstrom, Durchsatz m3/s

Tt Qe TNNue

Gesamtbreite m
Dichte der magnetische Energie Jm?

S
E

Massenanteil eines Elements -
Maschenweite m
Waschverhiltnis -
Aquivalentdurchmesser m
Anteil -

= = 5= =

Konstanten

Symbol Bezeichnung Einheit

Permeabilitit des Vakuums 471077 Vs/Am
Curie-Konstante stoffspezifisch in K
Elementarladung eines Elektrons 1,602176565(35) - 107 C
Boltzmann-Konstante 1,38064881072*J/K

N
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Indizes

Symbol  Bezeichnung

0 Hintergrund, ungestort, Vakuum, Anzahl, Unfiltrat
1 Linge
2 Fliche
3 Masse bzw. Volumen
50 mittlerer Wert
* reduziert
a aullen, Atom
att angeheftet
c Zentrum, koerzitiv
C Curie-
cell Zelle
Ablauf (von engl. drain)
e Elektron
f Fluid, Filtrat
g Probenglas
H Mandhala-Magnet
i innen
int dazwischen liegend
i Laufindex, bzw. -variable
Jj Laufindex, bzw. -variable
m magnetisch, Mess-, Filtermembran, massenspezifisch, Anzahl der Magnetringe
max maximal
mag Magnetringe
2mag zwei Magnetringestrukturen
n anzahlspezifisch
N Neel
P Partikel
T Remanenz, relativ
s Sittigung, Probenglas+Suspension
S spezifisch
susp Suspension

sep abgetrennt
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wahr bzw. intrinsisch, gesamt, Probenglas+Trockensubstanz
zur Verfiigung stehend, benutzbar

verunreinigte Waschfliissigkeit (Suspension)

saubere Waschfliissigkeit
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A Anhang

A.1 zu Teil |

Tabelle A.1 Warn- und Grenzwerte fiir Windenergieanlagen bzw. Planetengetriebe [34]

Verschleif3 Verunreinigung
Fe [mg/kg] 39-120 Si/Staub [mg/kg] 5-30
PQIndex [-] 80-120 K [mg/kg] 7-15
Cr [mg/kg] 24 Na [mg/kg] 10-25
Sn [mg/kg] 2-12 Li [mg/kg] 5-15
Al [mg/kg] 5-13 H20 [ppm]  <300-<1000
Ni [mg/kg] 2-6
Cu [mg/kg] 20-55 Schwefel/Phosphor Additivierung
Pb [mg/kg] 4-13  Ca, B, Mg, Zn, Ba [mg/kg] 20-60

Mb [mg/kg]  10-100 P, S [mg/kg] 250-510
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Tabelle A.2 Reinheitsklassen nach ISO 4406

Anzahl np Reinheitsklasse
(/100 ml] [-]

grofer als kleiner gleich
130000000 250000000 28
64000000 130000000 27
32000000 64000000 26
16000000 32000000 25
8000000 16000000 24
4000000 8000000 23
2000000 4000000 22
1000000 2000000 21
500000 1000000 20
250000 500000 19
130000 250000 18
64000 130000 17
32000 64000 16
16000 32000 15
8000 16000 14
4000 8000 13
2000 4000 12
1000 2000 11
500 1000 10
250 500 9
130 250 8
64 130 7
32 64 6
16 32 5
8 16 4
4 8 3
2 4 2
1 2 1
0 1 0
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Abb. A.1 REM-EDX Spektren mit Kennzeichnung der Maxima.
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A.2 zu Teil ll: Herleitung der Hilfsfunktion fiir den
Mandhala-Magneten

Die Entwicklung der Hilfsfunktion geht auf Raich und Bliimler zuriick [65]]. Sie legten
die Magnetanzahl n innerhalb des Mandhalarings als ein Vielfaches von acht fest. Spiter
zeigten Soltner und Bliimler [74], dass n auf eine durch vier teilbar Anzahl erweiterbar
ist. In beiden Fillen entsteht jedoch ein unterschiedliches Anordnungsbild, siehe Abb.[A2]
und die Vorgehensweise von Raich und Bliimler muss fiir den Fall n = 12, 20, 28, usw.
angepasst werden. Die folgende Ausfithrung geht auf das urspriingliche Verfahren ein und
erweitert ihn. Die Methode unterscheidet sich von der im Abschnitt[Z.1.2]

Die Magnetzentrenkoordinaten “p; sind laut [|65] definiert als

. ‘yi sin(ia)
pi = (,y =r- . > (A.1)
Zi cos(ia)
2
miti=0,1,..,n-1und @ = —”.
n
Die Eckkoordinaten der Wiirfelmagneten lauten
1 c a Cos é‘:l' 2 ¢ a —sin §i
i =pit —= . i = Ppit —= A2
Pi=P \/E( sin¢; ) pi=p \/5( cosé; ) (A4.2)
3 . _Ch. i —COSf,- 4 i Sil’lf,-
o B R W

mit & = % -2 ai.

Fiir n = 8, 16, 24,... besitzt der n/8te Magnet entlang des Magnetzentrumumfangs die
maximale Ausdehnung, wie in der Schemazeichung der Magnete in Abb. [A.2a] deutlich
wird. Dies bedeutet, dass der Zusammenhang zwischen den Koordinaten der benachbarten
Wiirfel j = n/8 und j = n/8 — 1 eine Funktion der maximalen Seitenldnge a ist:

pi=tpi+4-Cpia = pi), (A.3)
mit j = n/8 € N. Abbildung[A-3a]zeigt die detaillierte Darstellung des Schnitts der beiden
verwendeten Magnete und die Definition der Abstinde A und 6. Gleichung[A3]besitzt zwei
Unbekannte: A und a/r. Sie wird zunéchst nach A aufgelost. AnschlieBend ist es moglich, die
y und z Komponenten der Koordinaten *p; mit k = 1, 2, 3, 4 (fiir die vier Ecken) einzusetzen
und die Gleichung nach a/r aufzulosen.

Im Allgemeinen ist die auf den Magnetzentrenradius bezogene Magnetseitenldnge a*/r wie
folgt beschreibbar
a’/r=valr=2-2(n,v) (A4)
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P .
pi
P
Sp‘ i
P,
P,
, p, p,
P P,
(a) Magnetanzahl pro Ring n = 8 und 16.
P
Po

(b) Magnetanzahl pro Ring n = 12 und 20.

Abb. A.2 Schematische Darstellung der Magnetkoordinaten innerhalb des Mandhalarings (Aus-
schnitt). Die Pfeile geben die Magnetisierungsrichtung an. Definition des Koordinatensystems und der
verwendeten Symbole.
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(a) firn =8, 16,24, ... (b) fiir n = 12, 20, 28,...

Abb. A.3 Detaillierte Schnittdarstellung der Magnetanordnung mit Koordinaten und Abstinden ad
und ¢ zwischen den benachbarten Punkten.

mit der Hilfsfunktion fiir n = 8, 16, 20,... :

o)) el )

ZCOS(z - 4_7r)+ V2
4 n

E(n=1{8,16,24,..};v) = (A.5)

Da j = n/8 fir n = 12, 20, 28,..., keine ganzzahligen Werte ergibt, ist Gl. [A.3] nicht
anwendbar. In diesem Fall haben die Magnete (j + 0.5) und (j — 0.5) die maximalen
Ausdehnung entlang des Magnetzentrenumfangs. Sie beriihren sich bei a = 45°, wie in
Abb. [A2bund [A73b] dargestellt. Aus diesem Grund Lisst sich die Beziehung zwischen den
beiden benachbarten Eckkoordinaten fiir (n/8 — 0.5) € N wie folgt darstellen

lp j-0.5 = Pj+05 (A.6)

mit j = g Nach Einsetzen der Koordinatenkomponenten “p; ist Gl.nach a/r auflosbar
und die Hilfsfunktion fiir n = 12, 20, 28,... lautet

S(n = {12,20,28,..};v) = —v V2 sin(r/n)

=— "~ A7
4 sin*(/n) = 2 @7
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A.3 zu Teil Il: MATLAB Code
Mainfile
1 function optimizemass
2 % This programm finds the minimum of the the magnets mass function of
the Halbach magnet
3 % using genetic algorithm
4
5 %% Definition of the variables within vector x
6 clear all;
7 global_time(0); %Sets the counter of the inputdlg function to zero
8
9 % x(1) magnet's side length [mm]: & $2\leq x_l=al\leq 60,$ &$a \in \...
mathbb{N}$\\
10 % x(2) number of magnet/ring: & $4 \leq x_2=n\leq 24$&$n \in \{4;8;12;...
Lox_{3,1=-1}+4\}$\\
11 % x(3) number of magnetic rings: & $x_3=m\geq 1S$&Sm\in \{2;4;..x_{4,1i...
=1}+2\}$\\
12 % x(4) parallelized Halbach rings: &$1\leq x_4=n_H\leq 10$&$n_H \in \...
mathbb{N}$\\
13 % x(5) arbitrary factor: & $0\leqg x_5=\gamma\leg \infty$&\\
14 % x(6) magnet's remanence [T]: &S$x_6=B_rS$&\\
15
16 %$x=[a n m nH gamma B_r]
17 %solution is found in the range LB > x > UB
18
19 % options.WindowStyle='normal';
20 % options.Interpreter='tex';
21 % prompt={'Enter lower bounds of a [mm]:', 'Enter upper bounds of
a [mm]:'};
2 % dlg_title = 'a: magnet side length';
23 % num_lines = 1;
24 % def = {'2','60"};
25 % answera = inputdlg(prompt,dlg_title,num_lines,def,options);
26 %
27 % prompt={'Enter lower bounds of n [-]:','Enter upper bounds of n
[=1:"};
28 % dlg_title = 'n';
29 % num_lines = 1;
30 0% def = {'8',"'44"};
3% answern = inputdlg(prompt,dlg_title,num_lines,def,options);
2%
33 % prompt={'Enter lower bounds of m [-]:', 'Enter upper bounds of m
[=1:"};
34 % dlg_title = 'm';
35 0% num_lines = 1;
36 % def = {'2','12"};
37 % answerm = inputdlg(prompt,dlg_title,num_lines,def,options);
38 %
39 0% prompt={'Enter lower bounds of nH [-]:', 'Enter upper bounds of
nH [-]:'};
0 % dlg_title = 'nH';
a1 % num_lines = 1;
2 % def = {'1',"'10"};
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43
44
45

46
47
48
49
50
51
52

53

54
55
56

58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
78
79

80
81
82
83

84
85
86
87
88
89
90
91
92

o

answerH = inputdlg(prompt,dlg_title,num_lines,def,options);

o°

% prompt={'Enter lower bounds of B_r [T]:', 'Enter upper bounds of
B_r [T]:"};

% dlg_title = 'B_r';

% num_lines = 1;

B def = {'1.4','1.4"};

% answerB_r = inputdlg(prompt,dlg_title,num_lines,def,options);

o o

o°

lb=[str2double (answera (1)) str2double (answern(l))/4 str2double(...

answerm(1l)) /2 str2double (answerH (1)) 0 str2double (answerB_r (1)
1; %lower bounds

% ub=[str2double (answera (2)) str2double (answern(2))/4 str2double(...
answerm(2)) /2 str2double (answerH(2)) 0.1 str2double (answerB_r(2))...

]; %upper bounds

1b=[2 8/4 2/2 1 0 1.4 ]; %lower bounds
ub=[60 24/4 12/2 24 0.1 1.4];%upper bounds
$subject to the linear inequalities A x > b
A=[];%empty
b=[]; sempty
$subject to the linear inequalities Aeq x = beq
Aeq=[]; Sempty
beqg=[]; %empty
$% Optimization
options.Resize='on';
options=gaoptimset (...
'populationsize', 600, ...
'PlotFcns', {@gaplotbestf,@gaplotbestindiv}, ...
'Generations', 500,...
'TolFun', 10E-1000,...
'TolCon', 10E-5000,...
'EliteCount', 10,...
'StallGenLimit', 100,...
'CrossoverFraction', 0.6);

rng (0, 'twister');%initialize with random numbers

[xbest, Mbest, exitflag, output]=...
ga (@ritfnc, 6, A, b, Aeq, beq, 1lb, ub, @MConstraints, 1:4, options...

[c, ceq, Xi, f, Arequired, lrequired, Brequired, s] = MConstraints(...
xbest) ;

clear A RAeq b beqg;

1=2+ (s (xbest (3) ) +Xix (xbest (1) /(2xXi)));
radius=xbest (1) / (2*X1i);

A= (pix (1-sqrt (2) *Xi)"2.x (xbest (1) 0.1/ (2xX1)) ."2.xxbest (:,4));
Bz=((3/pi.*xbest (:,2).%4xX1"3) .«f.+xbest (:,6));

clear c ceq Xi f 1lb ub output options;

mass=['magnet mass is: ', num2str (Mbest), ' kg.'];
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93 mfd=['magnetic flux density at +/-1_x/2 is: ', num2str(Bz), ' T,
required: ', num2str (Brequired), ' T.'];

94 mlength=['magnet length in x direction is: ', num2str(l), ' mm'];

95 area=['filter area is: ', num2str(ad), ' cm”2, required: ', num2str(...
Arequired), ' cm”2.'];

9 a=['a= ',num2str (xbest(l)),' mm'];

97 n=['n= ',num2str (xbest (2)*4)];

98 m=['m= ',num2str (xbest (3)x*2)];

99 nH=['nH= ',num2str (xbest (4))];

100 gamma=['gamma= ',num2str (xbest (5))];

101 r=['r= ',num2str (radius), ' mm'];

102 msgbox ({mass,mfd, mlength, area,a,n,m,nH,gamma, r}, 'Results of the
optimization');

Zielfunktion

I function M = Fitfnc(x)

2 % F = Fitfcn(x) evaluates the fitness function for the Global
Optimization Toolbox. The fitness function is evaluated at the
specified points x.

%% Definition of mass density of the magnetic material NdFeB [kg/mm"3]

rho= 7.52%x10"-6;

%% Weight [kg]

M=rho.*x(:,1)"3.%x(:,3).%2.%xx(:,2) .x4.%x(:,4);

[= RTINS

Randbedingungen

((x=s_1)/r) 21" {5/2}+[1+ ((x+s_1)/r)"2]1"{5/2}%

1 function [c, ceq, Xi, f, Arequired, 1lx, Brequired, s] = MConstraints(x
)

2 %% Definition of Process parameters (User Input required)

3 y=global_time2;

4 nu=1l; %reduction factor

5 if y==0

6 global_time(l); %Sets the counter of the inputdlg function to one

7 prompt = {'Enter required volume throughput [1/min]:',...

8 'Enter maximum flow velocity [mm/s]:',...

9 '"Enter required filter length [mm]', ...

10 'Enter magnetic field required at filter length [T]:'};

11 dlg_title = 'Input of process parameters';

12 num_lines = 1;

13 def = {'0.5"','5"','160"','0.34"};

14 answer = inputdlg(prompt,dlg_title,num_lines,def);

15 [Vp, vOmax, 1lx, Brequired]=defineparameters (answer);

16 else

17 [Vp, vOmax, 1lx, Brequired]=defineparameters2;

18 end;

19 %% Initialize the function $f (x)=\sum_{i=1}"{m/2}\...

20 [1+
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22 %% Definition of helpfunction Xi
23 switch x(:,2)

24 case {2;4;6;8;10}

25 Xi=nux* (cos (2*pi./(x(:,2) .%4))—sin(2*pi./(x(:,2) .%x4)) ...

26 —sqrt (2) *sin(pi/4—4xpi./(x(:,2).%x4))) /...

27 (2xcos (pi/4—4xpi./ (x(:,2) .%4))+sqgrt (2));

28 case {3;5;7;9;11}

29 Xi=nu+sqrt (2) *sin(pi/ (x(:,2) .%4))/(2%xcos (2*xpi/(x(:,2) .%x4)));
30 otherwise

31 warning ('Unexpected number of magnets/ring n.');

32  end;

33 %% Initialize a vector $s_i =rx(a/r\cdot (i+i\gamma-0.5\gamma -1))$
34 s=zeros((x(:,3)), 1);
35 for i=1:(x(:,3))

36 hf=f;

37 s(i)=(0.5*x(5)+X1+(1 1)*(x(5)+2*Xl))*(X(l)/(Z*Xi));
38 f=hf+ ((1+((1x/2=s(1))/(x(1)/(2xXi)))" 2)" 5/2

39 +(1+((1x/2+s (1)) /(x(1)/(2%Xi)))"2) 5/2

40 end;

41 c(l)=Brequired—(3/pi.*x(:,2).%4*xXi"3.«f.%x(:,6));

42 Arequired=Vpx1073/(60xvOmaxx0.1); %$[cm”3] filter area

43 c(2)=Arequired— (pix (l-sqgrt (2)*Xi)"2.x (x(1)*0.1/(2%Xi)) ."2.%x(4));
4 ceq = [];

Hilfsfunktionen

function [globalvar]=global_time (num)

1

2 global globalvar

3 1if nargin > 0

4 globalvar = num;

5 end;

1 function [globalvar]=global_time2

2 global globalvar

3 1if nargin > 0

4 globalvar = num;

5 end;

1 function [Vp, vOmax, lx, Brequired]=defineparameters (answer)

2 global Vp vOmax 1lx Brequired;

3 1if nargin > 0

4 Vp=str2double (answer (1,1)); %[1l/min] required volume throughput
5 vOmax=str2double (answer (2,1)); %[mm/s] maximum flow velocity

6 lx=str2double (answer (3,1)); %[mm] required filter length

7 Brequired=str2double (answer (4,1)); %[T] magnetic field required at...

filter length
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function [Vp, vOmax, 1lx, Brequired]=defineparameters2
global Vp vOmax 1lx Brequired;
if nargin > 0

end;

Vp=str2double (answer (1,1)); %[1l/min] required volume throughput

vOmax=str2double (answer (2,1)); %[mm/s] maximum flow velocity

lx=str2double (answer (3,1)); %[mm] required filter length

Brequired=str2double (answer (4,1)); %[T] magnetic field required at...
filter length




	Einleitung
	Einordnung der Arbeit in den derzeitigen Stand der Forschung und Technik
	Zielsetzung

	Theoretische Grundlagen, Stand der Technik und Forschung
	Magnetismus
	Magnetische Materialeigenschaften
	Magnetisierungsmessung
	Bestimmung der Suszeptibilität und des Demagnetisierungsfaktors

	Berechnung von Magnetfeldern
	Klassisches analytisches Berechnungsmodell
	Numerische Simulation
	Dipolansatz

	Hoch-Gradienten Magnetseparation (HGMS)
	Grundprinzip der HGMS
	Abscheidung am Einzeldraht


	Experimentelle Methoden
	Methoden zur Charakterisierung der Abscheideleistung und der Partikeleigenschaften
	Gravimetrische Bestimmung
	Trübungsmessung
	Einzelpartikelzählung
	Elementaranalyse

	Charakterisierung des Rückspülprozesses
	Proteinaufreinigung
	Magnetische Trägerpartikel
	Bestimmung des Gesamtproteingehalts
	Bestimmung des Zuckergehalts
	Analyse der Proteinzusammensetzung und Reinheit


	Untersuchungen zur Abtrennung von Verunreinigungen aus Windenergieanlagengetriebeöl
	Charakterisierung der verwendeten Versuchssubstanzen
	Partikelabrieb aus Windenergieanlagengetrieben (WEA)
	Chemische Zusammensetzung der WEA Partikel

	Definition des Modellsystems
	Eigenschaften des Modellöls
	Eigenschaften der Partikel


	Versuchsapparaturen und -durchführung
	Magnete
	Elektromagnet
	Permanentmagnet

	Laborfilter und Abscheidematrix
	Versuchsaufbau
	Versuchsvorbereitung und Durchführung


	Abtrennung von Verunreinigungen aus Schmier- und Getriebeöl
	Abscheidung an Einzeldrahtgewebestufe
	Berechnung der Abscheidung an mehreren Drahtgewebestufen
	Multi-Pass Versuch
	Abtrennung der Modellpartikel Alroko M40 LST
	Abtrennung der Partikel aus dem Windenergieanlagenfilter (WEA0-Partikel)
	Chemische Analyse der WEA0 Partikel
	Zusammenfassung und Diskussion

	Heteroagglomeration - Modellversuche und Erklärungen
	Versuchsdurchführung
	Abtrennergebnisse
	Verhalten der Partikel im Magnetfeld
	Zusammenfassung und Diskussion



	Auslegung und Optimierungsrechnung zylindrischer Permanentmagnete
	Transversaler dipolarer Permanentmagnet
	Aufbau und analytische Berechnungsmethode
	Magnetflussdichte entlang der Zentrumsachse
	Weiterentwicklung der analytischen Berechnungsmethode
	Verstärkung des Magnetfelds

	Scale-up: Kosten und Dimensionierung
	Bau, Messung und Vergleich mit dem C-förmigen Permanentmagneten
	Bau des Mandhala-Magneten
	Feldmessung und Vergleich mit dem Dipolansatz
	Vergleich des Mandhala-Magneten mit dem C-förmigen Permanentmagneten

	Zusammenfassung

	Longitudinaler dipolarer Permanentmagnet
	Aufbau und analytische Berechnungsmethode
	Magnetflussdichte entlang der Zentrumsachse
	Magnetfeldverstärkung durch eine zweite Ringstruktur

	Validierung der analytischen Berechnungsmethode
	Die FEM Simulationsmethode
	Ergebnisse und Vergleich mit FEM Lösungen

	Bau, Messung und Vergleich mit dem Elektromagneten
	Bau des Aubert-Magneten
	Magnetfeldmessung des Aubert-Magneten
	Vergleich des Aubert-Magneten mit dem Elektromagneten

	Zusammenfassung


	Proteinaufreinigung aus Sojamolke im Pilotmaßstab
	Untersuchung des Betriebsverhaltens im Pilotmaßstab
	Pilotanlage
	Partikelverlust
	Durchführung
	Ergebnisse
	Fazit

	Das Rückspülverhalten
	Durchführung
	Versuchsergebnisse
	Strömungsanalyse und Diskussion
	Fazit

	Sojamolkenprotein-Aufreinigung
	Durchführung
	Ergebnisse der Proteinaufreinigung und Diskussion
	Fazit


	Schlussresümee und Ausblick
	Formelzeichen


