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Kurzfassung

Die vorliegende Arbeit ist im Gebiet der kuchenbildenden Filtration angesiedelt und
widmet sich im Speziellen den Vorgdangen bei der Entfeuchtung kompressibler Filterku-
chen. Die untersuchten Fragestellungen bewegen sich im Spannungsfeld zwischen
Untersattigung, Rissbildung und Verdichtung von kompressiblen Filterkuchen und be-
fassen sich mit der Beeinflussbarkeit der einzelnen Aspekte, sowie ihrer moglichen
Wechselwirkungen. Rissbildung ist ein haufig wahrend der Untersattigung von kom-
pressiblen Filterkuchen auftretendes Phanomen und wirkt sich aullerst nachteilig auf
den Fest-Flissig-Trennschritt aus. Die zum Verhindern von Rissbildung eingesetzte
Verdichtung wirft allerdings weitere Fragestellungen auf. So ist denkbar, dass diese
MalRnahme den sich anschlielenden Prozessschritt der Untersattigung stark negativ
beeintrachtigt. Darldber hinaus ist die derzeit Ubliche Verdichtung mittels Pressdruck
aufgrund von Einschrankungen in der Festigkeit der mechanischen Komponenten nicht
auf allen Apparatetypen ohne weiteres anwendbar.

Anhand eines Modellsystems erfolgte zunachst die Untersuchung des Schrumpfungs-
und Rissbildungsverhalten von Filterkuchen im unkonsolidierten Zustand, direkt nach
Abschluss der Filterkuchenbildung. Hierbei ergaben sich mehrere Analogien zu in der
Literatur beschriebenen Beobachtungen zur Rissbhildung bei thermischer Trocknung. Im
Einzelnen waren dies der Rissauftritt bei nahezu vollstandiger Sattigung, eine der Riss-
bildung vorangehende Hohenschrumpfung, sowie die rdumliche Anisotropie des
Schrumpfungsverhaltens. Mit Gedanken an eine Verdichtung des Filterkuchens eréffnet
letztgenannte Beobachtung interessante Perspektiven, die an spaterer Stelle genauer
diskutiert werden sollen. Zudem wurde das sogenannte , Aufschisseln” des Filterku-
chens — die Abldsung des Filterkuchens vom Filtermedium infolge der unterschiedlich
starken Schrumpfung an Kuchenoberflache und -unterseite — experimentell nachgewie-
sen. Im Hinblick auf die Beeinflussung der Untersattigung durch das Auftreten von
Rissen stellt dieses Phanomen einen moglichen Erklarungsansatz dar.

Die Verdichtung eines Filterkuchens fihrt zu einer Anderung der charakteristischen
Filterkucheneigenschaften. Diese MalRnahme darf daher nicht ausschliellich in Hinblick
auf die Verhinderung der Rissbildung betrachtet werden. Vielmehr gilt es, den Einfluss
der Verdichtung auf den Fest-Fllssig-Trennprozess als Ganzes zu berlcksichtigen. Wird
durch die Verdichtung Rissbildung zwar verhindert, die sich anschlieRende Untersatti-
gung jedoch infolgedessen verschlechtert, so stellt dies insgesamt kein zufriedenstel-
lendes Ergebnis dar. Im Rahmen diese Arbeit wurde daher der Einfluss der Verdichtung



auf PorengroRenverteilung und Widerstand experimentell untersucht und mit dem
tatsachlichen Untersattigungsverhalten des Filterkuchens abgeglichen. Die Bestimmung
der charakteristischen Filterkucheneigenschaften lieR eine Verlangsamung des Unter-
sattigungsverlaufs infolge der Verdichtung vermuten. Tatsachlich stellte sich heraus,
dass die Untersattigung der verdichteten Filterkuchen schneller verlief, als die der un-
verdichteten, bei denen es zu Beginn der Untersattigung zur Rissbildung kam. Dies zeigt
einerseits, dass die Rissbildung einen negativen Einfluss auf den Untersattigungsverlauf
ausUbt. Die wahrscheinlichste Erklarung stellt dabei die Ablésung des Filterkuchens vom
Filtermedium infolge des bereits beschriebenen ,Aufschiisselns” dar. Andererseits lasst
sich schlussfolgern, dass die Verdichtung des Filterkuchens eine anzuratende Malinah-
me zur Verhinderung der Rissbildung darstellt.

Zur Verdichtung des Filterkuchens wurde anschliefend ein alternatives Verfahren ent-
wickelt und untersucht. Bei der sogenannten Verdichtung mittels oszillierender Sche-
rung wird der Filterkuchen mit geringem Pressdruck beaufschlagt und gleichzeitig zyk-
lisch geschert. Aufgrund des bereits erwahnten anisotropen Filterkuchenaufbaus ist
davon auszugehen, dass durch Anderung der Krafteintragsrichtung eine weitergehende
Verdichtung moglich ist. Eine Beschreibung der Verdichtung unter Kombination von
Kompression und oszillierender Scherung ist im Bereich der Fest-FlUssig-Trennung
derzeit nicht bekannt. Die vorliegende Arbeit prasentiert die ersten experimentellen
Ergebnisse zur Anwendung dieses Verdichtungsprinzips. Eine Parameterstudie unter
Variation der Uberlagerten Druckdifferenz, der Schwingungsfrequenz und Scherlange
sowie der Verdichtungszeit ergab, dass die Verdichtungskinetik bei oszillierender Sche-
rung durch ein abnehmendes Exponentialgesetz zu beschreiben ist. Tendenziell sind mit
steigender Frequenz hdhere Grade der Verdichtung zu erzielen. Jedoch zeigte sich,
abhangig vom Versuchsmaterial, eine mehr oder weniger stark ausgepragte Wechsel-
wirkung mit der tGberlagerten Druckdifferenz. Im Vergleich zur Verdichtung durch reinen
Pressdruck konnten vergleichbare Grade der Verdichtung bei wesentlich geringeren
Werten des Pressdrucks erzielt werden. In Hinblick auf die experimentell erzielten Wer-
te scheint das Verdichtungsverfahren fiir gering kompressible Systeme einen grofReren
Vorteil gegenlber der reinen Pressung zu bieten, als fir Systeme hdherer Kompressibili-
tat. Moglicherweise wirkt sich die Drainagegeschwindigkeit des zu verdrangenden Filt-
rats limitierend auf die Verdichtung aus.

Die Berechnung der fir die Verdichtung erforderlichen Prozesszeit kennzeichnete das
Verfahren als geeignet fir den Einsatz an Apparaten zur kontinuierlichen kuchenbilden-
den Filtration. Eine Abschatzung ergab darlber hinaus, dass bei hohen Verdichtungs-
frequenzen der Zeitbedarf flr die Verdichtung im Vergleich zu niedrigen Verdichtungs-
frequenzen sinkt, der Energiebedarf jedoch signifikant steigt.



Die Berechnung des zur Verdichtung mittels oszillierender Scherung erforderlichen
Energieeintrags erfolgte durch Superposition von aufzubringender kinetischer Energie
und zu leistender Verdrangungsarbeit. Bis auf wenige Ausnahmen macht erstgenannte
den Hauptanteil an der zur Verdichtung ndtigen Gesamtenergie aus. Da die Energie zur
Schwingungserzeugung mit Anndherung an die Verdichtungsgrenze divergiert, sind
Verdichtungszustande nahe dieser nur unter hohem Energieeinsatz zu realisieren. Im
Vergleich zur Entfeuchtung mittels thermischer Trocknung liegt der Energiebedarf fir
die Verdichtung mittels oszillierender Scherung um den Faktor 10° - 10* niedriger. Die
Betrachtung der jeweils zur Verdichtung erforderlichen Energie fir diskrete Zustdnde
der Verdichtung ergab, dass sich der Energiebedarf bei reiner Pressung und beim tber-
lagerten Verfahren in der gleichen GréRenordnung bewegt. Allgemein formuliert ist die
Verdichtung mittels oszillierender Scherung bei niedrigen Frequenzen energetisch
glnstiger als die reine Pressung, wohingegen sie bei hohen Frequenzen einen hdheren
Energieeinsatz erfordert.

Die Verdichtung mittels oszillierender Scherung ermoglichte eine betrachtliche Redukti-
on des Rissanteils im Filterkuchen. Zudem wurde eine Anderung der Charakteristik des
Rissmusters von isotrop zu leiterartig beobachtet. Der Schwingungseintrag fihrt ver-
mutlich zu einer Strukturierung des Filterkuchens. Ahnliche Phdnomene sind aus dem
Bereich der Trocknungstechnik als sogenannter ,memory effect” bekannt. Die Redukti-
on der Risshildung korreliert mit dem Verdichtungszustand des Filterkuchens vor der
Gasdifferenzdruckentfeuchtung. Eine vollstandige Verhinderung der Rissbildung war fir
das untersuchte Modellsystem allerdings nicht mdglich. Dies kénnte in Unzuldnglichkei-
ten der Versuchsapparatur begriindet liegen. Wahrend der Verdichtung kommt es
oftmals zu Beschadigungen der Filterkuchenoberflache, die im anschlieRenden Ent-
feuchtungsschritt dann wiederum das Auftreten von Rissen beglnstigen.

Vi



Summary

The present work is based in the field of cake filtration and is particularly concerned
with dewatering of compressible filter cakes. Filter cake cracking is a phenomenon often
occurring during dewatering of compressible filter cakes and has an extremely detri-
mental effect on the filtration process. Crack formation can be avoided by compacting
the filter cake prior to desaturation. The processes of filter cake cracking, desaturation
and compaction are thus the focal points of the investigations.

The shrinkage and cracking behavior of a filter cake in the unconsolidated state was
investigated. Several analogies to observations in crack formation during thermal drying
were found. In detail, this was the occurrence of cracks in the fully saturated state,
height shrinkage preceding crack formation, as well as spatial anisotropy of the shrink-
age behavior. The latter observation opens up interesting perspectives regarding com-
paction, which will be discussed in more detail later. Additionally, the detachment of
the filter cake from the filter medium as a result of the varying shrinkage rate over filter
cake height was demonstrated experimentally. With regards to a possible influence of
cracking on the dewatering behavior, this observation presents a possible explanation.

Compaction of a filter cake leads to a change in its characteristic properties. While filter
cake cracking might indeed be avoided, there are also potential negative effects on
desaturation kinetics that must be considered. Therefore it was investigated how pore
size distribution and flow resistance of the filter cake change with compaction. The
results suggested a slowdown of filter cake desaturation with compaction. However,
determination of the actual dewatering kinetics showed that for the case where crack-
ing could be oppressed, dewatering kinetics of the consolidated cake were actually
faster than for the non-consolidated cake. This confirms that cracking negatively influ-
ences dewatering kinetics, possibly due to the already mentioned filter cake detach-
ment. Thus compaction is an appropriate action for preventing filter cake cracking.

The present work proposes a new method for filter cake compaction by applying oscilla-
tory shear superimposed with normal pressure. The filter cake is subjected to low com-
pressive pressure and simultaneously sheared cyclically. With regards to the already
mentioned anisotropic filter cake structure, it is assumed that further compaction is
possible by changing the direction of the applied force. In the field of solid-liquid-
separation, there is currently no description compaction by combination of compres-
sion and oscillatory shear. The present work presents the first experimental results on
the application of this method. A parameter study under variation of the superimposed



pressure difference, oscillation frequency and shear length as well as the oscillation
time showed that compaction kinetics follows a decreasing exponential law. In general,
the higher the frequency, the higher the degree of compaction achieved. However,
depending on the particle system, a more or less pronounced interdependency be-
tween superimposed pressure difference and frequency was found. Compared to com-
paction by compressive pressure only, comparable degrees of compaction could be
achieved. By adding oscillatory shear, a significant reduction of the compaction pressure
necessary to obtain a certain degree of compaction could be achieved. Compaction by
oscillatory shear seems to be advantageous especially for weakly compressible materi-
als. Possibly, for materials of higher compressibility, the drainage of the filtrate to be
displaced has a limiting effect on compaction.

Calculation of the time required for compaction indicated that compaction can be ac-
complished within a technically relevant time frame. By additionally estimating the
energy necessary for compaction it was found that compaction at high frequencies is
fast but requires significantly more energy than compaction at low frequencies.

The calculation of the energy input required for compaction by oscillatory shear was
carried out by superposition of kinetic energy and displacement work. Except for a few
exceptions, the former accounts for the main share of the total energy required for
compaction. Since the energy for oscillation generation diverges as it approaches the
compaction limit, states near this limit can only be achieved with high energy consump-
tion. Compared to dewatering by thermal drying, the energy requirement for compac-
tion by oscillatory shear is lower by a factor of 10° - 10, Compared with compaction by
compressive pressure only, it was found that the energy requirement is of the same
order of magnitude. As a general rule, compaction by oscillatory shear at low frequen-
cies is energetically more favorable than pure compression, whereas at high frequen-
cies it requires a higher energy input.

Through compaction by oscillatory shear, it was possible to significantly reduce filter
cake cracking. In addition, a change in the characteristics of the crack pattern from
isotropic to ladder-like was observed. Shearing the filter cake presumably leads to the
formation of an internal structure. Similar phenomena are known from the field of
drying technology, the so-called "memory effect". The reduction in filter cake cracking
correlates with the degree of compaction of the filter cake prior to desaturation. How-
ever, a complete prevention of the crack formation was not possible for the investigat-
ed model system. This could be due to inadequacies of the experimental apparatus.

viii
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1 Einleitung

1.1 Motivation

Das Abtrennen einer dispersen partikuldaren Phase aus einer kontinuierlichen flissigen
Phase gehort zu den Grundoperationen der Verfahrenstechnik und ist entsprechend in
verschiedensten Industriezweigen von Relevanz. Eine weitverbreitete und robuste
Methode zur Fest-Flissig-Trennung von Suspensionen stellt die kuchenbildende Filtrati-
on dar, die grofStechnisch in einer Vielzahl von Trennaggregaten realisiert werden kann
[1]. Etablierte apparative Umsetzungen dieses Trennverfahrens sind Trommel-, Schei-
ben- und Bandfilter, die die Vorteile einer kontinuierlichen Verfahrensweise, hoher
Durchsatze und vergleichsweise geringer Investitionsausgaben bieten. Nach Abschluss
der Filterkuchenbildung liegt dieser vollstandig gesattigt vor und weist somit in der
Regel eine vergleichsweise hohe Restfeuchte auf. Durch Beaufschlagen des gesattigten
Filterkuchens mit Gasdifferenzdruck ist es jedoch moglich, einen gewissen Anteil der
Filterkuchenporen durch Uberwindung des kapillaren Eintrittsdrucks zu entleeren und
somit die Restfeuchte weiter zu reduzieren. Wahrend bei Bandfiltern der Gasdifferenz-
druck auf den Vakuumbereich beschrankt ist, ist bei Trommel- und Scheibenfiltern auch
die Uberdruckentfeuchtung verbreitet. Die zunehmend nachgefragte Abtrennung feins-
ter Partikeln im unteren Mikrometerbereich — beispielsweise Pigmente oder Tailings —
geht allerdings mit besonderen Herausforderungen einher: Filterkuchen aus feinsten
Partikeln sind in aller Regel kompressibel und weisen als Besonderheit eine Neigung zur
Rissbildung wahrend der Gasdifferenzdruckentfeuchtung auf. Rissbildung wahrend der
Entfeuchtung partikuldrer Systeme ist ein haufig auftretendes Phanomen, das auch im
Bereich der Trocknungstechnik [2,3] und Bodenmechanik auftritt [4]. Bei der Filtration
ist Rissbildung unerwiinscht, da sie zu einer signifikanten Verschlechterung des Prozes-
ses flhrt: Die Risse im Filterkuchen weisen im Vergleich zum Porensystem einen um
GroRRenordnungen niedrigeren Durchstromungswiderstand auf. Wird der Prozess bei
konstanter Druckdifferenz betrieben, erhoht sich daher beim Auftreten von Rissen der
Gasdurchsatz um ein Vielfaches. Im schlechtesten Fall fihrt dies dazu, dass die zur
Filtration erforderliche Druckdifferenz nicht aufrechterhalten werden kann, und der
Trennprozess somit nicht mehr durchfihrbar ist. Selbst wenn der erhdhte Gasdurchsatz
kompensiert und die Druckdifferenz gehalten werden kann, so steigen dennoch der
Gasverbrauch und somit die Kosten flr das Trennverfahren an. Ist zudem eine Wa-
schung des Filterkuchens erforderlich, so verschlechtern Risse im Filterkuchen diesen
Prozessschritt ebenfalls, da bei konstanter Verfahrenszeit und konstanter Druckdiffe-
renz ein Grolteil der Waschfllssigkeit durch die Risse und nicht durch das Porensystem
flielSt.



Motivation

Es ist allgemein akzeptiert, dass die Entstehung von Rissen ihre Ursache in der Neigung
des Partikelsystems zur Volumenreduktion wahrend der Entfeuchtung hat. Kann diese
sogenannte Schrumpfung nicht ungehindert ablaufen, bauen sich Spannungen im Parti-
kelsystem auf, die bei Uberschreiten der Materialfestigkeit zur Rissbildung fiihren.
Dementsprechend ist Rissbildung vermeidbar, wenn der Filterkuchen vor der Entfeuch-
tung einen Packungszustand aufweist, bei dem keinerlei Schrumpfung mehr maoglich ist
[5-7]. Die zu diesem Zweck durchgeflhrte Verdichtung eines Filterkuchens hat aller-
dings eine grolRere Tragweite, als zundchst augenscheinlich ist. Wird der Trennprozess
als Ganzes betrachtet, so gilt es weitere Faktoren zu bericksichtigen. Die Verdichtung
des Filterkuchens zum Zweck der Rissvermeidung andert auch die Filterkucheneigen-
schaften, die malRgeblich fir die anschlielende Untersattigung sind [8—11]. Zudem stellt
sich die Frage, wie die Verdichtung des Filterkuchens apparativ bewerkstelligt werden
kann. Filterkuchenverdichtung erfolgt in aller Regel durch Aufbringen eines mechani-
schen Pressdrucks, ein Prinzip, nach dem beispielsweise Filterpressen arbeiten. Die
Integration einer Pressstufe in die zuvor genannten Apparate zur kontinuierlichen ku-
chenbildenden Filtration kann beispielsweise ber ein mitlaufendes Pressband, im Falle
von Trommelfiltern, oder durch Presskissen, im Falle von Bandfiltern, erfolgen. Aller-
dings zeigte Wiedemann [5] in einer umfangreichen Untersuchung, dass der zur Verhin-
derung von Schrumpfung erforderliche Pressdruck, abhdngig vom Material, bemer-
kenswert hoch ist. Als ausgewahlte Beispiele seien hier die Partikelsysteme Titandioxid
mit einem erforderlichen Pressdruck von 1800 kPa, Rotschlamm mit einem Pressdruck
von 3163 kPa und Kalkstein mit einem Pressdruck von 2031 kPa genannt. Auch wenn
Wiedemann zeigen konnte, dass zur Vermeidung von Rissbildung keine komplette
Unterbindung der Schrumpfung erforderlich ist, bleibt es dennoch schwer vorstellbar,
derart hohe Werte des Pressdrucks zu realisieren. Neben der prinzipiellen Schwierigkeit
den Pressdruck zu erzeugen, wiirde dies eine immense Belastung der mechanischen
Komponenten des jeweiligen Apparates mit sich bringen. Um zur Rissbildung neigende
Produkte auf kontinuierlichen Dreh- und Bandfiltern abzutrennen, sind daher alternati-
ve Methoden zur Filterkuchenverdichtung erforderlich.



Einleitung

1.2  Zielsetzung der Arbeit

Diese Arbeit widmet sich verschiedenen Aspekten aus dem Bereich Filterkuchenent-
feuchtung und -verdichtung, ausgehend von der Problematik des Auftretens von Riss-
bildung in Filterkuchen.

1) Untersuchung des Rissbildungsverhaltens unkonsolidierter Filterkuchen

Anhand eines Modellsystems wird zunachst das Schrumpfungs- und Rissbildungsverhal-
ten von Filterkuchen im unkonsolidierten Zustand, direkt nach Abschluss der Filterku-
chenbildung, betrachtet. Das Augenmerk liegt dabei zum einen auf der Gegeniiberstel-
lung der beobachteten Phanomene zu den in der Literatur beschriebenen Beobachtun-
gen zur Rissbildung bei thermischer Trocknung. Zum anderen erfolgt die Bewertung
dieser Beobachtungen in Hinblick auf ihre Bedeutung fur den Fest-FlUssig-Trennprozess.

2) Einfluss der Konsolidierung und Verdichtung von zu Rissbildung neigenden Filterkuchen
auf deren Untersattigungsverlauf

Eine der Untersattigung vorgeschaltete Verdichtung kann Rissbhildung stark reduzieren
oder gar verhindern. Allerdings verdandert die Verdichtung PorengroRenverteilung und
Widerstand des Filterkuchens, und somit dessen Untersattigungsverhalten. Es stellt sich
daher die Frage, ob durch Anwendung dieser MaRnahme Rissbildung auf Kosten einer
erhdhten Restfeuchte des Filterkuchens verhindert wird. Zur Klarung dieser Frage wird
untersucht, wie sich die die Untersattigung bestimmenden Eigenschaften des Filterku-
chens vom unkonsolidierten Zustand zum konsolidierten Zustand hin andern. Die erziel-
ten Ergebnisse werden anschlielend mit dem tatsachlichen Untersattigungsverhalten
abgeglichen.

3) Alternative Verdichtungsmethoden: Verdichtung von Filterkuchen durch Einsatz oszil-
lierender Scherung

Die Verdichtung von Filterkuchen zur Vermeidung von Rissbildung erfolgt in der Regel
durch Anwendung eines Pressdrucks. Die vorliegende Arbeit befasst sich mit einer
alternativen Methode zur Verdichtung, deren Umsetzung auf Trommel- und Bandfiltern
prinzipiell denkbar ist. Hierbei wird der Filterkuchen mit einem vergleichsweise geringen
Pressdruck beaufschlagt und gleichzeitig oszillierender Scherung ausgesetzt. Ziel ist es,
einen hohen Grad der Verdichtung bei geringem Pressdruck zu erreichen. Die Verdich-
tung mittels oszillierender Scherung bietet eine Vielzahl an Parametervariationen. Im
Rahmen dieser Arbeit erfolgen erste Untersuchungen zur Verdichtung mittels oszillie-
render Scherung in einer Apparatur im Labormafstab. Dabei wird der Einfluss der expe-
rimentellen Parameter Schwingfrequenz, Scherlange und Uberlagerter Pressdruck auf
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den Verdichtungsprozess sowie dessen zeitliche Kinetik bestimmt. Die Verdichtung
mittels oszillierender Scherung wird anschliefend hinsichtlich der zur Verdichtung
erforderlichen Energie betrachtet und mit der Verdichtung durch mechanischen Press-
druck verglichen. Es folgen Voriberlegungen zur Ubertragbarkeit des Verfahrens auf
den kontinuierlichen Prozess. Die Untersuchung unterschiedlicher Versuchsmaterialien
erlaubt es zudem, Rickschlisse auf die Abhadngigkeit der Verdichtbarkeit von den Filter-
kucheneigenschaften zu ziehen. Zuletzt wird betrachtet, inwiefern die Rissbildung bei
Gasdifferenzdruckentfeuchtung (GDE) durch Verdichtung mittels oszillierender Sche-
rung zu beeinflussen ist.



2  Theoretische Grundlagen und Stand der
Wissenschaft

2.1  Kuchenbildende Filtration

Im Folgenden sollen einige Grundlagen der kuchenbildenden Filtration erldutert wer-
den. Der Begriff der Filterkuchenbildung ist eindeutig definiert. Filterkuchenentfeuch-
tung hingegen bezeichnet zunachst allgemein die Reduktion der Restfeuchte des Hauf-
werks. Dies kann zum einen durch Entleeren von Poren - Filterkuchenuntersattigung-,
zum anderen durch Verdichten des Haufwerks bei gleichbleibender vollstandiger Satti-
gung bewirkt werden [12]. Zur mathematischen Beschreibung der Filterkuchenbildung,
sowie der anschlieRenden Verdichtung, existiert eine Vielzahl unterschiedlicher Model-
le, wie bei Lee und Wang [13] und Olivier et al. [14] ausfuhrlich dargestellt.

2.1.1  Filterkuchenbildung fiir den Fall inkompressibler Haufwerke

Bei der kuchenbildenden Filtration werden Partikeln aus einer Suspension an einem
pordsen Filtermedium abgeschieden. Das Fluid durchstromt das Filtermedium infolge
eines treibenden Potentials, das durch Anlegen eines Differenzdrucks oder auch eines
Zentrifugalfelds aufgebracht wird. Fir die kuchenbildende Filtration wird in der Regel
ein Filtermedium gewahlt, dessen Maschenweite, bzw. PorengrdlRe, oberhalb der mitt-
leren PartikelgrofRe des abzutrennenden Partikelsystems liegt. Zu Beginn der Filtration
durchdringen daher einzelne Partikeln das Filtermedium und gelangen ins Filtrat, ein
Vorgang, der als Feststoffdurchschlag bezeichnet wird. Mit Ausbildung der ersten Fest-
stoffbricken auf dem Filtermedium reduziert sich dieser und der sogenannte Filterku-
chen wachst auf dem Filtermedium auf. Die vorliegende Arbeit folgt bei der Darstellung
der Filterkuchenbildungsgleichung flr inkompressible Filterkuchen dem sogenannten
konventionellen Ansatz nach Ruth [15,16]. Den nun folgenden Ausfihrungen sind fol-
gende Annahmen zugrunde gelegt:

» Inkompressibles, newtonsches Fluid

» Laminare Stromung des Fluids

» Alle Partikel werden am Filtermedium abgeschieden (Vernachlassigbarer Fest-
stoffdurchschlag)

» Konstante Druckdifferenz Ap
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> Ortlich und zeitlich homogener Aufbau des Filterkuchens: Der Filterkuchen wird
als inkompressibel angenommen und die Suspension bleibt wahrend des gesam-
ten Filtrationsvorgangs ideal durchmischt.

Die mathematische Beschreibung des zeitlichen Verlaufs der Filterkuchenbildung
kann durch Kombination von Massenbilanzen und der Durchstromung nach Darcy
(Gleichung (2-1)) entwickelt werden.

dvV  ApA
— = (2-1)
dt nR

Der Gesamtwiderstand R setzt sich hierbei aus den Anteilen von Filtermedium Ry, und
Filterkuchen R zusammen:

Uber den Verlauf der Filtration nimmt der Widerstand R mit steigender Filterkuchen-
hohe stetig zu. Es ist daher zweckmaRig, den ldangenbezogenen spezifischen Widerstand
rc zu definieren. Fur den Fall eines inkompressiblen Filterkuchens wird gemaR Gleichung
(2-3) ein linear mit der Kuchenhohe steigender Widerstand angenommen [15].

RC = hc : TC (2'3)

Eine alternative Definition stellt der massenspezifische Widerstand a,, dar. Die beiden
Widerstandswerte sind Uber die Kuchenhohe h, sowie die flaichenspezifische Kuchen-
feststoffmasse wg . gemaR Gleichung (2-4) miteinander verknupft:

a, = (2-4)

Die Kombination von Gleichung (2-1), (2-2) und (2-3) liefert folgenden Zusammenhang:

awv ApA

Z (2-5)
dt  n(Ry + h¢-1¢)
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Durch Bilanzieren der Flissigkeitsanteile in Suspension, Filterkuchen und Filtrat ergibt
sich nach Integration und Umformung von Gleichung (2-5) schlieRlich folgender lineari-
sierter Ausdruck:

t nK Rym

_ crV 2-6
v = 24280 ¢ T aap (26

Der Konzentrationsbeiwert « resultiert aus der FlUssigkeitsbilanz um das Gesamtsystem
und setzt Filterkuchenvolumen und Filtratvolumen zueinander ins Verhaltnis. Bei be-
kannter Porositat € des Filterkuchens und Konzentration ¢y der Suspension kann k aus
Gleichung (2-7) bestimmt werden:

Cy

K=——"
1—cy—c€

(2-7)

Gleichung (2-6) ermoglicht die experimentelle Bestimmung von spezifischem Filterku-
chenwiderstand rc — bzw. a, — und Filtermediumswiderstand Ry, anhand von Filtrati-
onsexperimenten bei konstanter Druckdifferenz mit Aufzeichnung des zeitlichen Filtrat-
anfalls, wie beispielsweise in [17] beschrieben. Hierbei sei angemerkt, dass der so be-
stimmte Filtermediumswiderstand in der Regel héher liegt, als der Widerstandswert bei
der Durchstromung des Filtermediums mit reinem Fluid. Dies ist darauf zurlckzufihren,
dass bei Filtrationsexperimenten der Widerstand des Filtermediums auch die erste
abgeschiedene Partikelschicht mit einschliet. Eine alternative Vorgehensweise zur
Bestimmung von spezifischem Filterkuchenwiderstand und Filtermediumswiderstand
besteht in der Durchfihrung von Filtrationsexperimenten unter Variation der Filterku-
chenhohe. Die Herleitung und experimentelle Umsetzung ist unter anderem bei
Nicolaou [18] beschrieben.

2.1.2  Kompressible Filterkuchen und Filterkuchenentfeuchtung durch Verdichten

Die soeben dargestellte theoretische Herleitung der Filterkuchenbildung ist streng
genommen nur flr vollstandig inkompressible Materialien giltig [19]. In der Realitat
sind allerdings die meisten Partikelsysteme zumindest in geringem Male kompressibel,
die Struktur des partikuldren Haufwerks ist also abhangig von den wirkenden dufReren
Kraften. Im Falle der Filtration ist dies die anliegende Druckdifferenz Ap. Porositat und
Widerstand eines Filterkuchens dndern sich daher in Abhédngigkeit des Filtrationsdrucks.
Damit einhergehend variiert die Struktur kompressibler Filterkuchen innerhalb der
Kuchenhohe, es liegt ein Gradient sowohl der Porositat als auch des Widerstands vor.
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Der Gradient von Porositat und Widerstand kann Uber das Konzept des Feststoffgerist-
druckes erklart werden [19]: Wahrend der Durchstromung baut sich die hydraulische
Druckdifferenz Ap in Strémungsrichtung ab und entsprechend nimmt der Feststoffge-
rastdruck innerhalb des Haufwerks zum Filtermedium hin zu [20]. Somit ist die Filterku-
chenschicht direkt am Filtermedium am starksten verdichtet. An die Stelle sogenannter
globaler, Uber den gesamten Filterkuchen gemittelten Werte fir Porositat und Wider-
stand treten daher die Porositatsfunktion € (4p) und die Widerstandsfunktion r. (4p),
bzw. a,, (4p). Die Ursachen fir kompressibles Materialverhalten sind zahlreich und
reichen von reinen Umlagerungsprozessen, Uber die Kompaktierung von Aggregatstruk-
turen [21] bis hin zu kompaktierbaren Partikeln [22,23]. Eine schematische Ubersicht
der moglichen Ursachen kompressiblen Materialverhaltens ist in [24] zu finden. Zudem
kédbnnen fir ein und dasselbe Material, abhdngig vom vorliegenden Druckbereich, meh-
rere der genannten Mechanismen auftreten. Der tatsachliche Verlauf von Porositats-
und Widerstandsfunktion ist daher hochgradig materialspezifisch und Gegenstand
zahlreicher Untersuchungen [21,24-27]. Die Untersuchung des kompressiblen Materi-
alverhaltens hat in aller Regel die Modellierung der kuchenbildenden Filtration mithilfe
der Materialfunktionen € (4p) und r.(4p), bzw. a,, (4p) zum Ziel. Zu diesem Zweck
erfolgt die Bestimmung sogenannter lokaler Werte von Porositdat und Widerstand.
StandardmaRig kommt hierzu die von Ruth [28] beschriebene Kompressions-
Permeabilitats Zelle (im Folgenden ,CP Zelle”, von engl. Compression Permeability Cell)
zum Einsatz, eine Apparatur, die das mechanische Auspressen eines Filterkuchens und
seine Durchstromung bei gleichzeitiger Messung der Filterkuchenhthe ermdglicht.
Somit kénnen Porositdt und Widerstand des Filterkuchens in Abhangigkeit des anlie-
genden Pressdrucks p, bestimmt werden. Einschrankend sei allerdings erwdhnt, dass
auch in einer CP Zelle keine komplett einheitliche Struktur des Filterkuchens erzielt
wird. Der Grund hierfur sind Wandreibungseffekte, die zu einer Spannungsverteilung —
und entsprechend einer Verteilung der Porositat innerhalb der Zelle — fih-
ren [25,29,30].

Die Beschreibung des kompressiblen Materialverhaltens erfolgt in der Regel unter
Verwendung einfacher, rein empirischer, Potenzgesetze. In der vorliegenden Arbeit
werden die in Gleichung (2-8) und (2-9) dargestellten Potenzgesetze verwendet. Es
existiert jedoch eine Vielzahl weiterer Varianten, wie unter anderem in [14] zusammen-

gefasst.
B -
(1—g)=(1—go)-(1+p—”> (28
Po
n
A = Ao * (1 + ?) (2-9)
0
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Wahrend €y und a0 als Porositat und Widerstand des unbelasteten Haufwerks inter-
pretiert werden kdnnen, sind pg, f und n reine Anpassungsparameter ohne physikali-
sche Bedeutung. Ein Vorschlag zur experimentellen Bestimmung von g und a,, o findet
sich bei Shirato et al. [31]. Die Charakterisierung des Grades der Kompressibilitat kann
Uber die Zahlenwerte der Exponenten £ und n erfolgen, wie bei Tiller et al. [32] und
Tiller und Hsyung [33] beschrieben. Diese willkirliche Einteilung der Kompressibilitat
eignet sich zur vergleichenden Betrachtung unterschiedlicher Partikelsysteme. Zuweilen
ist die Verwendung des hdhenspezifischen Widerstands r. statt des massebezogenen
Widerstands a,, in Gleichung (2-9) zu finden. Beide Varianten sind dquivalent und lassen
sich Uber Gleichung (2-5) ineinander Uberfihren. Als dritter Materialparameter findet
sich zudem die Permeabilitat K, die den Kehrwert des hohenspezifischen Widerstands r,
darstellt.

Wie im vorangegangenen Abschnitt beschrieben, weist ein kompressibler Filterkuchen
mit Abschluss der Kuchenbildung folgende Eigenschaften auf: Es liegt ein Gradient der
Porositat Uber der Kuchenhohe vor und samtliche Poren sind vollstandig mit Flissigkeit
gefillt. Der weitere Entfeuchtungsverlauf hangt nun von den experimentellen Rahmen-
bedingungen ab. Wird mechanischer Druck aufgebracht, beispielsweise wie im Fall der
CP Zelle durch einen Pressstempel, so schlieit sich der Kuchenbildung die sogenannte
Konsolidierung des Filterkuchens an. Der Filterkuchen wird mithilfe des Pressstempels
weiter verdichtet und dadurch entfeuchtet. Am Ende der Konsolidierung entspricht der
Feststoffgertstdruck dem angelegten Pressdruck und der Filterkuchen weist — im Rah-
men der bereits genannten Einschrankungen — eine einheitliche Porositat anstelle eines
Porositatsgradienten auf. Der Ubergang von Kuchenbildung zur Konsolidierung l&sst sich
beispielsweise anhand der Anderung der Rate des Filtratanfalls bestimmen [34]. Eine
ausfihrliche Betrachtung des Mechanismus der Konsolidierung unter Einbeziehung
klassischer Verdichtungsmodelle aus der Bodenmechanik findet sich bei Shirato et al.
[35-38]. Tiller und Yeh [39] erweiterten diese Untersuchungen flr hohere Druckberei-
che und Materialien hoher Kompressibilitat.

Wird der anliegende Druck nun nicht mechanisch aufgebracht, sondern Uber einen
Gasdifferenzdruck realisiert, gestaltet sich der Sachverhalt ungleich komplizierter. In
diesem Fall ist sowohl Entfeuchtung durch Verdichtung — analog zum oben beschriebe-
nen Fall — als auch Entfeuchtung durch Untersattigung, sowie eine Kombination beider
Mechanismen moglich [40]. Im Folgenden soll zunachst der Fall der Entfeuchtung durch
Untersattigung betrachtet werden, bevor abschliefend der Fall konkurrierender Ent-
feuchtungsvorgénge betrachtet wird.
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2.1.3  Filterkuchenentfeuchtung durch Gasdifferenzdruck

Nach der Kuchenbildung, bzw. auch nach der Kuchenverdichtung, liegt der Filterkuchen
nach wie vor als gesattigtes Haufwerk vor. Das gesamte Porenvolumen ist mit Flssig-
keit geflllt. Vereinfachend wird das Porenvolumen oft als eine Reihe zylindrischer,
senkrecht durch den Filterkuchen verlaufender Kapillaren betrachtet. Tatsachlich liegt
jedoch ein Porennetzwerk vor, dessen komplexe Geometrie von der Form und Grofsen-
verteilung des Partikelkollektivs, sowie den Fluid-, bzw. Suspensionseigenschaften ab-
hangt [41]. Die Entleerung einer flUssigkeitsgeflllten Pore durch Gasdifferenzdruck ist
ein Vorgang, der durch Kapillareffekte bestimmt wird. Zur Entleerung einer Pore muss
der angelegte Gasdruck den Kapillardruck Gbersteigen, der sich infolge der Dreiphasen-
Grenzlinie einstellt. Die Hohe des Kapillardrucks kann als Funktion des Porenradius und
des Benetzungswinkels Uber die Young-Laplace-Gleichung berechnet werden. Hierzu
wird oftmals die oben bereits erwdhnte vereinfachte Vorstellung zylindrischer Poren
herangezogen. Zur ausflhrlichen Beschreibung des Kapillardrucks in pordsen Fest-
stoffsystemen sei auf die grundlegende Arbeit von Schubert [42] verwiesen. In der Regel
liegt innerhalb eines Filterkuchens eine PorengrofRenverteilung und dementsprechend
auch eine Kapillardruckverteilung vor. Die Kapillardruckverteilung bestimmt, bei wel-
chem Gasdifferenzdruck welcher Anteil des Gesamtflissigkeitsvolumens entfernt wer-
den kann. Die Darstellung der Kapillardruckverteilung erfolgt in der sogenannten Kapil-
lardruckkurve, wie beispielhaft in Abbildung 2-1 gezeigt. Ublicherweise wird der Kapil-
lardruck p als Funktion der Sattigung S aufgetragen. Charakteristische GrofRen sind der
kapillare Eintrittsdruck pxg, sowie die remanente Sattigung S.. Der kapillare Eintritts-
druck py e gibt die Mindestdruckdifferenz an, die zur Untersattigung aufgebracht werden
muss und entspricht theoretisch dem Kapillardruck der gréfSten durchgehenden Pore
des Filterkuchens. Die messtechnische Bestimmung erfolgt aus dem Schnittpunkt zwei-
er Tangenten an die Kapillardruckkurve, wie in Abbildung 2-1 dargestellt. Die remanente
Sattigung S, entspricht der vertikalen Asymptote der Kapillardruckkurve im Bereich
geringer Sattigung und gibt den Grenzwert der auf mechanischem Wege erzielbaren
Untersattigung an.
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p/ kPa

Abbildung 2-1: Schematische Darstellung der Kapillardruckkurve als Funktion der Sattigung S, sowie des
kapillaren Eintrittsdrucks pyr und der remanenten Sattigung S,.

Die Kapillardruckkurve eines Filterkuchens gibt den Wert der Sattigung an, der bei einer
gegebenen Druckdifferenz Ap minimal erreicht wird, sie liefert also Gleichgewichtswer-
te und enthalt keine Information Uber den zeitlichen Verlauf der Untersattigung. Zur
Beschreibung der Kinetik der Untersattigung sind in der Literatur verschiedene Model-
lansatze bekannt [11,18,43]. Allen Ansatzen ist gemein, dass die experimentell be-
stimmten Parameter des kapillaren Eintrittsdrucks, bzw. die gesamte Kapillardruckkur-
ve, sowie Permeabilitdt, bzw. Widerstand und Porositat des Filterkuchens, bekannt sein
missen. Das Modell von Anlauf [11] bezieht dariber hinaus den Widerstand des Filter-
mediums mit ein und bericksichtigt Kompressibilitatseffekte. Condie et al. [9] wende-
ten verschiedene Kinetikmodelle auf die Vakuumentfeuchtung von Kohlefilterkuchen an
und stellten fest, dass alle Modelle in der Lage waren, den experimentell ermittelten
Untersattigungsverlauf mit hinreichender Genauigkeit zu beschreiben.

Bisher wurde implizit davon ausgegangen, dass ein kompressibler gesattigter Filterku-
chen nach Abschluss der Kuchenbildung entweder durch mechanischen Pressdruck
verdichtet und somit entfeuchtet, oder durch Gasdifferenzdruck untersattigt wird.
Tatsachlich kdénnen Verdichtung und Untersattigung jedoch auch in Konkurrenz zuei-
nander stehen [40]. Anschaulich dargestellt ist dieser Sachverhalt unter anderem bei
Stickland et al. [8,34]. Diese betrachten zwei Materialfunktionen, die Funktion des
Kompressionswiderstands (engl. compressive yield stress) p, und des kapillaren Ein-
trittsdrucks pgag, die beide von der Feststoffvolumenkonzentration des Filterkuchens
abhangen. Der exemplarische Verlauf dieser beiden Materialfunktionen ist in Abbildung
2-2 dargestellt. Der Schnittpunkt beider Funktionen liegt bei einer Feststoffkonzentrati-
on ®cgp- Der korrespondierende Wert des Drucks wird als sogenannter ,breakthrough
pressure” p, bezeichnet. Je nachdem, in welcher Feststoffkonzentration der Filterku-
chen nach der Kuchenbildung vorliegt, und ob der im Anschluss an die Kuchenbildung
anliegende Gasdifferenzdruck unter-, oder oberhalb von p, liegt, erfolgt die Entfeuch-
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tung durch unterschiedliche Mechanismen. Fiir Anfangsfeststoffkonzentrationen ¢<dcqp
sind zwei Falle zu unterscheiden:

1. Ap = péap (@)
Der Filterkuchen wird konsolidiert, und anschliefend untersattigt.
2. peap (9) = Ap = py(9)

Der Filterkuchen wird konsolidiert, der Gasdruck wirkt in diesem Fall wie ein Presskol-
ben. Eine Untersattigung tritt nicht auf.

Oberhalb von p, hingegen sind fur Anfangsfeststoffkonzentrationen ¢>d.,, folgende
Falle denkbar:

3.0y(¢p) = Ap = pley* (¢):

Es kommt direkt zur Untersattigung des Filterkuchens. Der Vorgang entspricht der
Untersattigung eines inkompressiblen Haufwerks.

4. Ap = p, (¢):

Konsolidierung und Untersattigung treten parallel auf.

pA9)
4
4
g
/
Q v
(]
¢ P (9)
§ pb L’
— #
o /rl
.
e
-
o
-—”"’
_-" .¢g ¢'cap
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Abbildung 2-2: Verlauf der Funktion von Kompressionswiderstand p,(¢) und kapillarem Eintrittsdruck
Pcap (@) mit der Feststoffvolumenkonzentration ¢ des Filterkuchens [8].

Die Konkurrenz von Konsolidierungs- und Untersattigungsvorgdngen bei kompressiblen
Filterkuchen wirkt sich auch auf die Bestimmung der Kapillardruckkurve aus. Abbildung
2-3 zeigt hierzu den Verlauf der Kapillardruckkurve fir einen Baryt-Filterkuchen [40].
Gegen die Sattigung aufgetragen zeigt die Kapillardruckkurve den von inkompressiblen
Filterkuchen bekannten Verlauf. Erst bei Auftragung des Drucks gegen die Restfeuchte
wird ersichtlich, dass es bereits unterhalb des kapillaren Eintrittsdrucks zur Entfeuch-
tung durch Konsolidierung kommt. Im Kapillardruckversuch erfolgt eine graduelle Ent-
feuchtung des Filterkuchens, beginnend bei geringen Werten des Gasdifferenzdrucks.
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Auf Abbildung 2-2 Ubertragen entspricht die Vorgehensweise des Kapillardruckversuchs
zunachst dem oben beschriebenen Fall 2: Der Filterkuchen wird bei Druckdifferenzen
Ap < pigy” (@) Schritt fur Schritt konsolidiert, dies entspricht der Reduktion der Rest-
feuchte in Abbildung 2-3 ohne gleichzeitige Abnahme der Sattigung. Erreicht die Druck-
differenz den Wert p,, und die Feststoffkonzentration entsprechend den Wert ¢.qp, SO
setzt die Untersattigung ein. Entsprechend der Darstellung in Abbildung 2-2 sollten
dartber hinaus bei unterschiedlichen Druckdifferenzen gebildete Filterkuchen keinen
Unterschied im kapillaren Eintrittsdruck aufweisen.

Kapillardruck [10°Pa]

Ball'yt I
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hg=12.5mm
4 Y Xgo= 2.6pm |
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3 .
NN
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Abbildung 2-3: Kapillardruckkurve eines Baryt-Filterkuchens in Abhdngigkeit der Restfeuchte und der
Sattigung zur Verdeutlichung von Kompressibilitatseffekten bei der Bestimmung der Kapillardruckkurve
[40].

2.2  Rissbildung bei der Entfeuchtung partikularer Systeme

Die Entstehung von Rissen wahrend der Entfeuchtung partikuldarer Systeme ist ein Pha-
nomen, das unabhangig von der GroRenskala der Partikeln, sowie der Art des Flissig-
keitsentzugs, bei einer Vielzahl von Anwendungen auftritt. Vereinfacht betrachtet be-
ruht das Auftreten von Rissen prinzipiell auf der Entstehung von Spannungen innerhalb
des Partikelsystems infolge des Flissigkeitsentzugs. Ubersteigen diese die Materialfes-
tigkeit, kommt es zur Rissbildung. Der experimentelle Nachweis ist im Bereich der
Trocknungstechnik mittels der beam deflection-Methode mdglich. Hierbei erfolgt die
Bestimmung der Spannung aus der Deformation eines mit der Schicht verbundenen
Cantilevers [44—-47]. Im Verlauf der Trocknung wurde hierbei stets ein kontinuierlicher
Anstieg der Spannung innerhalb der Schicht gemessen. Durch Einsetzen der Risshildung
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werden die Spannungen abgebaut, so dass sich zum Zeitpunkt der Rissbildung ein Ma-
ximum im Spannungsverlauf ergibt. Lan und Ping [44] sowie Chekchaki und Lazarus [45]
ermittelten flr nanoskalige Systeme eine Spannung bei Eintreten der Rissbildung im
Bereich von 1-2 MPa. Fur die von Kitsunezaki untersuchten Calciumcarbonat-Pasten mit
einer mittleren PartikelgrofRe von 1,5 um ereignete sich die Rissbildung hingegen bei
einer maximalen Spannung im Bereich von 0,1 MPa [46]. Man und Russel stellen zur
beam deflection-Methode jedoch einschrankend fest, dass diese lediglich einen Gber
den gesamten Probekorper gemittelten Wert der Spannung liefert und daher Span-
nungsspitzen, beispielsweise infolge ungleichmaRiger Trocknung, nicht abbilden kann
[48]. Peron et al. nennen zudem Inhomogenitdten, wie Fehlstellen oder Einschlisse von
Fremdkorpern, als weitere mogliche Ursachen fir Spannungsverteilungen, bzw. Span-
nungsspitzen, innerhalb des Probekorpers [49,50].

Obwohl das Auftreten von Rissen bei der Entfeuchtung von Filterkuchen ein bekanntes
Problem darstellt, existieren derzeit keine konkreten Modelle zur Beschreibung des
genauen Mechanismus der Risshildung, bzw. zur Vorhersage der Rissbhildung. Eine Aus-
nahme stellt die Veroffentlichung von Wakeman [51] dar, der ein Kriterium fur das
Auftreten von Rissen in Abhangigkeit des sich einstellenden Sattigungsgradienten wah-
rend der Entfeuchtung vorschlagt. Dabei betrachtete er sowohl die ideal-elastische, als
auch die elastisch-plastische Deformation des Filterkuchens. Seinen Uberlegungen nach
neigen besonders Filterkuchen mit hohem kapillarem Eintrittsdruck zur Rissbildung, da
hier mit besonders hohen Sattigungsgradienten zu rechnen sei. Hierzu ist allerdings
einschrankend zu sagen, dass Wakeman ausschlieSlich den Bereich der Vakuumfiltrati-
on betrachtete, da die hyperbare Filtration erst zu spaterer Zeit Verbreitung fand. Somit
ist die getroffene Aussage vermutlich nur eingeschrankt giltig. Umfangreichere Unter-
suchungen zur Schrumpfung und Rissbildung finden sich fir den Fall des FlUssigkeitsent-
zugs durch thermische Trocknung im Bereich der Trocknung von Pasten, bzw. dinner
kolloidaler Schichten, sowie in der Bodenmechanik. Modelle zum Mechanismus der
Rissbildung lassen sich laut Scherer [3] prinzipiell in makroskopische und mikroskopische
Modelle unterscheiden. Makroskopische Modelle betrachten den Probekdrper in Ana-
logie zur klassischen Bruchmechanik als Kontinuum mit charakteristischen Material-
kennwerten wie dem kritischen Spannungsintensitatsfaktor K, oder dem Rissspitzen-
offnungswinkel CTOA (engl. ,crack tip opening angle”) [52]. Allerdings besteht prinzipi-
elle Skepsis an der Anwendbarkeit derartiger Ansdtze auf disperse Systeme mit ihren
speziellen Materialeigenschaften. Mikroskopische Modelle dagegen betrachten den
Probekérper auf Ebene der Porenstruktur. Der mafigebliche Unterschied beider Heran-
gehensweisen liegt im Umgang mit der rissauslosenden Spannung. Wahrend makrosko-
pische Modelle diese als dulRerlich gegeben betrachten, erfolgt bei mikroskopischen
Modellen eine Betrachtung der Spannungen auf lokaler Ebene und ein Erkldrungsmodell
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flr ihre Entstehung wird angestrebt. Hierzu existieren verschiedene Ansatze. Ein Ansatz
fihrt die Entstehung von Rissen auf die UnregelmaRigkeit der Trocknungsfront zurlck.
In einem weiteren Ansatz wird davon ausgegangen, dass mit Einsetzen der Entleerung
grolRer Poren der hohere Kapillardruck in kleineren Poren Zugspannungen auf die um-
gebenden Porenwande auslbt, die schlieBlich zur Rissbildung fihren. Abbildung 2-4
zeigt im linken Bild hierzu eine schematische Darstellung. Diesem Erklarungsansatz folgt
beispielsweise Kitsunezaki [47]. Er benennt als Ursache fir die Rissbildung den Kapillar-
druck innerhalb der flussigkeitsgefullten Poren des Probekdrpers, die zur Schrumpfung
des Systems und dabei zur Entstehung von Spannungen flihren (Abbildung 2-4 rechts).
Eine ahnliche Erklarung fihrt auch Tang [53] an.

Abbildung 2-4: Schematische Darstellung von Modellvorstellungen zur Rissbildung wéhrend der thermi-
schen Trocknung eines partikuldaren Haufwerks. Links: Rissbildung aufgrund des héheren Kapillardrucks in
kleinen Poren [3]. Rechts: Entstehung von Spannungen an der Dreiphasengrenzlinie eines gesattigten
partikularen Haufwerks [47].

Eine Erweiterung findet sich bei Man und Russel [48], sowie Singh und Tirumkudulu
[54], die die Haftung des Partikelsystems am Untergrund als wesentlich flr die Entste-
hung der Zugspannungen parallel zur Oberflache erachten. Auch der Anstieg von Span-
nungen wahrend des FlUssigkeitsentzugs wird in der Regel darauf zurlickgeflhrt, dass
die Schrumpfung des Probekdrpers durch die Haftung am Untergrund behindert wird
[45—-48]. Der Einfluss der Haftbedingung auf die Rissbildung wurde von verschiedenen
Forschergruppen experimentell nachgewiesen. Peron trocknete ansonsten identische
Probekorper auf Teflonunterlagen sowie auf Unterlagen mit profilierter Struktur (Abbil-
dung 2-5) und beobachtete Rissbildung nur bei letzterer Anordnung [49]. Shorlin et al.
verwendeten ebenfalls teflonbeschichtete und unbeschichtete Unterlagen und konnten
einen Einfluss der Untergrundbeschaffenheit auf Charakteristika des Rissbilds nachwei-
sen [55]. Nandakishore und Goehring wiederum stellten fest, dass sich die Charakteris-
tik des Rissbilds aus einem Zusammenspiel der Struktur des Untergrunds und der Dicke
der partikuldren Schicht ergibt [56]. Im Gegensatz dazu stehen allerdings die Untersu-
chungen von Towner, der seine Probekorper zur Reduktion von Reibung auf Quecksilber
aufschwimmen lie, und keinen Einfluss der Unterlage auf die Rissbildung feststellen
konnte [57]. Der Einfluss der Haftung am Untergrund ist ein wesentlicher Aspekt im Fall
der Filtration. Hier ist die Kontaktbedingung am Untergrund durch die Verwendung
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eines Filtermediums vorgegeben und nur innerhalb gewisser Grenzen variierbar. Es ist
daher auf jeden Fall mit einer Behinderung der Schrumpfung zu rechnen.

Support with
parallel notches

Abbildung 2-5: Versuchsanordnung Perons zur Untersuchung des Einflusses der Haftbedingung am Unter-
grund auf das Auftreten von Rissen [49].

Die Beurteilung der Rissbildung erfolgt in der Regel anhand geometrischer Parameter
wie der der Gesamtrissflache, bzw. des Rissanteils, der Rissanzahl und -aufweitung,
sowie des Abstands und Winkels zwischen einzelnen Rissen. Darlber hinaus ist die
Charakterisierung der Geschwindigkeit der Rissausbreitung von Interesse. Die Bestim-
mung der genannten GroRen erfolgt in aller Regel bildanalytisch [49,55,58—60]. Somit
sind lediglich Aussagen zur Rissbildung an der Oberflache des Probekorpers mdoglich.
Eine Ausnahme stellt die Arbeit von Crostack et al. dar, die mikrotomographische Ver-
fahren zur Strukturaufklarung von Rissen in trocknenden Starke-Suspensionen einsetz-
ten [61]. Eine umfangreiche Betrachtung der Literatur zur Rissbildung bei thermischer
Trocknung erfolgte im Jahre 1990 durch Scherer [3], der die bis zum dortigen Zeitpunkt
beschriebenen experimentellen Beobachtungen wie folgt zusammenfasst:

» Die Wahrscheinlichkeit des Rissauftritts nimmt mit steigender Trocknungsrate
zZu.

» Die Wahrscheinlichkeit des Rissauftritts nimmt mit steigender Schichthéhe zu.

» Der Risseintritt ereignet sich bei nahezu vollstandiger Sattigung.
Neben der Wahrscheinlichkeit des Rissauftritts nimmt auch Rissflache (Léonard [60]),
die Anzahl der Risse (Lecocq und Vandewalle [62]), sowie die Rissausbreitungsge-
schwindigkeit (Kitsunezaki [46]) mit steigender Trocknungsrate zu. Zudem steigt die
Gesamtrissflache mit steigender Hohe der zu entfeuchtenden Schicht (Min und Vo-Dai
[58]). Der Rissauftritt innerhalb des ersten Trocknungsabschnitts, bei noch nahezu
vollstandiger Sattigung der Probe, wurde in den aktuelleren experimentellen Arbeiten
von Kitsunezaki [46,47], Peron [50] und Tang [53] nochmals bestatigt.

Im Bereich der Trocknungstechnik wird in der Regel von einer Suspension ausgehend
getrocknet. Das bedeutet, dass sich unter Entzug der Flissigkeit durch Verdampfen
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zunachst ein Partikelnetzwerk ausbildet, das in der Lage ist Zugspannungen aufzuneh-
men. Bei weiterem Flussigkeitsentzug bilden sich an der Oberflache der Schicht Menis-
ken aus, die das Partikelnetzwerk nach und nach weiter komprimieren. Bei der kuchen-
bildenden Filtration hingegen liegt der Filterkuchen zu Beginn der Entfeuchtung bereits
im vernetzten Zustand vor. Insbesondere feinpartikuldre Materialien sind auRerdem
kompressibel, die Packungsdichte zu Beginn der Entfeuchtung hangt also wie in Kapi-
tel 2.1.2 beschrieben von der anliegenden Druckdifferenz ab und es wird sich auRerdem
ein Porositatsgradient einstellen. Es ist daher davon auszugehen, dass jeweils unter-
schiedliche Voraussetzungen fir das Auftreten von Rissen vorliegen. Die Variation der
angelegten Druckdifferenz ist vermutlich nicht mit der Variation der Trocknungsge-
schwindigkeit gleichzusetzen. Da partikuldre Systeme in der Regel eine PorengrofRenver-
teilung aufweisen, beeinflusst die Wahl der Druckdifferenz nicht nur deren Entfeuch-
tungsgeschwindigkeit, sondern auch, welcher Anteil des Porenkollektivs Uberhaupt
entfeuchtet werden kann. Je nach Hohe der Druckdifferenz im Verhéltnis zur Kapillard-
ruckverteilung des Filterkuchens sollte sich somit eine andere Spannungsverteilung im
Filterkuchen einstellen, die wiederum zu Unterschieden in der Rissbildung fihren sollte.

Zur Rissbildung bei der Entfeuchtung sind derzeit nur wenige Untersuchungen bekannt
[5—7,63—-66]. Bierck et al. untersuchten die dreidimensionale Schrumpfung von Filterku-
chen mittels Synchrotronstrahlung. Die Schrumpfung wird dabei als Ursache fir das
Auftreten von Rissbildung benannt, die Rissbildung an sich jedoch nicht ndher unter-
sucht [64]. Weitere Arbeiten widmen sich der Bestimmung von Prozessparametern,
unter denen eine rissfreie Untersattigung erreicht werden kann: Anlauf et al. [63] stell-
ten fest, dass die Risswahrscheinlichkeit sinkt, je hoher der Gasdifferenzdruck und je
geringer die Filterkuchenhéhe ist. Wahrend die Beobachtung zum Einfluss der Filterku-
chenhothe mit den Aussagen aus dem Bereich der thermischen Trocknung Uberein-
stimmt, steht die Beobachtung zum Einfluss des Gasdifferenzdrucks im Gegensatz dazu.
Dies bestatigt die Vermutung, dass der Einfluss der Hohe des Gasdifferenzdrucks auf die
Rissbildung nicht mit dem Einfluss der Trocknungsgeschwindigkeit auf die Rissbildung
gleichzusetzen ist. Liu et al. [66] variierten die Oberflachenspannung der Suspension,
mit der Absicht, die Hohe der Kapillarkrafte zu senken. Durch Erniedrigung der Oberfla-
chenspannung gelang es ihnen, die auftretende Rissbildung zu reduzieren. In der ver-
fahrenstechnischen Praxis ist die Moglichkeit zur Parametervariation allerdings oftmals
begrenzt. AulRerdem ist eine Beeinflussung der chemischen Zusammensetzung der
Suspension nicht immer moglich, bzw. erwilnscht. In diesen Fallen stellt die mechani-
sche Verdichtung des Filterkuchens vor der Gasdifferenzdruckentfeuchtung (GDE) eine
bewdhrte Methode dar, die Rissbildung zu verhindern. Wiedemann [5-7] fUhrte eine
umfassende systematische Untersuchung des Schrumpfungsverhaltens von Filterku-
chen durch und korrelierte dieses mit der auftretenden Rissbildung. Dazu definierte er
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das sogenannte Schrumpfungspotential Ae. Dieses berechnet sich als Differenz der
Porenziffer e, die das Hohlraumvolumen auf das Feststoffvolumen bezieht, vor und
nach der thermischen Trocknung des Filterkuchens. Somit ist Ae ein MaR fir die Volu-
menabnahme des Filterkuchens vom gesattigten zum trockenen Zustand hin. Er stellte
fest, dass das Schrumpfungspotential mit steigender Vorverdichtung des Filterkuchens
abnimmt, bis ab einer bestimmten kritischen Verdichtung keine Schrumpfung mehr
stattfindet. Der Agglomerationszustand der Suspension, die PartikelgroRenverteilung
und die Oberflachenspannung des Fluids beeinflussen das Schrumpfungsverhalten und
ermoglichen daher innerhalb gewisser Grenzen eine Beeinflussung der Rissbildung. Den
grofiten Hebel zur Einflussnahme stellt allerdings der Verdichtungszustand des Filterku-
chens dar. Abbildung 2-6 zeigt hierzu exemplarisch die Abnahme der Gleichgewicht-
sporenziffer eines Schwarzschlammfilterkuchens mit zunehmendem Pressdruck. Die
Porenziffer nach der Schrumpfung ist bis zu einem Wert des Pressdrucks von ca. 20 bar
konstant. Entsprechend nimmt das Schrumpfungspotential — die Differenz von Gleich-
gewichtsporenziffer und Schrumpfungsgrenze — mit zunehmendem Pressdruck ab. Der
Vergleich mit Versuchen, bei denen der Filterkuchen zunachst verdichtet, und anschlie-
BRend mechanisch mittels Gasdruck entfeuchtet wurde ergab, dass Filterkuchen mit sehr
kleinem Schrumpfungspotential ohne Bildung von Rissen untersattigt werden kénnen.

®m  Gleichgewichisporenziffere_
@ Beginn des Ubergangsbereichs e,
Schrumpfungsgrenze e_

%

Porenziffere [ - |

-

0.1 1 10 100
Prefidruck Pe [ bar ]

Abbildung 2-6: Verlauf von Gleichgewichtsporenziffer und Schrumpfungsgrenze mit zunehmendem Press-
druck am Beispiel von Schwarzschlamm [5].

2.3 Superposition von Kompression und Scherung zur
Verdichtung gesattigter partikularer Systeme

Die Verdichtung gesattigter partikularer Systeme kann, wie in Kapitel 2.1.2 beschrieben,
durch mechanisches Pressen erreicht werden. Aus der verfahrenstechnischen Praxis ist
allerdings bekannt, dass die zusatzliche Anwendung von Scherung eine weitergehende
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Verdichtung ermoglicht. Stetige Scherung tritt beispielsweise in Bandfilterpressen auf-
grund der Differenzgeschwindigkeit zwischen oberem und unterem Filterband wahrend
der Umlenkung auf [67,68]. Hierzu stellte Riemenschneider [67] fest, dass bei konstan-
tem Druck mit jeder zusatzlichen Umlenkung eine weitergehende Verdichtung des
Filterkuchens einhergeht. Der positive Effekt zusatzlicher stetiger Scherung auf die
Verdichtung von Filterkuchen konnte ebenfalls im LabormaRstab, in Hinblick auf die
Auslegung von Bandfilterpressen, nachgewiesen werden [69,70]. Weiterhin ist der
Sachverhalt bei der Untersuchung des FlieRverhaltens feinpartikuldrer, gesattigter
Systeme relevant. Tomas und Reichmann [71] entwickelten hierzu eine Press-Scher-
Zelle und stellten fest, dass mit zusdtzlicher Scherung ein geringerer Pressdruck vonno-
ten war, um den jeweils gleichen Verdichtungsgrad zu erzielen. Ahnliche Beobachtun-
gen machten Erk [72] und Mladenchev [73]. Je nach verwendetem experimentellem
Aufbau ist gar eine Vorverdichtung des Filterkuchens erforderlich, um die Uberlagerung
der Messung des FlieRverhaltens durch Effekte der Verdichtung zu verhindern [72]. Die
bisher angeflihrten Publikationen zeigen, dass der positive Effekt zusatzlicher Scherung
auf den Verdichtungsvorgang grundsatzlich bekannt ist. Laut Koenders et al. [74] und
Kollmann [75] fihrt der Aufbau eines Haufwerks durch Krafteinwirkung in eine be-
stimmte Richtung zur Ausbildung einer anisotropen Struktur, die eine héhere Festigkeit
in Richtung der urspriinglichen Krafteinwirkung aufweist. Da die Filterkuchenbildung
grundsatzlich durch Einwirken einer Kraft in Normalenrichtung vonstattengeht, sollte
die Anwendung einer zusatzlichen Kraft in Scherrichtung daher zu einer weitergehen-
den Verdichtung fihren. Diese Anisotropie duBert sich zudem in einer Richtungsabhan-
gigkeit der Permeabilitdat [23]. Auch die Untersuchung des raumlichen Schrumpfungs-
verhaltens legt das Potential zusatzlicher Scherung fir die Verdichtung nahe. Wiede-
mann [7] stellte hierbei fest, dass Filterkuchen trotz vorangegangener Konsolidierung
ein hdheres Schrumpfungspotential in lateraler als in vertikaler Richtung aufweisen.

Anschaulich ist die Darstellung des Verdichtungsvorgangs unter Kombination von Sche-
rung und Pressung in Analogie zur Schuttgutmechanik im Mohrschen Spannungsdia-
gramm moglich. Abbildung 2-7 zeigt hierzu exemplarisch die moglichen Verdichtungs-
und FlieRzustande von Partikelpackungen. Der sogenannte Verfestigungsort beschreibt
hierbei Orte des FlieRens unter Volumenreduktion. Er gibt Grenzspannungszustande
wieder, oberhalb derer FlieRen unter gleichzeitiger Verdichtung der Probe einsetzt. Der
FlieRvorgang schreitet fort, bis die Probe eine Packungsdichte erreicht, bei der die
gegebene Kombination von Normal- und Schubspannung gerade auf dem Verfesti-
gungsort bei dieser Packungsdichte liegt.
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Abbildung 2-7: Verdichtungs- und FlieRverhalten einer durch Normal- und Schubspannung belasteten
Partikelpackung dargestellt im Mohrschen Spannungsdiagramm [76]. Das FlieRen unter Volumenreduktion
ist durch den Verfestigungsort, rechts in der Abbildung, gegeben.

Zum jetzigen Zeitpunkt existiert im Bereich der Fest-FlUssig-Trennung allerdings keine
zusammenhangende theoretische Beschreibung des Verdichtungsverhaltens unter
kombinierter Pressung und Scherung fiir kompressible, flissigkeitsgesattigte Systeme.
Die bisherigen Erkenntnisse sind grofStenteils empirisch und die experimentellen Ergeb-
nisse bezlglich des Einflusses bestimmter Parameter auf das Verdichtungsverhalten
sind widersprlchlich. Die oben beschriebene Betrachtung im Mohrschen Spannungsdi-
agramm bericksichtigt ausschliefRlich die anliegenden Spannungen. Experimentelle
Untersuchungen zeigen jedoch auch einen méglichen Einfluss der Schergeschwindigkeit
auf das Verdichtungsverhalten. Ayol et al. [77] untersuchten das Entwdasserungsverhal-
ten von Faulschlamm in einer Immobilisierungsmesszelle und beobachteten einen
Einfluss der Scherrate auf die Immobilisierungszeit und somit die Entwdasserung, bzw.
Verdichtung der Probe. Koenders et al. [74] betrachteten den Einfluss zuséatzlicher
Scherung auf die Filterkuchenbildung und Konsolidierung von Titandioxid-Suspensionen.
Hierbei wurde der Filterkuchen in einer Stempelpresse mit rotierbarem Pressstempel
gebildet und anschliefend ausgepresst. Mit steigender Drehgeschwindigkeit des Stem-
pels - und somit steigender Scherrate - wurden dabei niedrigere Werte der Porositat
erzielt. Die Untersuchungen von Vaxelaire und Olivier [78] dagegen liefern widersprich-
liche Ergebnisse bezlglich des Einflusses der Scherrate. Sie untersuchten die Verdich-
tung von Talk-, Kaolin- und Belebtschlamm-Filterkuchen in einer Press-Scher-Zelle.
Einerseits beobachteten sie eine verbesserte Verdichtung mit sinkender Anfangsku-
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chenhohe bei konstantem Pressdruck und konstanter Rotationsgeschwindigkeit des
Pressstempels. Andererseits zeigte eine Erhohung der Rotationsgeschwindigkeit bei
konstanter Anfangskuchenhdhe und konstantem Druck keinen Einfluss auf die Verdich-
tung. Sowohl die Reduktion der Anfangskuchenhdhe als auch die Erhdhung der Drehge-
schwindigkeit resultieren in eine Erhohung der Scherrate. Daher kann zum jetzigen
Zeitpunkt keine eindeutige Aussage Uber die Rolle der Scherrate fir die Verdichtung
getroffen werden.

In der bisherigen Darstellung wurde implizit davon ausgegangen, dass die Scherung
stetig erfolgt. Prinzipiell kann Scherung jedoch auch oszillierend eingeleitet werden. Im
Bereich der Fest-Flissig-Trennung sind allerdings nach aktuellem Recherchestand keine
Untersuchungen zur Anwendung oszillierender Scherung mit dem Ziel der Verdichtung
von Filterkuchen bekannt. Es existieren lediglich Untersuchungen zum Eintrag von
Schwingungen in vertikaler Richtung, also parallel zum Filtratfluss [79—-82]. Beispiele
zum positiven Einfluss oszillierender Scherung auf den Verdichtungsvorgang finden sich
allerdings in anderen Forschungsbereichen. Im Bereich der Partikeltechnik setzte Nico-
las [83] die oszillierende Scherung zur Verdichtung von Packungen monodisperser Glas-
kugeln ein. Unter Variation der Schwingungsamplitude erzielte er Packungsdichten
oberhalb der dichtesten Zufallspackung. Ein Einfluss der Schwingfrequenz war nicht
festzustellen. Umfangreiche Untersuchungen finden sich zudem im Bereich der Boden-
mechanik. Eine zusammenfassende Darstellung der Ergebnisse von Arbeiten zur Ver-
dichtung flussigkeitsgesattigter drainierter Boden findet sich bei Wichtmann [84]. Die
Ubertragbarkeit der dort angefiihrten Untersuchungen auf den Fall der Filterkuchen-
verdichtung ist allerdings fraglich. Der GroRRenbereich der verwendeten Partikeln liegt
im Falle der Bodenmechanik in der Regel um mehrere GroRenordnungen hoéher. In
diesem Fall gewinnt zum einen die Gewichtskraft gegentber den Partikelhaftkraften
erheblich an Bedeutung. Zum anderen erhéht sich der Durchstromungswiderstand mit
dem Quadrat der PartikelgroRe. Es ist daher denkbar, dass bei der Verdichtung feinpar-
tikularer Filterkuchen die Verdrangung der PorenflUssigkeit den Verdichtungsprozess
letztlich limitiert.
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3 Experimentelle Methoden und Apparaturen

3.1 Definition und Bestimmung typischer Werte zur
Charakterisierung von Filterkuchen

Im Folgenden werden typische Werte, die zur Charakterisierung von Filterkuchen Ver-
wendung finden, definiert und ihre im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrte experimen-
telle Bestimmung beschrieben.

Restfeuchte

Die Restfeuchte RF eines Filterkuchens ist definiert als die Flissigkeitsmasse m; bezogen
auf die Gesamtmasse des feuchten Filterkuchens my,. Nach Trocknung des Filterku-
chens kann RF aus der feuchten Masse m;,: und der trockenen Feststoffmasse ms be-
rechnet werden:

m —m
= °.100% (3-1)

Porositat, Porenziffer und Sattigung

Als Porositat € ist der Anteil des Porenvolumens V, am Gesamtvolumen Vi, des Filter-
kuchens definiert:

Vtot (3-2)

€

Die auch im Bereich der Bodenmechanik gebrduchliche Porenziffer e bezieht das Poren-
volumen Vp hingegen auf das Feststoffvolumen Vs:

e= Vs (3-3)

Die Sattigung S beschreibt den mit Flissigkeit gefillten Anteil des Porenvolumens.

V ;
§=_t (3-4)
Vp



Definition und Bestimmung typischer Werte zur Charakterisierung von Filterkuchen

Die experimentelle Bestimmung von sowohl Porositdt und Porenziffer, als auch Satti-
gung, erfordert in der Regel Informationen Uber die Geometrie des Filterkuchens, ge-
nauer gesagt dessen Gesamtvolumen Vi Flr einen zylindrischen Filterkuchen ergibt
sich das Filterkuchenvolumen V;,; aus dem Durchmesser d und der Filterkuchenhohe h..
Mit Kenntnis der feuchten Filterkuchenmasse m;.i, der Feststoffmasse ms und der Fest-
stoff- und FlUssigkeitsdichte ps und p;, kodnnen Porositat €, Porenziffer e und Sattigung S
gemalR Gleichung (3-5) —(3-7) berechnet werden.

ms ms
tot tot c m h,
d2
Vo Viot — Vs T[Thc
=P _ - -1 (3-6)
A Vs m
Ps
Mo — My
- P (3-7)
s a, _ms
T e ™)

In zylindrischen Filtereinheiten, wie der im folgenden Unterkapitel beschriebenen
Drucknutsche und der CP Zelle, ist der Durchmesser und somit die Grundflache des
Filterkuchens eindeutig definiert. Dies gilt allerdings nur unter der Voraussetzung, dass
keine Rissbildung auftritt. Zur Auswertung rissaufweisender Filterkuchen werden daher
Probenehmer eingesetzt, um Proben von definierter Geometrie zu erhalten. Die Probe-
nehmer bestehen aus Edelstahl und verfligen Uber einen mittleren Innendurchmesser d
von 12,0 mm (Abbildung 3-1).

Abbildung 3-1: Edelstahlprobenehmer mit Probe eines CaCOs-Filterkuchens (Ansicht von unten)

Eine Ausnahme stellt die Bestimmung der Porositdt eines vollstdndig gesattigten Filter-
kuchens dar. In diesem Fall ist das Porenvolumen V, mit dem Flussigkeitsvolumen V,

24



Experimentelle Methoden und Apparaturen

identisch und die Porositat € ergibt sich aus der feuchten Gesamtmasse und der Tro-
ckenmasse des Filterkuchens gemaR Gleichung (3-8).

= 1 — 525y, fr $=1
_+_
Ps Pl

W — Viot—Vs (3-8)

E =
Veot Vtot

Analog kann im gesattigten Fall die Restfeuchte RF aus der Porositat € und der FlUssig-
keits- und Feststoffdichte berechnet werden (Gleichung (3-9)).
my Vipy €01 (3-9)

RF = -100% = —————— - 100% = . 100%
Mot Vip + Vips epy + (1 —€)ps

Die Trocknung der Filterkuchen und der Filterkuchenproben erfolgt bei 105+5°C lber
einen Zeitraum von 24 Stunden. Zur Messung der Filterkuchenhdhe kommt ein Laserab-
standssensors (LK-G157, KEYENCE Deutschland GmbH, Neu-Isenburg, Deutschland) zum
Einsatz, der nach dem Messprinzip der Lasertriangulation arbeitet.

3.2 Materialien und Methoden zur kuchenbildenden Filtration

In diesem Unterkapitel werden die im Rahmen dieser Arbeit verwendeten Versuchsap-
paraturen einschlielllich der experimentellen Vorgehensweisen, sowie das zusétzlich
verwendete Equipment beschrieben. Unabhangig von der verwendeten Apparatur steht
am Ende eines jeden Experiments in der Regel die in 3.1 beschriebene Bestimmung von
Restfeuchte, Porositat und gegebenenfalls Sattigung.

3.2.1 Verwendete Filtermedien

Fir den Grolteil der Filtrationsexperimente kam ein Nylonfiltergewebe mit Kdperbin-
dung und einer Maschenweite von 5 um laut Hersteller (Sefar Nitex 03-5/1, Sefar AG,
Heiden, Schweiz) zum Einsatz. Um radialen Gasdurchfluss zu verhindern wurden die
zugeschnittenen Filtergewebe entlang ihres Umfangs mit Plasti Dip® FlUssiggummi
abgedichtet. Fir Versuche, die es erforderten den Gasdurchsatz durch den Filterkuchen
zu unterdrlcken, fand eine hydrophile Polyethersulfon-Membran mit einer PorengrofRe
vom 0,1 um laut Hersteller (Supor® 100, Pall GmbH, Dreieich, Deutschland) Verwen-
dung.

In der Vakuumfiltrationseinheit wurde ein Edelstahl-Sinterkdrper als Stltzstruktur fir
das Filtermedium eingesetzt. Hierfir wurden die Materialien Siperm R14 und
Siperm R200 der Fa. Tridelta Siperm GmbH (Dortmund, Deutschland) verwendet.
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Siperm R14 verflgt Gber eine nominale PorengréfRe von 8 um und eine nominale Poro-
sitdt von 36 — 41 %. Demgegeniiber betragt die nominale PorengréfRe von Siperm R200
65 um und die nominale Porositat 49 — 54 %. Fir die Untersuchung des Schrumpfungs-
und Risshildungsverhaltens wurde das urspringlich in der Vakuumfilterplatte montierte
Siperm R14 verwendet. Fir die Durchfihrung der Experimente zur oszillierenden Sche-
rung wurde dieses durch Siperm R200 ersetzt. Dieses erwies sich als vorteilhaft, da
dessen hohere Porositat und grofRerer Porendurchmesser die zur Regeneration der
Stutzstruktur erforderlichen Standzeiten der Apparatur erheblich reduzierten.

3.2.2 Drucknutsche

FUr Filtrationsexperimente unter anliegendem Gasdifferenzdruck wurde die in Abbil-
dung 3-2 dargestellte Drucknutsche verwendet. Die Drucknutsche ist aus Edelstahl
gefertigt und verflgt Uber einen Innendurchmesser von 50 mm. Zur besseren Ent-
nehmbarkeit des Filterkuchens nach dem Experiment wurden zusatzlich Einsatzringe
aus PEEK (Polyether Ether Keton) mit einer Wandstarke von 1,75 mm und einer Hohe
von 25 mm verwendet. Somit reduziert sich die effektive Filterfliche auf 16,62 cm?. Das
Filtermedium wird durch ein Edelstahlgewebe gestltzt. Der Trichter flr den Filtratab-
lauf kann am Ende des Experiments unter noch anliegendem Gasdifferenzdruck ent-
fernt werden. Dies ermoglicht es, an der Unterseite des Edelstahlgewebes anhaftendes
Filtrat zu entfernen, bevor der Gasdifferenzdruck abgesteuert wird. Die Rickbefeuch-
tung des Filterkuchens mit Filtrat kann somit reduziert werden. Der Deckel der Nutsche
ist mit einem Sichtglas ausgestattet, das eine optische Bestimmung des Endes der Ku-
chenbildung ermoglicht. Zudem kann der in Kapitel 3.1 beschriebene Laserabstands-
sensor oberhalb des Sichtglases montiert werden, so dass eine in-situ Messung der
Filterkuchenhthe wahrend der Filtration mdglich ist. Da der Laserabstandssensor Uber
einen begrenzten Arbeitsabstand von 11 bis 19 cm verflgt, kam in diesem Fall ein Nut-
schenkdrper mit reduzierter Hohe zum Einsatz. Im Folgenden werden die verschiede-
nen an der Drucknutsche durchgefiihrten Experimenttypen detailliert beschrieben.
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Abbildung 3-2: Zur Durchfiihrung der Filtrationsexperimente verwendete Drucknutsche mit schematischer
Darstellung der Kuchenbildungseinheit [85].

Bestimmung der Kapillardruckkurve unkonsolidierter Filterkuchen

Die zuvor beschriebene Drucknutsche ermdglicht die Bestimmung der Kapillardruckkur-
ve unkonsolidierter Filterkuchen mittels eines automatisierten Entfeuchtungsexperi-
ments. Dieses beruht auf der Verwendung eines elektronisch gesteuerten Druckreglers
(Fa. SMC Pneumatik GmbH, Egelsbach). Zunachst erfolgt die Filterkuchenbildung bei
einer definierten Druckdifferenz Ap. Kurz vor Ende der Kuchenbildung wird der anlie-
gende Druck abgesteuert. Anschliefend erfolgt eine graduelle Entfeuchtung des Filter-
kuchens: Von einem minimalen Gasdruck von 30 kPa ausgehend wird die Druckdifferenz
schrittweise bis zu einem maximalen Wert von 400 kPa erhéht. Wahrend jeder Druck-
stufe wird die anfallende Filtratmenge elektronisch aufgezeichnet. Fallt Gber einen
Zeitraum von zehn Minuten kein weiteres Filtrat an, wird die Druckdifferenz automa-
tisch auf den nachsthéheren Wert geregelt. Aus der Restfeuchte des Filterkuchens nach
Erreichen der letzten Druckstufe kann durch Bilanzieren des jeweils angefallenen Filtrats
die Restfeuchte zu jeder einzelnen Druckstufe berechnet werden.
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Bestimmung des globalen Durchstrémungswiderstands von unkonsolidierten und konso-
lidierten Filterkuchen

Um die Anderung des Filterkuchenwiderstands vom unkonsolidierten zum konsolidier-
ten Zustand zu bestimmen, wurde die bei Nicolaou [18] zur Bestimmung des Durch-
stromungswiderstands beschriebene Vorgehensweise modifiziert. Zundchst erfolgt die
Filterkuchenbildung. Diese wird kurz vor ihrem Abschluss durch Absteuern der Gas-
druckdifferenz unterbrochen. Anschliefend wird mithilfe einer Pipette vollentsalztes
Wasser (VE-Wasser) auf die Filterkuchen-, bzw. Suspensionsoberflache aufgegeben. Der
Filterkuchen wird anschliefend mit einer Gasdruckdifferenz von 20 kPa beaufschlagt.
Bei Erreichen einer Filtratmenge von circa 5 Gramm wird die Durchstrémung durch
Absteuern der Druckdifferenz beendet. Hierbei wurde sichergestellt, dass beim Absteu-
ern immer ein Flissigkeitsspiegel auf der Filterkuchenoberflache erhalten blieb, eine
Verfédlschung des Ergebnisses durch eine der Durchstromung Uberlagerte Untersatti-
gung oder Konsolidierung also ausgeschlossen war. Die soeben beschriebene Vorge-
hensweise wurde am selben Filterkuchen zweimal wiederholt, um die Giltigkeit der
Messung zu gewahrleisten. Details hierzu sind in [18] aufgefihrt. AnschlieRend wird der
Filterkuchen konsolidiert. Hierfir wird ein aus Latex-Gel hergestellter gasundurchlassi-
ger Pressbalg auf den Filterkuchen aufgesetzt und anschlieRend mit Gasdifferenzdruck
beaufschlagt. Dieses Verfahren fand unter anderem auch bei Wiedemann [5] und Heu-
ser [86] Verwendung. Der verwendete Gasdifferenzdruck hat dabei den gleichen Wert
wie der zuvor verwendete Kuchenbildungsdruck. Nach Abschluss der Konsolidierung
wird der Pressbalg entfernt und der Filterkuchen erneut drei Mal, wie zuvor beschrie-
ben, mit VE-Wasser durchstromt. Es folgt die gravimetrische Restfeuchtebestimmung.
Aus dem jeweiligen Filtratfluss kann der globale Durchstromungswiderstand R flr den
unkonsolidierten und konsolidierten Zustand gemal Gleichung (2-1) berechnet werden.
Der hierbei ermittelte Widerstand beinhaltet auch den Widerstand des verwendeten
Filtermediums. Da anzunehmen ist, dass dieser durch den Konsolidierungsprozess nicht
verandert wird, ist ein Vergleich der so ermittelten Werte gerechtfertigt.

Bestimmung der Restfeuchte im Entfeuchtungsgleichgewicht

Zur Bestimmung der Restfeuchte im Entfeuchtungsgleichgewicht wird der Filterkuchen
beim jeweiligen Kuchenbildungsdruck gebildet und nach Abschluss der Kuchenbildung
ohne Unterbrechung der Druckluftzufuhr fir eine Stunde entfeuchtet. Innerhalb dieses
Zeitraums kam der Filtratfluss bei allen durchgefiihrten Experimenten zum Erliegen.
Wahrend der Entfeuchtung erfolgte die Uberwachung des Gasdurchsatzes mithilfe
eines Mass Flow Meters der MKS Instruments Deutschland GmbH mit einer oberen
Messgrenze von 2 I/min bezogen auf Referenzbedingungen von 101,325 kPa und 0°C.
Der gemessene Wert lag zu keinem Zeitpunkt oberhalb des Grundrauschens. Es ist
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daher davon auszugehen, dass die verwendete Filtermembran den Gasdurchsatz unter-
dricken konnte.

Bestimmung der Entfeuchtungskinetik

Die Bestimmung der Entfeuchtungskinetik erfolgte in einem Standard Filtrationsexperi-
ment: Der Filterkuchen wird bei einem bestimmten Gasdifferenzdruck gebildet und
unter Variation der Entfeuchtungszeit t, entfeuchtet, bzw. untersattigt. Fir die Bestim-
mung der Entfeuchtungskinetik konsolidierter Filterkuchen kam eine leicht abweichen-
de Vorgehensweise zum Einsatz: Die Filterkuchenbildung wird, wie im vorigen Abschnitt
beschrieben, kurz vor Abschluss unterbrochen. Zur Konsolidierung dient wiederum der
bereits beschriebene Latex-Pressbalg. Nach Entfernen des Pressbalgs erfolgt die Ent-
feuchtung mittels Gasdifferenzdruck.

3.2.3  Kompressions-Permeabilitats Zelle (CP Zelle)

Die Experimente wurden an der bei Alles [24] beschriebenen Versuchsapparatur durch-
geflihrt, deren Presseinheit in Abbildung 3-3 dargestellt ist. Diese Kompressions-
Permeabilitats Zelle verfligt Uber eine Filterflache von 51,5 cm?. Die Verdichtung erfolgt
mittels eines pneumatisch betriebenen Pressstempels. Die Zelle ist mit zwei filtrieren-
den Flachen ausgestattet, eine an der Unterseite und eine an der Oberseite der Ku-
chenbildungseinheit. Somit ist prinzipiell eine beidseitige Filtration moglich. Im Rahmen
dieser Arbeit wurde die Apparatur jedoch derartig betrieben, dass der Filterkuchenauf-
bau lediglich am unteren Filtermedium erfolgt. Mittels eines am Pressstempel installier-
ten elektronischen Wegaufnehmers (TLH100, Novotechnik, Deutschland, in Abbildung
3-3 nicht dargestellt) wird die Position des Pressstempels — und somit die Filterkuchen-
hohe — zu jedem Zeitpunkt erfasst. Durch Bohrungen im Pressstempel kann eine Durch-
stromung des Filterkuchens FlUssigkeit aus einem Vorlagebehalter, oder eine Entfeuch-
tung mittels Gasdifferenzdruck erfolgen.

Bestimmung der Materialfunktionen von Porositdt und Widerstand

Die Bestimmung der Materialfunktionen €(Ap) und r (4p), bzw. a,(Ap) erfolgt in einem
automatisierten Entfeuchtungsexperiment. Hierbei wird der Filterkuchen unter schritt-
weiser Erhohung des Stempeldrucks verdichtet. Der minimal realisierbare Druck wird
durch die innere Reibung der Apparatur limitiert und liegt bei circa 50 kPa [24]. Im
Allgemeinen erfolgte die Verdichtung in einem Druckbereich von 50 bis 1000 kPa. Die
Dauer einer Pressstufe wird aus Vorversuchen fir jedes verwendete Versuchsmaterial
individuell bestimmt und betrug flr PCC und Kaolin 60 Minuten und zehn Minuten fir
GCC.
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Die sich bei einer bestimmten Druckdifferenz Ap einstellende Porositat € und Restfeuch-
te RF berechnet sich aus der bei der jeweiligen Druckdifferenz gemessenen Kuchenhohe
gemaR Gleichung (3-5), bzw. (3-9). Die Kuchenhdhe wird hierbei am Ende der jeweiligen
Druckstufe aus den Messwerten der letzten 100 Sekunden (PCC, Kaolin), bzw.
30 Sekunden (GCC) gemittelt.

Zur Bestimmung des spezifischen Kuchenwiderstands a, (massenbezogen), bzw. r.
(langenbezogen) folgt auf jede Verdichtungsstufe eine Durchstromung des Filterku-
chens mit VE-Wasser bei einer Druckdifferenz von 20 kPa. Der am Filterkuchen anlie-
gende Pressdruck wird hierbei aufrechterhalten. Aus dem linearen Bereich des zeitli-
chen Filtratanfalls erfolgt die Bestimmung des flachenspezifischen Flusses g, somit ist
die Berechnung des spezifischen Widerstands a,, gemal} Gleichung (3-10) moglich. Der
Mediumswiderstand setzt sich aus den Anteilen des oberen und des unteren Mediums
zusammen. Bei Verwendung eines Filtertuchs wird der aus der Kuchenbildungsglei-
chung gemal Gleichung (2-6) berechnete Widerstand verwendet. Der Widerstand der
Membran wird aus einem Durchstromungsversuch mit VE-Wasser bei einer Druckdiffe-
renz von 20 kPa anhand der Darcy-Gleichung (Gleichung (2-1)) bestimmt.

1 (AP R ) (3-10)
m

Pneumatikzylinder

Pressstempel
Fluid aus

Kuchenbildungs-
einheit

Abbildung 3-3: Schematische Darstellung der verwendeten Kompressions-Permeabilitats-Zelle [85].
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Bestimmung der Kapillardruckkurve konsolidierter Filterkuchen

Die Bestimmung der Kapillardruckkurve erfolgte nach Pressung des Filterkuchens ins
Verdichtungsgleichgewicht. Hierbei wurde die Gasdruckdifferenz analog zum in 3.2.2
beschriebenen Drucknutschenexperiment schrittweise erhéht, und nach Abschluss des
Experiments die FlUssigkeitsmengen bilanziert.

Kombinierte Pressung und Untersattigung

Zur Durchflhrung einer Pressung mit anschlieender Untersattigung des Filterkuchens
wurde als unteres Filtermedium eine gasundurchldssige Membran eingesetzt. Am
Pressstempel wurde ein gasdurchlassiges Filtertuch verwendet. Zunachst wurde der

Filterkuchen mittels Pressstempel gebildet und konsolidiert, bis ein Konsolidierungsgrad

U, = @ von groRer 99% - bezogen auf die im Kompressibilitatsexperiment er-
t=0"<end

reichte Porositat — erreicht war. Anschliefend wurde die Stempelposition fixiert und der
Filterkuchen durch Anlegen eines Gasdifferenzdrucks untersattigt. Hierbei entsprach die
Hohe des Gasdifferenzdrucks der des zuvor angelegten Pressdrucks.

3.2.4 Vakuumfiltereinheit

Die verwendete Vakuumfiltereinheit — dargestellt in Abbildung 3-4 — verfiigt Gber eine
rechteckige Filterfliche A von (6x12) cm?=72 cm?. Die Filterflaiche kann als einzelnes
Filterelement eines Drehtrommelfilters, oder als Ausschnitt aus einem Bandfilter inter-
pretiert werden, und ist somit in Bezug auf die Beurteilung der Rissbildung naher an der
technischen Realitdt als die zuvor beschriebenen zylindrischen Filtereinheiten. Der
Einfluss der Filtergeometrie auf das Filtrations- und Verdichtungsverhalten ist in der
Regel vernachlassigbar, beeinflusst aber erwiesenermalien die Risshildung [63]. Da bei
einer rechteckigen Geometrie die absolute Schrumpfung in x— und y—Richtung unter-
schiedlich ist, sollte es im Vergleich zu einer rotationsymmetrischen Geometrie zu Un-
terschieden im Spannungsaufbau und entsprechend im Rissbildungsverhalten kommen.

Abbildung 3-4: Grundplatte der Vakuumfiltereinheit (links). Vakuumfiltereinheit mit Einfassung fir die
Kuchenbildung (rechts).
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Untersuchung des Schrumpfungs- und Rissbildungsverhaltens

Die Kuchenbildung wird in der Regel bei einer Druckdifferenz Ap=80 kPa durchgefihrt.
Zur Erzeugung des Vakuums dient eine Vakuumpumpe vom Typ UNO 6 der Pfeiffer
Vacuum GmbH, Asslar, Deutschland.

Zu Beginn jedes Versuchstages wurde die Filterplatte mit einer festgesetzten Menge VE-
Wasser bei einer Druckdifferenz Ap von 80 kPa durchstromt. Verblockung des Filterme-
diums oder des Stltzgewebes konnten so anhand eines Anstiegs der fir die vollstandige
Durchstromung erforderlichen Zeit erkannt werden. In diesem Fall wurde das Stitzge-
webe mittels Zitronensaure gereinigt und das Filtermedium ersetzt.

3.2.5  Druckbehilter zur Uberdruckentfeuchtung

Die Untersattigung des in der Vakuumfilterplatte gebildeten Filterkuchens erfolgt durch
Beaufschlagung mit Uberdruck. Hierzu wird die Filterplatte in einen Druckbehilter
eingebaut und der Vakuumanschluss der Filterplatte als Filtratleitung genutzt. Als Basis
dient ein Druckbehalter der Fa. Wolftechnik (Typ 04WTMZ-24-F50-SS-TV, Wolftechnik
Filtersysteme GmbH, Weil der Stadt, Deutschland), der am Institut fir MVM fir den
genannten Einsatzfall angepasst wurde. Messtechnisch erfasste Grofien sind der Behal-
terinnendruck sowie der Gasdurchsatz. Die Erfassung des Filtratflusses ist aufgrund des
grolRen Totvolumens im Filtratablaufsystem der Filterplatte und der nach aullen fih-
renden Verschlauchung nicht moglich.

3.3  Untersuchung des Schrumpfungs- und
Rissbildungsverhaltens

Die Bewertung des Rissbildungsverhaltens erfolgt anhand des Anteils der Rissflache an
der Gesamtflache des Filterkuchens. Dieser wird mittels Bildanalyse bestimmt. Zur
Bildaufnahme dient eine Canon PowerShot SX260HS. Zur Bildbearbeitung
und -auswertung wird die public domain Software Imagel 1.47b eingesetzt. Zunachst
werden die nicht relevanten Randbereiche der Aufnahmen entfernt. AnschlieRend
erfolgt eine Umwandlung in ein 8-bit-Graustufenbild. Durch Anpassen des Schwellwerts
kdnnen die Risse vom Hintergrund getrennt und deren Flachenanteil bestimmt werden.

Die Kombination von Bildanalyse und Hohenmessung mittels des Laserabstandssensors
(LK-G157, KEYENCE Deutschland GmbH, Neu-Isenburg, Deutschland) erlaubt die Analyse
des rdumlichen Schrumpfungsverhaltens. Hierzu werden Filtrationsexperimente bei
jeweils identischen Bedingungen durchgefiihrt, wobei einmal die Héhenanderung des
Filterkuchens und einmal das Risswachstum messtechnisch erfasst wird. Aufgrund der
Zuganglichkeit erfolgt die Analyse des raumlichen Schrumpfungsverhaltens ausschliefs-
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lich fur Filtrationsexperimente unter Nutzung der in Kapitel 3.2.4 beschriebenen Vaku-
umfiltereinheit.

3.4  Verdichtung mittels oszillierender Scherung:
Experimenteller Aufbau und Versuchsfliihrung

Die Apparatur zur Verdichtung mittels oszillierender Scherung beinhaltet als Kernstick
die bereits in Kapitel 3.2.4 beschriebene Vakuumfiltereinheit. Um oszillierende Sche-
rung in den Filterkuchen eintragen zu kénnen, wurde die Umrandung der Filterplatte
mit einer Durchfihrung ausgestattet. Abbildung 3-6 zeigt den Aufbau zur Erzeugung der
oszillierenden Scherung. Hierflir wird die Drehbewegung eines Elektromotors Uber
einen modifizierten Kurbeltrieb in eine horizontale Bewegung umgewandelt. Bei dem
verwendeten Elektromotor handelt es sich um einen Motor des Typs M2VA71B2 der
Firma ABB. Die Drehzahl des Motors kann mit Hilfe eines Frequenzumrichters stufenlos
bis zu einer maximalen Drehzahl von 3000 U-min™* geregelt werden. Somit sind Oszillati-
onsfrequenzen von bis zu 50 s realisierbar. Die Umwandlung der Rotationsbewegung
in eine lineare Bewegung erfolgt Uber ein Pleuel bei einer Exzentrizitdt e.=3 mm und
einer Lange der Pleuelstange /=259 mm. Fir die Umwandlung der vertikalen in eine
horizontale Bewegung dient der in Abbildung 3-6 dargestellte, drehbar gelagerte L-
formige Hebel. Der am L-Hebel montierte StoRel fihrt im Versuch die in den Filterku-
chen eingetragene Schwingung aus. Die Gesamtauslenkung des StoRels in die positive x-
Richtung wahrend einer Schwingung wird als maximale Scherlange /s definiert. Diese
kann durch Anderung der Montageposition des StéRels am L-Hebel in diskreten Abstén-
den variiert werden. Die Scherlange /s berechnet sich aus der Exzentrizitat e, und den
Abmessungen des Hebels s; und s, gemald folgender Gleichung:

S
L = 2¢, -2 (3-11)

S1

Uber eine Edelstahlplatte (im Folgenden als Ubertragerplatte bezeichnet) wird die
Schwingung schlieRlich in den Filterkuchen eingetragen. StéRel und Ubertragerplatte
werden hierzu verbunden. Um einen definierten Kontakt zwischen Filterkuchen und
Ubertragerplatte herzustellen, wird die Ubertragerplatte mittels einer Feder mit Feder-
konstante 4 N/cm durch einen Pneumatikzylinder (in Abbildung 3-5 und Abbildung 3-6
nicht dargestellt) angepresst. Der Pneumatikzylinder fahrt beim Anpressen komplett
aus, ohne die Platte zu berlhren. Die auf die Platte ausgelibte Kraft ist daher unabhan-
gig vom am Pneumatikzylinder anliegenden Druck und wird allein von der Federkon-
stante bestimmt. Durch Messung der Federdeformation konnte der hierdurch ausgelb-
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te Druck abgeschatzt werden. Federkraft und Eigengewicht der Ubertragerplatte resul-
tieren in eine Druckbelastung des Filterkuchens im Bereich von 2-3 kPa und sind daher
vernachlassigbar. Die Variation der wahrend der Verdichtung am Filterkuchen anliegen-
den Druckdifferenz Ap,s, erfolgt mittels der auch zur Kuchenbildung verwendeten Va-
kuumpumpe. Hierbei wird angenommen, dass die Platte gasdicht am Filterkuchen
anliegt und an diesen angesaugt wird. GegenUber einer externen Einrichtung zur Auf-
bringung von Presskraften bietet diese Variante den Vorteil der einfachen Realisierbar-
keit, zudem ist keine zusatzliche Schwingungsentkopplung erforderlich. Da bei der
Ausfihrung der Schwingung ein Randbereich des Filterkuchens von der GréRenordnung
der Scherlange Is allerdings freiliegt, ist eine Uberlagerung der Verdichtung durch Filter-
kuchenschrumpfung nicht vollstandig auszuschlieRen.

Ubertragerplatte Suspensions-
- rahmen

Oszillierende StoRel
Scherung
& - Grundplatte

Filterkuchen
Sintermaterial und Filtermedium

Vakuumanschluss
Abbildung 3-5: Vakuumfiltereinheit mit Aufbau zum Eintrag oszillierender Scherung [87].

Vakuumfiltereinheit

Drehbare Lagerung

Detail Exzenter:

Abbildung 3-6: Gesamtdarstellung des Aufbaus zur Verdichtung mittels oszillierender Scherung [87].
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Im Gegensatz zu Messaufbauten, die auf der Rotation eines Presskolbens beruhen
[74,77,78], liegt bei dem beschriebenen Aufbau eine konstante Scherrate Uber der
Flache vor. Allerdings variiert die Scherrate innerhalb einer Schwingung gemald der
Geschwindigkeitsgleichung fur die harmonische Schwingung. Zur Untersuchung des
Einflusses von Frequenz und Scherlange auf die Verdichtung wird daher die mittlere
Scherrate bezogen auf eine vollendete Schwingung berechnet. Die Berechnung erfolgt
in Analogie zum aus der Rheologie bekannten klassischen Zwei-Platten-Modell gemafd
Gleichung (3-12) aus der Geschwindigkeit der Platte v und dem Plattenabstand h. Die
mittlere Geschwindigkeit der Platte ergibt sich aus der doppelten Scherlange /s und der
Frequenz f. Fur den Plattenabstand h wird die Filterkuchenhdhe zu Beginn des Experi-
ments h. o eingesetzt.

_ 2L (3-12)
heo

S

Ym =

Die Filterkuchenhdhe nimmt Uber die Dauer des Experimentes ab. Somit steigt die
Scherrate im Gegenzug an. Dieser Aspekt wird in der vereinfachten Betrachtung des
Einflusses der Scherrate vernachlassigt.

Die Kuchenbildung erfolgt in der Regel bei einem Vakuum von 80 kPa. Sobald etwa die
Halfte der Kuchenoberfldache sichtbar matt ist, wird die Kuchenbildung durch Absteuern
des Vakuums unterbrochen. Traten zu diesem Zeitpunkt bereits Risse auf, gilt der Ver-
such als ungultig und wird abgebrochen. Bei rissfreier Oberflache wird im nachsten
Schritt die Ubertragerplatte auf den Filterkuchen aufgesetzt und mit dem StéRel der
Apparatur zur Erzeugung von oszillierender Scherung verbunden. Nach Montage der
Feder am Kolben des Pneumatikzylinders wird diese auf die Ubertragerplatte gefahren.
Mit erneutem Aufsteuern des Vakuums und zeitgleichem Starten des Elektromotors
beginnt die Verdichtungsphase. Nach Ablauf der jeweils festgelegten Verdichtungszeit
wird der Elektromotor ausgeschaltet, die Filterplatte bellftet und das Vakuum abge-
steuert, und schlieRlich die Feder entspannt. Nach Entfernen der Ubertragerplatte
schlieRen sich zwei mogliche Vorgehensweisen an: Entweder erfolgt direkt die Analyse
des Filterkuchens, oder der Filterkuchen wird zuvor unter Vakuum, bzw. unter Uber-
druck im Druckbehiélter, weiter entfeuchtet.

35






4  Charakterisierung der verwendeten
Modellsysteme'

In diesem Kapitel ist die Charakterisierung der untersuchten Modellsysteme hinsichtlich
ihrer physikochemischen, sowie ihrer Filtrations- und Verdichtungseigenschaften darge-
stellt. Insgesamt wurden drei verschiedene Modellmaterialien verwendet: Gefalltes
Calciumcarbonat (PCC), gemahlener Kalkstein (GCC) sowie Kaolin. PCC neigt stark zur
Rissbildung. Daher wurde es als Modellmaterial fir die Untersuchung des Einflusses der
Konsolidierung auf das Entfeuchtungsverhalten, sowie zur Untersuchung des Einflusses
der Verdichtung mittels oszillierender Scherung auf die Rissbildung verwendet. GCC und
Kaolin dienten als zuséatzliche Versuchsmaterialen fiir die Untersuchung der Verdichtung
durch oszillierende Scherung. Die Partikelsysteme wurden zur Herstellung der Suspensi-
onen jeweils in VE-Wasser (Leitfahigkeit <10 uS/cm) mittels eines Magnetrihrers sus-
pendiert. Alle Suspensionen wurden an ihrem nattrlichen pH, innerhalb von 24 h nach
dem Ansetzen verwendet. Tabelle 4-1 fasst die fir die verwendeten Materialien jeweils
eingestellten Volumenkonzentrationen der Suspensionen zusammen. Hierbei erfolgte
fir die Materialien GCC und Kaolin eine Orientierung an den bei Wiedemann [5] und
Alles [24], bzw. Erk [72] angegebenen Werten. Fur die Messungen in der Vakuumfilter-
platte sowie in der CP Zelle war flir das System PCC aufgrund des zur Verfligung stehen-
den Volumens der Apparatur eine Erhéhung der Konzentration erforderlich, um prakti-
kable Werte der Filterkuchenhdhe zu erzielen. Da die Volumenkonzentration der PCC-
Suspension beim Ubergang von der Drucknutsche auf die anderen Apparaturen be-
trachtlich erhoht werden musste, erfolgte eine Analyse des Sedimentationsverhaltens
der Suspension im Erdschwerefeld bei einer Volumenkonzentration von 10% im Lumi-
Reader® (LUM GmbH, Berlin, Deutschland). Diese ergab, dass bereits bei dieser Volu-
menkonzentration Zonensedimentation auftritt, ein Unterschied im Filterkuchenaufbau
innerhalb des verwendeten Konzentrationsbereichs ist somit auszuschlieRen. Fiur die
genaue Beschreibung des Messsystems LumiReader®, sowie der Vorgehensweise und
Auswertung zur Bestimmung des Sedimentationsverhaltens sei beispielsweise auf [88]
verwiesen. Eine Ausnahme stellt das System GCC dar. Hier wurde vor der Verdichtung in
der CP Zelle zunachst ein Filterkuchen bei einer Druckdifferenz von 80 kPa gebildet und
dieser anschlieRend in die Presseinheit der CP Zelle Uberfihrt. Hierflr kam die bei Alles
[89] beschriebene Drucknutsche zum Einsatz.

! Die im Folgenden fir das System PCC dargestellte Charakterisierung, sowie die Anpas-
sung der Porositats- und Widerstandsfunktion wurde im Rahmen von [85] verdffentlicht
und mit Genehmigung von Taylor & Francis in dieser Dissertation verwendet.



Charakterisierung von Partikelsystem und Suspension

Tabelle 4-1: Verwendete Volumenkonzentrationen der Suspensionen in den verschiedenen Apparaturen

Volumenkonzentration / %

Partikelsystem Drucknutsche Vakuumfilterplatte CP Zelle
PCC 10 20 25
GCC n.v. 20 20
Kaolin n.v. 10 10

4.1 Charakterisierung von Partikelsystem und Suspension

Die Bestimmung der volumetrischen PartikelgroRensummenverteilung Qs(x) aller ver-

wendeten Partikelsysteme erfolgt an in VE-Wasser suspendierten Partikeln mittels

Laserbeugung am Messsystem HELOS HO309 (Sympatec GmbH, Deutschland). Die Parti-

kelgroRenverteilungen sind in Abbildung 4-1 dargestellt. Die mittlere PartikelgrofRe xsg 3

findet sich — wie alle weiteren bestimmten Parameter — in Tabelle 4-2. Als charakteristi-

sches Mald fur die Verteilungsbreite dient der gemal’ Gleichung (4-1) berechnete span.
X90 — X10

span = ——— (4-1)
P X50

Die beiden CaCOs-Systeme PCC und GCC zeigen einen ahnlichen mittleren Partikel-
durchmesser, unterscheiden sich allerdings in der Verteilungsbreite. PCC weist eine
wesentlich engere Verteilung auf. Kaolin weist eine breitere PartikelgroRenverteilung
auf, die im Vergleich zu den CaCOs-Systemen zu leicht hoheren PartikelgroRen hin
verschoben ist.

Tabelle 4-2: Zusammenfassung der gemessenen physikochemischen Eigenschaften der verwendeten
Modellsysteme

Partikel- Feststoffdichte p;  Mittlere Partikel- span/ - Spezifische Ober-
system /kg'm3 groke xsp3 / um fliche A,
/ m2g*
PCC 2610 5,2 1,4 4,1+£0,8
GCC 2700 5,4 3,1 n.v.
Kaolin 2600 8,1 3,0 12,2+0,2

"Mittelwert und absolute Abweichung aus Doppelbestimmung
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Abbildung 4-1: Summenverteilung der verwendeten Partikelsysteme, bestimmt mit dem Messsystem
HELOS H0309 (Sympatec GmbH, Deutschland) an in VE-Wasser suspendierten Partikeln.

Zur Messung der spezifischen Oberflache A; dient das System Autosorb 1 (Quantachro-
me, USA) mit Stickstoff als Adsorptionsgas. Vor der Messung werden die Proben fir
2 Stunden bei 250°C unter einem Vakuum von 20 militorr ausgeheizt. Der in Tabelle 4-2
dargestellte Messwert stellt den Mittelwert, unter Angabe der absoluten Abweichung
aus einer Doppelbestimmung, dar. Die Dichtebestimmung erfolgt im Multivolume
Gaspyknometer MP 1305 der Micromeritics GmbH, Aachen, Deutschland mit Helium
5.0 bei einer Temperatur von 20 °C. Zuvor werden die Proben bei 130°C mittels Infra-
rottrocknung ausgeheizt. Zeta Potential, pH und Leitfahigkeit der Suspensionen werden
mittels eines AcoustoSizer Il (Colloidal Dynamics, USA) bei einer Temperatur von 20 °C
bestimmt. Die resultierenden Messwerte sind ebenfalls in Tabelle 4-3 zusammenge-
fasst.

Tabelle 4-3: Zusammenfassung der gemessenen physikochemischen Eigenschaften der Suspensionen

Suspension Zetapotential / mV pH /- Leitfahigkeit / mS-cm™
PCC 12,7 10,1 23,0
GCC 7,5 9,2 11,1
Kaolin -24,3 5,9 12,3

Fir Aufnahmen am Rasterelektronenmikroskop (REM) erfolgt zunachst eine Suspendie-
rung der Partikeln in VE-Wasser. AnschlieRend wird die Suspension Uber eine Nuclepo-
re-Membran abfiltriert. Die Membran mit den abgeschiedenen Partikeln wird im REM
vermessen. Durch diese Vorgehensweise sind Aufnahmen vereinzelter Partikeln mog-
lich. Reprasentative Aufnahmen aller drei Partikelsysteme sind in Abbildung 4-2 darge-
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Filtrations- und Verdichtungsverhalten der verwendeten Modellsysteme

stellt. Die Systeme PCC und GCC bestehen aus unregelmalig geformten, kantigen Parti-
keln, wahrend das System Kaolin charakteristisch plattchenformige Partikeln aufweist.

Abbildung 4-2: REM-Aufnahmen von Einzelpartikeln der Systeme PCC (links), GCC (Mitte) und Kaolin
(rechts) auf Nuclepore-Membran.

4.2  Filtrations- und Verdichtungsverhalten der verwendeten
Modellsysteme

Alle verwendeten Materialien zeigen mehr oder weniger stark ausgepragtes kompres-
sibles Verhalten, das heilSt die Porositdt nimmt mit steigendem Pressdruck ab, wahrend
der spezifische Widerstand entsprechend zunimmt (Abbildung 4-3). Fir PCC kann eine
leichte Anderung der Steigung von sowohl Porositét als auch spezifischem Widerstand
im Bereich héheren Drucks beobachtet werden. Dies l3sst auf eine Anderung des Ver-
dichtungsmechanismus schlieRen. Wahrend die Verdichtung im niedrigen Druckbereich
in der Regel auf Umlagerungsprozessen beruht, konnen bei erhohtem Druck weitere
Mechanismen zum Tragen kommen, wie in 2.1.2 beschrieben. Als Konsequenz ist die
Modellierung des Verdichtungsverhaltens von PCC nur jeweils innerhalb des linearen
Bereichs der Porositats-, bzw. Widerstandsfunktion sinnvoll. Die Modellierung erfolgte
durch Anpassung von Gleichung (2-8) und (2-9) an die experimentellen Daten mittels
eines Levenberg-Marquardt Algorithmus. Im Fall von PCC wurde die Modellierung der
Daten auf den Druckbereich bis einschlieflich 600 kPa beschrankt. Die verwendeten
festen Parameter sowie die Anpassungsparameter sind Tabelle 4-4 zu entnehmen. Fir
die Anpassung der Messdaten der Porositdt wurde der fir gy verwendete Wert aus
Sedimentationsversuchen im Standzylinder bestimmt. Hierzu ist einschrankend anzu-
merken, dass in einem Sediment die unteren Partikelschichten durch das Gewicht der
oberen Lagen belastet werden. Somit ist die aus einem Sedimentationsversuch be-
stimmte Porositat lediglich ein Naherungswert fir die Porositdt des unbelasteten Sedi-
ments. Dennoch ist diese Methode zur Bestimmung von &g in der Literatur weit verbrei-
tet [71,90-92]. Der Widerstand des unbelasteten Haufwerks, an,, wurde als Anpas-
sungsparameter definiert. Eine Ausnahme stellt das Partikelsystem GCC dar. Bei der
verwendeten Volumenkonzentration liegt Schwarmsedimentation vor. Es ist daher
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Charakterisierung der verwendeten Modellsysteme

davon auszugehen, dass die aus dem Sedimentationsversuch ermittelte Porositat nicht
reprasentativ flr die Porositdt des durch kuchenbildende Filtration erzeugten Hauf-
werks ist. Der Parameter €9 wurde daher in diesem Fall ebenfalls als Anpassungspara-
meter definiert.

Tabelle 4-4: Anpassungsparameter der verschiedenen Versuchsmaterialien fiir die Anpassung der Porosi-
tatsfunktion und Widerstandsfunktion gemaR Gleichung (2-8) und (2-9)

Modellsystem &/ - Qmo/ m-kg™ po/ kPa B/- n/-
PCC 0,75* 1,76E10 0,12 0,062 0,283

GCC 0,66 1,00E10 0,0002 0,035 0,157
Kaolin 0,86* 0,77E10 0,16 0,133 0,717

*Festgelegter Wert aus Sedimentationsversuch.
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Abbildung 4-3: Variation von Porositat (links) und massenspezifischem Widerstand a,, (rechts) mit dem
Pressdruck fir die Partikelsysteme PCC, Kaolin und GCC. Die durchgezogenen Linien zeigen die Anpassung
der experimentellen Daten mit Gleichung (2-8), bzw. (2-9).

Die Kompressibilitat der Versuchsmaterialien kann Gber die Exponenten B und n charak-
terisiert werden und nimmt von GCC (niedrigste Kompressibilitdt), tGber PCC zu Kaolin
hin zu.
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5 Rissbildungsverhalten unkonsolidierter
Filterkuchen®

Dieses Kapitel dient der Darstellung der Untersuchungen zur Rissbildung wahrend der
Entfeuchtung mittels Gasdifferenzdruck. Diese werden zum einen in Bezug zu den in der
Literatur beschriebenen Phdanomenen bei der Rissbildung bei thermischer Trocknung
gesetzt. Zum anderen dienen sie als Erklarung fir die im spadteren Verlauf der Arbeit
beschriebenen Besonderheiten bei der Entfeuchtung von zu Rissbildung neigenden
Partikelsystemen, sowie als Referenz fir die Entfeuchtung von mittels oszillierender
Scherung verdichteten Filterkuchen.

Das Versuchsmaterial PCC zeigt bereits bei Filtration unter Vakuumbedingungen ausge-
pragte Rissbildung. Abbildung 5-1 zeigt hierzu das Schrumpfungs- und Rissbildungsver-
halten bei der Filtration von PCC bei einer Druckdifferenz von 80 kPa. Die Darstellung
resultiert aus der Kombination der Datensatze der Abstandsmessung mittels Lasertrian-
gulation, sowie der Bildauswertung. Die im Folgenden genannten Zeiten beziehen sich
jeweils auf den Beginn der Filtration. Die Filterkuchenbildung ist typischerweise nach
einer Zeit t;=130+6 s beendet. Bis zu diesem Zeitpunkt gibt der Messwert des Laserab-
standssensors (gestrichelte Linie in Abbildung 5-1) daher an, wie der Suspensionsspiegel
mit Fortschreiten der Filtration sinkt. Jede weitere Hohenanderung, die ab dem Zeit-
punkt t; gemessen wird, ist der Schrumpfung des Filterkuchens in vertikaler Richtung
zuzuschreiben. Der zweite Datensatz in Abbildung 5-1 (durchgezogene Linie) zeigt, wie
sich der Rissanteil im Filterkuchen mit fortschreitender Entfeuchtung entwickelt. Unter
den beschriebenen Versuchsbedingungen tritt der erste Riss typischerweise nach einer
Zeit toqaa=174%7 s auf. Nach Ende der Filterkuchenbildung schrumpft der Filterkuchen
somit zundchst in der Hohe, ohne dass es direkt zur Rissbildung kommt. Insgesamt
betragt die Hohenschrumpfung des Filterkuchens 5,0 %+0,8%. Es ist davon auszugehen,
dass ebenso Schrumpfung in der Flache auftritt. Mit der verwendeten Messmethode
ldsst sich diese allerdings erst ab dem Zeitpunkt des ersten Rissauftritts bestimmen. Die
Zunahme der Rissflache entspricht der Abnahme der Filterkuchenflache. Die aus der
Rissflache berechnete flachenbezogene Schrumpfung liegt bei 2,2 %+0,3 %.

2 Die in diesem Kapitel dargestellten Ergebnisse, einschlieRlich Abbildung 5-1 und Abbil-
dung 5-3 sowie Tabelle 5-1, wurden im Rahmen von [112] publiziert und mit Genehmi-
gung von Taylor & Francis fir diese Dissertation Ubersetzt, bzw. angepasst.
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Abbildung 5-1: Schrumpfungs- und Rissbildungsverhalten bei der Filtration einer PCC-Suspension bei
80 kPa Gasdifferenzdruck. Das Ende der Kuchenbildung ist mit t;, das Auftreten des ersten Risses mit t gk
bezeichnet. Zur besseren Ubersichtlichkeit wurde die Anzahl der dargestellten Fehlerbalken reduziert.

Zur besseren Vergleichbarkeit der flaichenbezogenen Schrumpfung mit der langenbezo-
genen Hohenschrumpfung erfolgt eine Umrechnung in einen langenbezogenen Ver-
gleichswert. Hierflr wird die ermittelte Flachenreduktion auf einen runden Filterkuchen
gleichen Flacheninhalts bezogen, und die aus der Schrumpfung resultierende dquivalen-
te Reduktion des Durchmessers berechnet. Durch diese Vorgehensweise ergibt sich
eine dquivalente Durchmesserschrumpfung von 1,3 %. Somit betrdgt die Schrumpfung
in vertikaler Richtung in etwa das Vierfache der Schrumpfung in lateraler Richtung,
parallel zur Filterkuchenoberflache. Dies erscheint zundchst unvereinbar mit den Ergeb-
nissen Wiedemanns [6]. Dieser beobachtete bezlglich des raumlichen Schrumpfungs-
verhaltens eine groflere Schrumpfung in lateraler Richtung, als in vertikaler. Je nach
untersuchtem Partikelsystem U(bertraf die Durchmesserschrumpfung die Hohen-
schrumpfung circa um den Faktor 2,5 — 6,25. Allerdings untersuchte Wiedemann das
Schrumpfungsverhalten von mittels Pressdruck vorverdichteter Filterkuchen. Direkt
nach der Filterkuchenbildung weist das Haufwerk jedoch in der Regel einen Porositats-
gradienten auf, wie in Kapitel 2.1.2 beschrieben. Somit sollte ein Haufwerk im Zustand
direkt nach der Filterkuchenbildung ein hoheres Schrumpfungspotential in vertikaler
Richtung aufweisen als ein vorverdichtetes Haufwerk. Unter dieser Voraussetzung
betrachtet sind die erzielten Ergebnisse eine schlissige Erweiterung der Ergebnisse
Wiedemanns. Ahnliche Ergebnisse wurden zudem im Bereich der Trocknungstechnik
erzielt. Tang et al. untersuchten Schrumpfung und Rissbildung einer trocknenden Lehm-
schicht. Sie stellten fest, dass zum einen zunachst Schrumpfung in vertikaler Richtung
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auftritt, die mit dem Auftreten des ersten Risses endet. Zum anderen war die Schrump-
fung in vertikaler Richtung ebenfalls starker ausgepragt als in lateraler Richtung [53].

Ein weiteres Phanomen, das in Folge der Schrumpfung auftritt, ist das sogenannte
,Aufschisseln” des Filterkuchens. Wiedemann [5] stellte fest, dass ein Unterschied im
Schrumpfungspotential -hervorgerufen durch den Porositdtsgradienten - zwischen
Filterkuchenoberseite und —unterseite zur Verformung des Filterkuchens im Verlauf der
Entfeuchtung fihrt. In diesem Fall wurden zylindrische Filterkuchen direkt nach der
Filterkuchenbildung unter definierten Bedingungen thermisch getrocknet. Dabei wurde
beobachtet, dass sich der gesamte Randbereich des Filterkuchens von der Unterlage
abloste und aufwolbte, der Filterkuchen nahm schlieRlich eine schisselartige Form an.
Ahnliche Vorginge sind auch aus der Trocknungstechnik im Bereich der Herstellung
dinner Filme aus kolloidalen Dispersionen bekannt [2]. In der vorliegenden Arbeit konn-
te das Phanomen des Aufschisselns durch in situ Laserabstandsmessungen wahrend
der Filtration in einer Drucknutsche nachgewiesen werden. Ein exemplarischer Daten-
satz fur eine Filtration bei einer Gasdruckdifferenz von 175 kPa ist hierzu in Abbildung
5-2 dargestellt. Der Nullpunkt der x-Achse wurde auf den Zeitpunkt des Abschlusses der
Filterkuchenbildung t; gesetzt und alle Messwerte auf die zu diesem Zeitpunkt vorlie-
gende Filterkuchenhdhe normiert. Wie bereits zuvor beschrieben, gibt der Messwert
des Laserabstandssensors vor dem Zeitpunkt t; definitionsgemal die Hohe des Suspen-
sionsspiegels an. Mit Abschluss der Kuchenbildung ist, analog zu Abbildung 5-1, eine
Abnahme der Filterkuchenhohe infolge von Hohenschrumpfung festzustellen. Etwa zwei
Sekunden nach Abschluss der Kuchenbildung steigt die gemessene Hohe jedoch wieder
an. Uber einen Zeitraum von ungefidhr zehn Sekunden nimmt die Filterkuchenhdhe
vermeintlich zu, bis ein Anstieg um 3 % in Bezug auf den Wert zum Abschluss der Filter-
kuchenbildung erreicht ist. Die einzig sinnvolle Erklarung fir dieses Phdanomen ist der
oben beschriebene Vorgang des , Aufschisselns”. Nach Eintreten der Rissbildung kann
der Filterkuchen entlang der Rissflanke ungehindert schrumpfen. Infolge des Porositats-
gradienten ist die Schrumpfung an der Filterkuchenoberflache starker ausgepragt als an
der Unterseite. Der Filterkuchen wolbt sich somit quer zur Rissflanke auf und die Unter-
seite des Filterkuchens wird vom Untergrund abgeldst. Der sich infolgedessen ergeben-
de Abstand des Filterkuchens zum Filtermedium wird als scheinbare Zunahme der
Filterkuchenhthe gemessen.
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Abbildung 5-2: Links: Scheinbare Zunahme der Filterkuchenhéhe aufgrund des ,Aufschiisselns”. Exemplari-
scher Datensatz fur die Filtration einer PCC-Suspension bei einem Gasdifferenzdruck von 175 kPa. Der
Nullpunkt der x-Achse wurde auf den Zeitpunkt des Abschlusses der Filterkuchenbildung t; gesetzt und die
Filterkuchenhohe auf den Messwert zum Zeitpunkt t; normiert. Rechts: Schematische Darstellung des
Vorgangs des ,,Aufschisselns”.

Der Abbruch von Filtrationsexperimenten wahrend der Entfeuchtung erlaubt es, Riick-
schlUsse Uber den Sattigungszustand des Filterkuchens zum Zeitpunkt des Rissauftritts
zu ziehen. Filtrationsversuche an der Vakuumfilterplatte wurden hierzu 45 s und 300 s
nach Abschluss der Kuchenbildung (Zeitpunkt t;+45 s, bzw. t;4+300 s), sowie direkt bei
Auftritt des ersten Risses (Zeitpunkt t.qc«) gestoppt. Die jeweils bestimmten Werte der
Sattigung S sind in Tabelle 5-1 dargestellt. Der Filterkuchen bleibt Uber die gesamte
Entfeuchtungszeit nahezu vollstandig gesattigt. Im Rahmen der Standardabweichung ist
keine Abnahme in der Sattigung festzustellen. Dies bedeutet, dass unter den gegebenen
experimentellen Bedingungen Rissbildung bereits unterhalb des kapillaren Eintritts-
drucks auftritt. Die gesamte Schrumpfung des Filterkuchens findet im Bereich der Nor-
malschrumpfung statt und die Volumenreduktion des Filterkuchens entspricht gerade
dem entfernten Flissigkeitsvolumen. Dies ist ebenfalls in Ubereinkunft mit Beobach-
tungen aus dem Bereich der thermischen Trocknung. Auch dort tritt Rissbildung im
noch nahezu vollstandig gesattigten Zustand auf [46,49,50,53,93].

Tabelle 5-1: Sattigung des PCC-Filterkuchens zu verschiedenen Zeitpunkten wahrend der Entfeuchtung bei
80 kPa

erack t;+45s t;4#300s

Sattigung S/ - 0,97+0,09 0,97+0,01 0,97+0,01
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Mit zunehmendem Gasdifferenzdruck erhoht sich der Rissanteil betrachtlich. Abbildung
5-3 zeigt hierzu Aufnahmen von Filterkuchen mit typischer Rissbildung nach Entfeuch-
tung bei 80 kPa, bzw. 340 kPa. In beiden Fallen wurde der Filterkuchen zunéachst bei
einer Druckdifferenz von 80 kPa gebildet, die Unterschiede im Rissbildungsverhalten
sind daher durch den Entfeuchtungsprozess, und nicht etwa durch einen Unterschied
im Kuchenaufbau bedingt Bei einer Druckdifferenz von 340 kPa betragt die Rissflache im
Filterkuchen 237 mm?2+6 mm?, bei 80 kPa hingegen lediglich 138 mm?+14 mm?2. Dies
entspricht einem Rissanteil von 3,3 % + 0,1 %, bzw. 1,9 % + 0,2 %. Auf die Charakteristik
des Rissmusters bt die Hohe der angelegten Druckdifferenz hingegen keinen Einfluss
aus. In beiden Fallen treffen einzelne Risse im 90° — Winkel aufeinander. Dieses Verhal-
ten ist in Ubereinkunft mit der Literatur zur Rissbildung bei thermischer Trocknung
[53,94,95] und kann auch in den Arbeiten von Anlauf [63], Liu [66] und Wiedemann [6]
beobachtet werden. Abgesehen davon entstehen und wachsen die Risse im Filterku-
chen zuféllig, ohne dass eine praferierte Richtung zu erkennen ist. Dieses Verhalten wird
auch als isotropes Risswachstum bezeichnet [56].

Nach Filtration bei 80 kPa Nach Filtration bei 340 kPa

Abbildung 5-3: Einfluss des Gasdifferenzdrucks auf die Rissbildung im Filterkuchen. Die linke Zusammen-
stellung zeigt die Rissbildung im Filterkuchen nach Entfeuchtung bei einem Gasdifferenzdruck von 80 kPa,
die rechte entsprechend bei einem Gasdifferenzdruck von 340 kPa.
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6 Einfluss der Konsolidierung von zu Rissbildung
neigenden Filterkuchen auf deren
Untersittigungsverlauf®

Das folgende Kapitel stellt den Einfluss von VerdichtungsmaRnahmen auf den Untersat-
tigungsverlauf von zu Rissbildung neigenden Filterkuchen dar. Die Untersuchungen
wurden ebenfalls am im vorangegangenen Kapitel verwendeten Versuchsmaterial PCC
durchgefiihrt. Die Bezeichnung “unkonsolidiert” bezieht sich auf einen Filterkuchen im
Zustand direkt nach der Kuchenbildung. Charakteristisch fir diesen Zustand ist das
Vorhandensein eines Porositatsgradienten Uber der Filterkuchenhohe, wie in Kapi-
tel 2.1.2 beschrieben. Die Bezeichnung “konsolidiert” hingegen beschreibt einen Filter-
kuchen, dessen Porositat durch Pressen vereinheitlicht wurde. Die Hohe des angelegten
Pressdrucks entspricht dabei der des Kuchenbildungsdrucks. Dieser Vorgang wird ent-
sprechend als “konsolidieren” bezeichnet. Mit ,Verdichten” wird allgemein der Vorgang
der Volumenreduktion bei ansteigendem Pressdruck bezeichnet. Zur besseren Ver-
standlichkeit sind die experimentell bestimmten Filterkuchencharakteristika im Folgen-
den nochmals aufgezahlt. Die Beschreibung der zugehorigen experimentellen Vorge-
hensweisen findet sich in Kapitel 3.2.2 und 3.2.3.

Durch Drucknutschenversuche bestimmte Charakteristika:

» Kapillardruckkurve unkonsolidierter Filterkuchen

> Anderung des Filterkuchenwiderstands vom unkonsolidierten zum konsolidierten
Zustand hin

» Bestimmung der Restfeuchte im Entfeuchtungsgleichgewicht fir unkonsolidierte
Filterkuchen

» Unterséattigungskinetik, Gasdurchsatz und Rissbildungsverhalten

Durch CP-Zellenversuche bestimmte Charakteristika:

» Kapillardruckkurve konsolidierter Filterkuchen
» Bestimmung der Restfeuchte im Entfeuchtungsgleichgewicht fir konsolidierte Fil-
terkuchen

® Die Inhalte dieses Kapitels einschlieRlich Abbildung 6-1 bis Abbildung 6-7 wurden unter
[85] bereits publiziert und fiir diese Dissertation mit Genehmigung von Taylor & Francis
Ubersetzt, bzw. modifiziert.



Einfluss von Konsolidierung und Verdichtung auf charakteristische Filterkucheneigenschaften

6.1  Einfluss von Konsolidierung und Verdichtung auf
charakteristische Filterkucheneigenschaften

Die Darstellung der Kapillardruckkurven erfolgt in Abhangigkeit der Restfeuchte, statt
der Sattigung, wie bei Anlauf fir kompressible Materialien vorgeschlagen [11]. Abbil-
dung 6-1 vergleicht die Kapillardruckkurven von unkonsolidierten und konsolidierten
Filterkuchen nach Filterkuchenbildung, bzw. -verdichtung bei 100 und 400 kPa Diffe-
renzdruck. Generell ist zu beobachten, dass die Kurven im Bereich hoher Entfeuch-
tungsdricke — oberhalb des kapillaren Eintrittsdrucks — zusammenfallen, wahrend sie
sich im unteren Bereich unterscheiden. Dabei ist der Verlauf der Kapillardruckkurve von
unkonsolidierten und konsolidierten Filterkuchen jeweils ahnlich. Bei unkonsolidierten
Filterkuchen ist von Beginn an eine leichte Reduktion der Restfeuchte zu beobachten.
Fir konsolidierte Filterkuchen hingegen bleibt die Restfeuchte zu Beginn des Experi-
ments mit steigendem Gasdifferenzdruck zunachst konstant. Die Kapillardruckkurven
der konsolidierten Filterkuchen zeigen den fir inkompressible Filterkuchen erwarteten
Verlauf, wahrend die der unkonsolidierten davon abweichen. Die anfdngliche Rest-
feuchtereduktion im unkonsolidierten Zustand kann der weiteren Verdichtung des
Filterkuchens durch den anliegenden Gasdruck zugeschrieben werden. Da der Gasdiffe-
renzdruck unterhalb des kapillaren Eintrittsdrucks liegt, werden keine Poren untersat-
tigt. Stattdessen wird der Filterkuchen durch die anliegende Druckdifferenz weiter
komprimiert [8,34,96]. Die auffallige Reduktion der Restfeuchte bei hoheren Werten
des Gasdifferenzdrucks entspricht dem Beginn der Untersattigung, der kapillare Ein-
trittsdruck wurde Uberschritten. Nach Uberschreiten des kapillaren Eintrittsdrucks
zeigen alle Kapillardruckkurven einen gemeinsamen Verlauf. Somit ist der Untersatti-
gungsverlauf oberhalb des kapillaren Eintrittsdrucks unabhangig vom Ausgangszustand
des Filterkuchens. Der kapillare Eintrittsdruck wird aus dem Schnittpunkt der Tangenten
an die Kurvenbereiche bei niedrigem und hohem Differenzdruck bestimmt. Dabei ist
keine Anderung mit der Konsolidierung zu beobachten, wie auch bei Stickland [8] be-
schrieben. Bei 100 kPa Kuchenbildungs-, bzw. Pressdruck liegt der kapillare Eintritts-
druck bei circa 140 kPa. Bei 400 kPa Kuchenbildungs-, bzw. Pressdruck erhoht sich der
kapillare Eintrittsdruck nur leicht auf 160 kPa. Es ist daher davon auszugehen, dass die
Verdichtung des Filterkuchens dessen Untersattigungsverhalten kaum, oder nur in
geringem Mal3e beeinflusst.
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Abbildung 6-1: Anderung der Kapillardruckkurve mit der Konsolidierung fiir Werte des Kuchenbildungs-,
bzw. Konsolidierungsdrucks von 100 kPa (Dreiecke) und 400 kPa (Quadrate).

Abbildung 6-2 zeigt die jeweils erzielte Restfeuchte im Entfeuchtungsgleichgewicht fir
Filterkuchen im unkonsolidierten und konsolidierten Zustand bei einem Kuchenbil-
dungs-, bzw. Pressdruck von 100, 400 und 600 kPa. Der zur Entfeuchtung verwendete
Gasdifferenzdruck entspricht dabei dem jeweiligen Kuchenbildungs-, bzw. Pressdruck.
Bei einem Gasdifferenzdruck von 100 kPa ist kein Unterschied in der Restfeuchte zwi-
schen unkonsolidiertem und zuvor konsolidiertem Filterkuchen zu erkennen. Dies
stimmt mit den Beobachtungen aus den Kapillardruckkurven Gberein, bei einem Ent-
feuchtungsdruck von 100 kPa liefern beide Kurven identische Werte der Restfeuchte
(vgl. Abbildung 6-1). Der verwendete Gasdifferenzdruck von 100 kPa liegt unterhalb des
kapillaren Eintrittsdrucks. Daher ist davon auszugehen, dass der Gasdruck in diesem Fall
auf den unkonsolidiertem Filterkuchen wie ein Pressstempel wirkt, und die Restfeuchte
durch Reduktion der Porositat verringert wird. Anders gestaltet sich die Situation bei
400 und 600 kPa Gasdifferenzdruck. Diese Werte liegen deutlich oberhalb des experi-
mentell bestimmten kapillaren Eintrittsdrucks. Unter diesen Umstanden werden leicht
unterschiedliche Werte der Restfeuchte fir den unkonsolidierten und konsolidierten
Zustand erzielt. Die Restfeuchtewerte der konsolidierten Filterkuchen liegen dabei
leicht oberhalb der Werte der unkonsolidierten Filterkuchen. Eine mégliche Erklarung
fur die beobachtete Abweichung besteht in der Verdnderung der Filterkucheneigen-
schaften wahrend der Untersattigung. Im Verlauf der Untersattigung eines zunéchst
vollstandig gesattigt vorliegenden Partikelsystems nimmt dessen Festigkeit bis zu einem
gewissen Grad zu [97,98]. Direkt bei einsetzender Untersattigung steigen Festigkeit und
somit auch der Widerstand gegen Verformung sprunghaft an. Wie zuvor erwahnt, wei-
sen kompressible Filterkuchen direkt nach der Kuchenbildung einen Porositatsgradien-
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ten auf [27]. Die Verfestigung infolge der Untersattigung kdnnte einer gleichzeitigen
Verdichtung des Filterkuchens durch den anliegenden Gasdifferenzdruck moglicher-
weise entgegenwirken. Allerdings scheint diese Annahme nicht in Ubereinkunft mit den
Daten der Kapillardruckkurve, hier fallen die Kurven fir den unkonsolidierten und kon-
solidierten Fall oberhalb des kapillaren Eintrittsdrucks zusammen. Hier gilt es jedoch zu
beachten, dass die Voraussetzungen bei beiden Experimenten unterschiedlich sind.
Beim Kapillardruckversuch wird der auf dem Filterkuchen lastende Gasdifferenzdruck
stufenweise erhoht. Die oberflachennahen Schichten héherer Porositdat kénnen daher
nach und nach durch den stetig ansteigenden Gasdifferenzdruck verdichtet werden, bis
schlielRlich die Untersattigung einsetzt. Beim konventionellen Filtrationsversuch hinge-
gen liegt direkt der hochste Wert der Druckdifferenz an und die Untersattigung — und
somit Verfestigung — des Filterkuchens setzt ein. Die Bestimmung der Porositat der
Filterkuchen nach den verschiedenen Arten von Entfeuchtungsexperimenten bekraftigt
diese Annahme. Abbildung 6-3 zeigt die Werte der Porositat, die nach reiner Untersatti-
gung des Filterkuchens, sowie nach Pressung gefolgt von Untersattigung erzielt wurden.
Die Werte der Porositdt nach reiner Untersattigung liegen allgemein etwas hdher. Dar-
Uber hinaus sind die erzielten Werte nahezu unabhdngig vom anliegenden Entfeuch-
tungsdruck und liegen bei einem Wert von 0,61+0,01. Ging der Untersattigung eine
Pressung voraus, werden niedrigere Werte der Porositat erzielt, die darlber hinaus mit
steigendem Druck abnehmen. Die Werte der Porositat bei reiner Pressung des Filterku-
chens wurden der Vollstandigkeit halber hinzugefigt. Wie zu erwarten beeinflusst die
Untersattigung die Porositat eines konsolidierten Filterkuchens nicht.
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Abbildung 6-2: Erzielte Restfeuchte im Entfeuchtungsgleichgewicht nach Filterkuchenbildung und direkt
angeschlossener Entfeuchtung mittels Gasdifferenzdruck (Dreiecke) und nach einer der Entfeuchtung
vorgeschalteten Konsolidierung (Quadrate) unter Variation des Drucks.
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Abbildung 6-3: Vergleich der erzielten Porositat bei verschiedenen Vorgehensweisen zur Entfeuchtung:
Reine Untersattigung mittels Gasdifferenzdruck (Dreiecke), Konsolidierung mittels Pressdruck und an-
schlieBende Untersattigung mittels Gasdifferenzdruck (Quadrate), sowie reine Konsolidierung mittels
Pressdruck (Kreise).

Im Fall konsolidierter Filterkuchen tragen zwei Mechanismen zur Reduktion der Rest-
feuchte bei, die Konsolidierung durch Pressdruck sowie die Untersattigung durch Gas-
differenzdruck. Abbildung 6-4 zeigt anhand der Versuchsdaten der Filtrationsversuche
bei 400 kPa, wie Konsolidierung und/oder Untersdttigung quantitativ zur Restfeuch-
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tereduktion beitragen. Der Startwert entspricht der Restfeuchte des Filterkuchens nach
der Kuchenbildung. Zur besseren Vergleichbarkeit wurden alle Werte der Restfeuchte
auf diesen Zustand normiert. Insgesamt kann die Restfeuchte um mehr als die Halfte
reduziert werden. In etwa 12 % der gesamten Restfeuchtereduktion entfallen dabei auf
die Konsolidierung. Der grofere Anteil wird bei der nachfolgenden Untersattigung
erzielt. Im Vergleich zum kombinierten Verfahren wird die Restfeuchte bei der reinen
Untersattigung geringflgig starker reduziert. Dies entspricht den zuvor gemachten
Beobachtungen: Im Fall des unkonsolidierten Filterkuchens setzt mit Beginn der Unter-
sattigung die Verfestigung des Filterkuchens ein, so dass eine Struktur héherer Porositat
erhalten bleibt. Konsolidierte Filterkuchen demgegeniber sind etwas schlechter zu
untersattigen. Allerdings wird dies zum Teil von der zusatzlichen Flissigkeitsentfernung
durch die vorangegangene Konsolidierung ausgeglichen
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Abbildung 6-4: Anteil von Konsolidierung und Untersattigung mittels Gasdifferenzdruck an der Gesamtre-
duktion der Filterkuchenfeuchte am Beispiel eines bei 400 kPa gebildeten, konsolidierten und untersattig-
ten Filterkuchens. Die Werte wurden auf die Restfeuchte des Filterkuchens nach der Kuchenbildung
normiert.

Die bisher gemachten Beobachtungen legen die Vermutung nahe, dass flir das verwen-
dete Modellsystem kein negativer Einfluss der Verdichtung auf das Ergebnis der Unter-
sattigung zu erwarten ist. In technischen Prozessen ist jedoch auch die zeitliche Kompo-
nente relevant. Bisher wurden ausschlieflich Gleichgewichtswerte betrachtet. Zur
besseren Abschatzung des Einflusses der Verdichtung auf die Entfeuchtungskinetik wird
daher der Durchstromungswiderstand bestimmt. Abbildung 6-5 zeigt, wie der Gesamt-
widerstand des Filterkuchens im unkonsolidierten und konsolidierten Zustand vom
Kuchenbildungs-, bzw. Pressdruck abhangt. Fir beide Zustdnde steigt der Widerstand
mit dem Druck an, wie es fir kompressible Systeme zu erwarten ist. Allerdings ist die
Zunahme des Widerstands mit dem Druck fir den unkonsolidierten Fall weniger stark
ausgepragt. In Abbildung 6-5 ist dies anhand der jeweiligen Steigung der Ausgleichsge-
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raden an die Datenpunkte ersichtlich. Der Anstieg des Widerstands mit der Druckdiffe-
renz betragt im konsolidierten Fall ungefahr das Doppelte des Anstiegs im unkonsoli-
dierten Fall. Dies entspricht den Beobachtungen von Alles [24], die feststellte, dass sich
die mittlere Porositat unkonsolidierter Filterkuchen mit steigendem Druck nur geringfu-
gig andert, der Druckeinfluss auf die Porositat kommt erst nach Konsolidierung des
Filterkuchens voll zum Tragen. Dieser Effekt ist umso ausgepragter, je kompressibler das
System ist.
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Abbildung 6-5: Anderung des Gesamtwiderstands des Filterkuchens aufgrund der Konsolidierung in Ab-
hangigkeit der Druckdifferenz bei Kuchenbildung, bzw. Konsolidierung. Die gestrichelten Linien stellen
jeweils die Anpassung einer Geradengleichung an die experimentellen Daten dar.

6.2 Experimentell bestimmte Untersattigungskinetik von
Filterkuchen bei auftretender Rissbildung

Die geringe Anderung der in Kapitel 6.1 bestimmten Filterkucheneigenschaften vom
unkonsolidierten zum konsolidierten Zustand hin lasst vermuten, dass die Verdichtung,
als MalBnahme zur Verhinderung von Rissbildung, den Verlauf der Untersattigung kaum
beeinflusst. Wenn Uberhaupt ein messbarer Einfluss auftritt, sollte die Untersattigungs-
kinetik im konsolidierten Zustand gegeniiber dem unkonsolidierten Zustand langsamer
ablaufen. Im Folgenden werden nun die tatsdchlichen Untersattigungskinetiken darge-
stellt und im Hinblick auf die bereits erzielten Ergebnisse diskutiert.

Das untersuchte Material PCC zeigt nach der Filtration in der Drucknutsche qualitativ
unterschiedliche Grade an Rissbildung. Abbildung 6-6 zeigt typische Aufnahmen von
Filterkuchen nach Untersattigung bei einer Druckdifferenz von 200, 400 und 600 kPa.
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Die in der oberen Reihe dargestellten Filterkuchen wurden direkt untersattigt. In die-
sem Fall gehen Filterkuchenbildung und Untersattigung bei konstanter anliegender
Druckdifferenz nahtlos ineinander Uber. In der unteren Reihe sind Filterkuchen darge-
stellt, die nach Abschluss der Kuchenbildung zunachst konsolidiert und anschliefend
untersattigt wurden. Im untersuchten Druckbereich zeigen alle unkonsolidierten Filter-
kuchen ausgepragte Rissbildung. Die einzelnen Risse treffen dabei im 90°-Winkel aufei-
nander, wie bei Goehring et al. [95] beschrieben und auch in Kapitel 4 dargestellt. Eine
einheitliche ZellgroRe der Filterkuchenfragmente liegt nicht vor. Dies kénnte durch das
vergleichsweise grolRe Hohe-zu-Flache-Verhaltnis erkldart werden. Darlber hinaus zeigen
einige Filterkuchen Randablosung, ein Effekt der auch bei Trocknungsexperimenten
oftmals beobachtet wird [46,61]. In Bezug auf den Gasdurchsatz wirkt eine Randablo-
sung ebenso wie ein Riss im Filterkuchen als Bypass.

Unkonsolidiert

Konsolidiert

200 kPa 400 kPa 600 kPa

Abbildung 6-6: Reduzierung der Rissbildung im Filterkuchen mit steigendem Konsolidierungsdruck. Obere
Reihe: Nach Kuchenbildung und anschlieBend Untersattigung mittels Gasdifferenzdruck bei 200, 400 und
600 kPa. Untere Reihe: Nach Kuchenbildung, Konsolidierung und anschlieBender Unterséttigung mittels
Gasdifferenzdruck bei 200, 400 und 600 kPa.

Zum Vergleich der Entfeuchtungskinetik von unkonsolidiertem und konsolidiertem
Zustand hinsichtlich des Erreichens der Restfeuchte im Entfeuchtungsgleichgewicht
erfolgt eine Umrechnung der Messdaten in die relative Restfeuchte RF,.. Hierzu wird
die aktuelle Reduktion der Restfeuchte des Filterkuchens gemal Gleichung (6-1) auf die
maximal mogliche Reduktion normiert. Der Wert der Restfeuchte zum Zeitpunkt t=0
entspricht dabei dem jeweiligen Wert nach der Kuchenbildung, bzw. Konsolidierung.
Der Wert der Restfeuchte fir t—>e entspricht der jeweiligen druckabhangigen Grenze
der Untersattigung, wie in Kapitel 6.1 dargestellt. Eine Ausnahme stellen die Messungen
bei 600 kPa dar. In diesem Fall liegt die Gasdruckdifferenz weit oberhalb des nominellen
kapillaren Eintrittsdrucks der verwendeten Membran. Daher wurde der Gleichge-
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wichtswert der Restfeuchte nicht experimentell bestimmt, sondern durch Extrapolation
aus den Kapillardruckkurven bestimmt.

RE. . — RF(t) — RF o (6-1)
"l T RF,_y — RFrso
Zum Vergleich der absoluten Entfeuchtungsrate sind in Tabelle 6-1 die Werte der Rest-

feuchtereduktion innerhalb der ersten zehn Sekunden Entfeuchtungszeit fir alle expe-
rimentellen Bedingungen zusammengefasst. Die Berechnung der Entfeuchtungsrate
erfolgte durch lineare Interpolation zwischen dem jeweiligen Ausgangswert der Rest-
feuchte und dem Messwert der Restfeuchte nach zehn Sekunden Entfeuchtungszeit.
Hierbei ist festzustellen, dass die Entfeuchtung bei einer Druckdifferenz von 200 kPa fir
unkonsolidierten und konsolidierten Zustand mit annahernd gleicher Geschwindigkeit
verlauft. Bei den beiden hoheren Druckdifferenzen hingegen ergeben sich deutliche
Unterschiede zwischen unkonsolidiertem und konsolidiertem Filterkuchenzustand.
Wahrend die Untersattigung im Fall des konsolidierten Filterkuchens mit -0,71%/s
(4p=400 kPa), bzw. -0,72%/s (Ap=600 kPa) voranschreitet, liegt die Entfeuchtungsrate

im unkonsolidierten Fall mit -0,23%/s (Ap=400 kPa) und -0,46%/s (Ap=600 kPa) wesent-
lich niedriger.

Tabelle 6-1: Entfeuchtungsrate innerhalb der ersten zehn Sekunden Entfeuchtungszeit fir unkonsolidierte
und konsolidierte Filterkuchen unter Variation der Druckdifferenz.

Nenndruckdifferenz/ kPa ~ Versuchsbedingung %/ %/s
2
200 Unkonsolidiert -0,19
200 Konsolidiert -0,15
400 Unkonsolidiert -0,23
400 Konsolidiert -0,71
600 Unkonsolidiert -0,46
600 Konsolidiert -0,72

Die experimentell bestimmten Untersattigungskinetiken bei Werten des Gasdifferenz-
drucks von 200, 400 und 600 kPa sind in Abbildung 6-7 dargestellt. Bei Betrachtung des
gesamten Verlaufs der Untersattigungskinetik fallen weitere Unterschiede zwischen
unkonsolidiertem und konsolidiertem Filterkuchen auf: Fir einen Gasdruck von 200 kPa
(Abbildung 6-7 a) fallen die Kurven fir die Untersattigungskinetik fir den unkonsolidier-
ten und den konsolidierten Zustand des Filterkuchens zusammen. Es ist auffallig, dass
die zuvor bestimmte Grenze der Untersattigung nicht annahernd erreicht wird. Fir den
unkonsolidierten Fall erreicht die Untersattigung bereits nach einer Entfeuchtungszeit
von 80 Sekunden einen stationdren Wert. In beiden Féllen trat ausgepragte Rissbildung
auf (vgl. Abbildung 6-6). Ein anderes Bild zeigen die Filtrationsversuche bei 400 kPa
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(Abbildung 6-7 b) und 600 kPa (Abbildung 6-7 c). Hier schreitet die Untersattigung im
betrachteten Zeitraum stetig voran. Im konsolidierten Zustand wird die Grenze der
Untersattigung naherungsweise erreicht. Entgegen der im vorherigen Teil diskutierten
Ergebnisse zu erwarten, verlduft die Untersattigung der konsolidierten Filterkuchen
schneller, als die der unkonsolidierten. Angesichts des geringfligig nach oben verscho-
benen kapillaren Eintrittsdrucks, sowie des leicht hoheren Durchstromungswiderstands,
wdre ein annahernd gleicher, bzw. ein flr den konsolidierten Filterkuchen leicht ver-
langsamter Untersattigungsverlauf zu erwarten. In genau diesen Fallen war der anlegte
Pressdruck ausreichend, um die Rissbildung zu verhindern, oder zumindest weitgehend
zu reduzieren. Die bei gleicher Druckdifferenz gebildeten und untersattigten unkonsoli-
dierten Filterkuchen zeigen hingegen ausgepragte Rissbildung (vergleiche Abbildung
6-6).
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Abbildung 6-7: Entfeuchtungskinetik unkonsolidierter und konsolidierter Filterkuchen bei Druckdifferenzen
von (a) 200 kPa, (b) 400 kPa und (c) 600 kPa. Fehlerbalken wurden aus den Standardabweichungen der
jeweiligen experimentellen Daten unter Beriicksichtigung der Fehlerfortpflanzung berechnet.
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Trotz Rissbildung und des daraus resultierenden Gasdurchsatzes konnte die anliegende
Druckdifferenz in der Nutsche weitestgehend aufrechterhalten werden. Im unkonsoli-
dierten Fall nimmt der in der Nutsche gemessene Gasdifferenzdruck im Laufe der Un-
tersattigung starker ab, als im konsolidierten Fall. Insgesamt liegt der Druckabfall jedoch
unterhalb 1% und ist daher zu vernachlassigen. Tabelle 6-2 zeigt hierzu die sich einstel-
lende Reduktion des Gasdrucks. Die verlangsamte Untersattigungskinetik im unkonsoli-
dierten Fall ist somit nicht durch einen Abfall der Druckdifferenz zu erklaren.

Tabelle 6-2: Maximaler Druckabfall in der Drucknutsche wahrend der Entfeuchtung unkonsolidierter und
konsolidierter Filterkuchen fiir verschiedene Anfangsdruckdifferenzen

Nenndruck- Versuchsbedingung Druckabnahme / kPa Druckabnahme / %
differenz/ kPa

200 Unkonsolidiert 1,8+0,1 0,9+0,0

200 Konsolidiert 1,8+0,5 0,9+0,3

400 Unkonsolidiert 3,6%1,8 0,9+0,5

400 Konsolidiert 1,2+0,7 0,3+0,2

600 Unkonsolidiert 5,4%1,3 0,9+0,2

600 Konsolidiert 2,5+1,1 0,4+0,2

Diese Beobachtungen legen nahe, dass die Verlangsamung der Untersattigungskinetik
direkt durch die Rissbildung verursacht wird. Umgekehrt kann geschlossen werden, dass
die Verdichtung des Filterkuchens als MaRnahme zur Verhinderung von Rissbildung
entgegen der Erwartungen nicht zu Einbufsen in der erzielbaren Restfeuchte fihrt. Zwei
Erklarungsansatze konnen flr die beobachtete Verlangsamung der Untersattigung
herangezogen werden. Zum einen ist es denkbar, dass es infolge von Wandablosung
und Rissbildung bei gewissen Porenbereichen zu einem Druckausgleich kommt, diese
also keiner Druckdifferenz ausgesetzt sind und daher nicht mehr untersattigt werden
kdnnen. Zum anderen kdnnte das in Kapitel 5 beschriebene , Aufschisseln” des Filter-
kuchens die Ursache sein. Tritt dieses Phanomen wahrend der Entfeuchtung mittels
Gasdifferenzdruck auf, kommt es zur Ablésung des Filterkuchens vom Filtermedium und
infolgedessen zu einer Reduktion der hydraulischen Kontaktflache des Filterkuchens mit
dem Filtermedium. Dies wiederum hatte einen verlangsamten Verlauf der Untersatti-
gung zur Folge. In Hinblick auf die im vorangegangenen Unterkapitel erzielten Ergebnis-
se zur Gleichgewichtsrestfeuchte erscheint die Moglichkeit der Ablésung vom Filterme-
dium plausibler. Eine Isolierung einzelner Porenbereiche wiirde sich direkt auf den
erzielten Wert der Gleichgewichtsrestfeuchte auswirken und kdme bei der Verwendung
gasundurchldssiger Membranen ebenso zum Tragen, wie bei der Verwendung von
Filtertichern. Dementsprechend sollte der Unterschied zwischen den in den zwei Expe-
rimenttypen erzielten Werten der Restfeuchte gering sein. Eine Verlangsamung der
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Untersattigung infolge einer reduzierten hydraulischen Kontaktflache hingegen hatte
bei Verwendung der gasundurchldssigen Membran kaum einen Einfluss auf die Bestim-
mung des Endwerts der Restfeuchte. Es ist davon auszugehen, dass selbst bei einer
verlangsamten Entfeuchtung eine Entfeuchtungszeit von 60 Minuten zum Erreichen des
Entfeuchtungsgleichgewichts ausreichend ist.

Zuletzt soll diskutiert werden, ob der Gasdurchsatz wahrend der Gasdifferenzdruckent-
feuchtung geeignet ist um das Ausmal der Rissbildung zu beurteilen. Hierzu zeigt Abbil-
dung 6-8 jeweils den Gasdurchsatz, der sich bei der Untersattigung von unkonsolidier-
ten und konsolidierten Filterkuchen bei Druckdifferenzen von 200, 400 und 600 kPa
einstellt:
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Abbildung 6-8: Gasdurchsatz wahrend der Untersattigungsphase von unkonsolidierten und konsolidierten
Filterkuchen bei einem Gasdifferenzdruck von a) 200 kPa, b) 400 kPa und c) 600 kPa bezogen auf Referenz-
bedingungen vom 101,325 kPa und 0°C. Zur besseren Ubersichtlichkeit ist lediglich jeder fiinfte aufgenom-
mene Datenpunkt dargestellt.

Besonders im unkonsolidierten Fall sind betrachtliche Abweichungen zwischen den
Einzelmessungen zu beobachten und es ergeben sich dementsprechend hohe Werte
der Standardabweichung. Nicolaou [18] beschreibt bezlglich der Messung des Gas-
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durchsatzes, dass selbst fur rissfreie Filterkuchen relative Abweichungen in Hohe von
bis zu 15 % moglich sind. Dementsprechend ist bei rissbehafteten Filterkuchen aufgrund
der zufalligen Struktur des Rissmusters mit erheblich héheren Abweichungen zu rech-
nen. Die hochste Abweichung ergibt sich fir den bei 4 bar gebildeten, unkonsolidierten
Filterkuchen, diese liegt bei ca. 27 %. Generell liegt der Gasdurchsatz im unkonsolidier-
ten Fall jeweils hoher, als beim konsolidierten Filterkuchen. Es scheint zunachst nahelie-
gend, diese Beobachtung auf Unterschiede im Rissbildungsverhalten zurtckzufihren.
Allerdings erweist sich die Gasdurchsatzmessung als unsensibel gegenliber dem Grad
der Rissbildung. Fir einen Gasdifferenzdruck von 200 kPa ist, wie aus Abbildung 6-6
ersichtlich, lediglich eine Reduzierung der Rissbildung von unkonsolidiertem zum konso-
lidierten Zustand hin zu beobachten. Bei einem Gasdifferenzdruck von 600 kPa hinge-
gen tritt im konsolidierten Fall keine sichtbare Rissbildung mehr auf. Dementsprechend
wdre zu erwarten, dass bei den Versuchen bei 600 kPa ein groRerer Unterschied im
Gasdurchsatz auftritt, als bei 200 kPa. Wird die Anderung des Gasdurchsatzes vom
unkonsolidierten Fall zum konsolidierten Fall hin relativ betrachtet und die Fehlerfort-
pflanzung berlcksichtigt, ist eine Beurteilung der Rissreduktion anhand des Gasdurch-
satzes nicht maoglich.

Fir die Darstellung in Abbildung 6-9 wurde der Wert des Gasdurchsatzes durch den
unkonsolidierten Filterkuchen jeweils auf den Wert im konsolidierten Zustand normiert,
dies erfolgte fir alle drei Werte des Gasdifferenzdrucks. Die linke Abbildung zeigt den
Gesamtverlauf des normierten Gasdurchsatzes Uber einen Entfeuchtungszeitraum von
80 Sekunden. Es ist ersichtlich, dass der Gasdurchsatz in allen Fallen um etwa den glei-
chen Faktor zunimmt, wie in Tabelle 6-3 zusammengefasst. Eine Differenzierung der
jeweils beobachteten druckspezifischen Unterschiede in der Anderung des Rissbil-
dungsverhaltens anhand der Anderung des Gasdurchsatzes ist somit nicht moglich.
Auch der in Abbildung 6-9 rechts dargestellte Anstieg des Gasdurchsatzes zu Beginn der
Entfeuchtung lasst im Rahmen der Abweichung keinen Riickschluss auf die Anderung
des Rissbildungsverhaltens zu.
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Abbildung 6-9: Entwicklung des normierten Gasdurchsatzes durch den Filterkuchen tber eine Entfeuch-
tungszeit von 180 Sekunden fuir Druckdifferenzen von 200, 400 und 600 kPa. Links: Verlauf lber die gesam-
te Entfeuchtungszeit. Zur besseren Ubersichtlichkeit ist nur jeder zehnte aufgenommene Datenpunkt
dargestellt. Rechts: Anfangsbereich, jeder zweite aufgenommene Datenpunkt ist dargestelit.

Tabelle 6-3: Verhaltnis des Gasdurchsatzes bei unkonsolidiertem Filterkuchen bezogen auf den Gasdurch-
satz durch den konsolidierten Filterkuchen vor Abbruch der Entfeuchtung bei einer Gesamtentfeuchtungs-
zeit von 180 Sekunden unter Variation der Druckdifferenz.

Ap /kPa 200 400 600
Normierter

AP a5 +
Gasdurchsatz / - 2,0:0,6 2,2%0,7 2,2%0,7

Zusammenfassend ist zu sagen, dass die Bestimmung der charakteristischen Filterku-
cheneigenschaften zwar eine Verlangsamung des Untersattigungsverlaufs infolge der
Verdichtung vermuten liel, die experimentell bestimmte Entfeuchtungskinetik dies
jedoch nicht bestatigte. Vielmehr zeigte sich, dass die Untersattigung der verdichteten
Filterkuchen schneller verlief, als die der unverdichteten Filterkuchen, bei denen es zu
Beginn der Untersattigung zur Rissbildung kam. Dies zeigt dass die Rissbildung einen
negativen Einfluss auf den Untersattigungsverlauf auslbt. Die wahrscheinlichste Erkla-
rung stellt dabei die Ablésung des Filterkuchens vom Filtermedium infolge des bereits
beschriebenen ,Aufschisselns” dar. Aufgrund dessen stellt die Verdichtung des Filter-
kuchens eine anzuratende MalRnahme zur Verhinderung der Rissbildung dar.
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7 Filterkuchenverdichtung mittels oszillierender
Scherung®

Das folgende Kapitel befasst sich mit der Verdichtung von Filterkuchen durch den Ein-
trag von oszillierender Scherung. Es ist allgemein akzeptiert, dass der bestimmende
Parameter bei Schwingungsvorgangen nicht die Versuchszeit, sondern vielmehr die
Anzahl an Schwingungen ist. Ergebnisse unter Variation der Versuchszeit werden daher
in der Regel in Abhadngigkeit der Anzahl an Schwingungen dargestellt. Der Datenpunkt
bei einer Anzahl von null Schwingungen stellt jeweils den Referenzzustand des Filterku-
chens vor dem Schwingungseintrag dar. Dies ist der Zustand nach Filterkuchenbildung
bei einem Differenzdruck von 80 kPa, sofern nicht abweichend vermerkt.

7.1  Parameterstudie zur Verdichtung von Filterkuchen mittels
oszillierender Scherung

Ein typischer Verlauf von Restfeuchte und Porositat wahrend des Verdichtungsversu-
ches ist in Abbildung 7-1 dargestellt. Hierbei handelt es sich um einen Datensatz, der
unter Verwendung des Modellprodukts PCC aufgenommen wurde. Restfeuchte und
Porositdt nehmen erwartungsgemall gleichermallen ab. Die dargestellten Werte der
Porositat wurden mittels Probenehmern, wie in Kapitel 3.1 beschrieben, bestimmt.
Auffallig ist die zum Teil betrachtliche Standardabweichung der derartig bestimmten
Werte. Da die wahrend der Verdichtung anliegende Druckdifferenz unterhalb des kapil-
laren Eintrittsdrucks liegt, ist eine Untersattigung des Filterkuchens auszuschlieBen. Der
Filterkuchen liegt daher am Ende der Verdichtung vollstandig gesattigt vor. In diesem
Zustand verfligt das Versuchsmaterial Gber eine zdhe, klebrige Textur und haftet auf-
grund der Verdichtung stark am Filtertuch. Diese Faktoren fliihren zu einer erschwerten
reprasentativen Probenahme. Entsprechend ergibt sich eine vergleichsweise grofSe
Streuung in den Werten der Porositat. Aufgrund dessen wird der Grad der Verdichtung
im Folgenden anhand der Restfeuchte des Filterkuchens beurteilt. Da eine Untersatti-
gung ausgeschlossen ist, erfolgt die Reduktion der Restfeuchte ausschlielRlich durch
Verdichtung. Somit ist die Reduktion der Restfeuchte aquivalent zur Reduktion der
Filterkuchenporositat. Der Verdichtungsverlauf lasst sich grob in zwei Bereiche untertei-

* Die in Kapitel 7.1 und 7.2 dargestellten Ergebnisse fur das System PCC, einschlieRlich
Abbildung 7-1 bis Abbildung 7-3, Abbildung 7-7 und Abbildung 7-8, sowie Tabelle 7-1
wurden im Rahmen von [87] publiziert und mit Genehmigung von Taylor & Francis fiir
diese Dissertation Ubersetzt, bzw. angepasst.



Parameterstudie zur Verdichtung von Filterkuchen mittels oszillierender Scherung

len, einen ersten Bereich, in dem die Verdichtung sehr schnell vonstattengeht, um sich
dann im zweiten Bereich asymptotisch einem Grenzwert anzundahern. Die mathemati-
sche Beschreibung des Verdichtungsverhaltens ist Gber das in Gleichung (7-1) darge-
stellte Exponentialgesetz moglich. Hierbei wird die Anderung der Restfeuchte RF in
Abhdngigkeit der Schwingungsanzahl n,s, dargestellt. Die Anpassung von Gleichung (7-1)
an die experimentell bestimmten Daten erfolgte in OriginPro 8.5.1G unter Verwendung
eines Levenberg-Marquardt Algorithmus. Die Anpassungsparameter Rf.., B und v, sowie
das korrigierte Bestimmtheitsmal3, sind in Tabelle 7-1 zusammengefasst. Der Vergleich
von RF. mit dem experimentell minimal erreichten Wert der Restfeuchte RFf zeigt, dass
die Verdichtung durch die Anpassungsfunktion in guter Naherung beschrieben werden

kann. Die in Tabelle 7-1 angegebene Abweichung flir RF.. stellt den Standardfehler der
Anpassung dar.

_Nosz (7-1)
RF(n,s,) =RF,+B-e v
40 0,62
B Restfeuchte
A A Porositat
- - - Gleichung (7-1)

38m 4p,,=80 kPa, [=4,5 mm, =40 5" |1 0,60
° \
g '
0] ' <
£ 364 | 10,88 =
S v A =
S A l @
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Abbildung 7-1: Exemplarischer Verlauf von Restfeuchte (linke y-Achse, Quadrate) und Porositdt (rechte y-
Achse, Dreiecke) mit steigender Anzahl an Schwingungen. Versuchsparameter: Druckdifferenz
Ap,.,=80 kPa, Scherweg /;=4,5 mm und Frequenz f=40 s™
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Tabelle 7-1: Anpassungsparameter flr den Fit der experimentellen Daten fiir PCC mit Gleichung (7-1) und
experimentell bestimmter Wert RF.

Fur experimentelle Parameter 4p,s,=20 kPa, [;=4,5 mm

Frequenzf/s B/% RF../% v/- RY/- RF+/%
5 2,9 35,0£0,6 1298 0,9865 35,7£1,0
10 3,0 35,020,1 810 0,9828 34,5+0,1
17 4,2 33,8%£0,5 532 0,9438 32,5£0,5
25 5,8 32,2%0,3 978 0,9957 31,9+0,6
40 6,3 31,7£0,1 652 0,9987 31,1+0,6

Fur experimentelle Parameter 4p,s,=80 kPa, /s=4,5 mm

Frequenz f/s™ B/% RF.o/% v/- RY/- RF /%
5 5,6 32,3+0,4 565 0,9850 31,9£0,2
17 6,2 31,8%0,6 751 0,9935 30,940,5
40 6,4 31,620,1 599 0,9998 31,3£0,8

*Die angegebene Abweichung gibt den Standardfehler der Anpassung an.

Tendenziell ist zu beobachten, dass mit steigender Frequenz geringere Werte der Rest-
feuchte erzielt werden. Allerdings wird das Verdichtungsverhalten stark vom anliegen-
den Druck beeinflusst. Abbildung 7-2 zeigt hierzu links die Reduktion der Restfeuchte
mit der Anzahl an Schwingungen unter Variation der Frequenz bei einer Druckdifferenz
von 20 kPa. Das Verdichtungsverhalten wird fir alle verwendeten Frequenzen gut durch
das oben beschriebenen Exponentialgesetz wiedergegeben. Mit Ausnahme des Versu-
ches bei einer Frequenz von 17 s l3uft die Restfeuchte auf einen stationdren Endwert
zu. Die Verdichtungsdaten lassen sich qualitativ in zwei Bereiche unterteilen: Sowohl im
Bereich niedriger Frequenzen (5 und 10 5'1) als auch im Bereich hoher Frequenzen
(25 und 40 s*) werden ahnliche Endwerte der Verdichtung erzielt. Der verhaltnismaRig
grolRe Unterschied zwischen beiden Endwerten legt nahe, dass ein Grenzwert der Span-
nung oder Energie Uberschritten werden muss, um eine weitergehende Verdichtung zu
erzielen. Fur die Verdichtung in vertikaler Richtung wurden dhnliche Beobachtungen
von Barkan gemacht [99]. In diesem Fall musste ein Schwellwert der Beschleunigung
Uberschritten werden. Die Versuche bei Frequenzen von 5, 17 und 40 st wurden bei
einer Druckdifferenz von 80 kPa wiederholt. Die Ergebnisse sind in Abbildung 7-2 rechts
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dargestellt. Auch hier ist der experimentell bestimmte Verlauf der Verdichtung durch
Gleichung (7-1) beschreibbar und die Anpassungsparameter finden sich in Tabelle 7-1.
Im Unterschied zu den Daten bei einer Druckdifferenz von 20 kPa ist hier jedoch nur ein
geringer Einfluss der Druckdifferenz auf den Verdichtungsverlauf zu beobachten. Dar-
tiber hinaus laufen die Daten sowohl bei 5s™ als auch bei 17 s auf einen wesentlich
geringeren Endwert zu als bei 20 kPa. Alle Kurven zeigen einen dhnlichen Verlauf. Dies
legt nahe, dass die Verdichtung unter diesen Bedingungen nur zu einem geringen Mal
von der angelegten Frequenz abhadngt, und der erzielte Grad der Verdichtung haupt-
sachlich durch die Anzahl an Schwingungen bestimmt wird.

Abbildung 7-3 zeigt den Vergleich der Verdichtungsgrenze RFf.. in Abhangigkeit der
Frequenz fur 20 und 80 kPa Druckdifferenz. Der untere Grenzwert der Restfeuchte RF..
wird aus der Anpassung des Exponentialgesetzes an die Messdaten erhalten. Wie be-
reits aus der detaillierten Darstellung in Abbildung 7-2 vermutet, hangt die Verdich-
tungsgrenze fir eine Druckdifferenz von 20 kPa stark von der Frequenz ab. Bei einer
Druckdifferenz von 80 kPa hingegen, andert sich die Verdichtungsgrenze kaum mit
zunehmender Frequenz. AulRerdem fallt auf, dass die bei 80 kPa erzielte Verdichtungs-
grenze nahezu mit dem niedrigsten Wert bei 20 kPa zusammenfallt. Dies lasst vermu-

ten, dass es sich hier um eine globale Grenze der Verdichtung fiir das Modellsystem PCC
mit dieser Verdichtungsmethode handelt.
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Abbildung 7-2: Abnahme der Restfeuchte mit der Anzahl an Schwingungen fiir verschiedene Frequenzen
bei einer Druckdifferenz Ap,,=20 kPa (links) und Ap.,=80 kPa (rechts), und einem Scherweg /=4,5 mm fir

das Versuchsmaterial PCC. Die gestrichelten Linien zeigen die Anpassung von Gleichung (7-1) an die expe-
rimentellen Daten.
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Abbildung 7-3: Abhéngigkeit der Verdichtungsgrenze RF.. des Versuchsmaterials PCC von der Frequenz
unter Variation der Druckdifferenz Ap,,. Der Scherweg /; liegt konstant bei 4,5 mm. Es sei darauf hinge-
wiesen, dass die Datenpunkte bei 40 s™ bei 20 und 80 kPa Druckdifferenz zusammenfallen. Die Fehlerbal-
ken zeigen den Standardfehler des Anpassungsparameters RF...

Fir die weiteren Versuchsmaterialen sind grundsatzlich dhnliche Tendenzen zu be-
obachten. Abbildung 7-4 und Abbildung 7-5 zeigen die flr die Versuchsmaterialien
Kaolin und GCC erzielten Ergebnisse. Auch hier ermdglicht der Einsatz der oszillierenden
Scherung eine Verdichtung des Filterkuchens. In Bezug auf die Kinetik der Verdichtung
ist fur das Versuchsmaterial Kaolin ein ahnliches Verhalten wie fir PCC festzustellen.
Auch in diesem Fall ist der Verlauf der Verdichtung durch das in Gleichung (7-1) darge-
stellte Exponentialgesetz beschreibbar. Bereits durch reine Betrachtung der Diagramme
bei Apos,=20 kPa und 80 kPa ist ersichtlich, dass die anliegende Druckdifferenz die Ge-
schwindigkeit der Verdichtung beeinflusst. Hierbei wird der Grenzwert der Verdichtung
bei hoherer Druckdifferenz bei einer geringeren Anzahl von Schwingungen erreicht.
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Abbildung 7-4: Abnahme der Restfeuchte mit steigender Anzahl an Schwingungen unter Variation der
Frequenz bei einer Druckdifferenz Ap,;,=20 kPa (links) und Ap,,=80 kPa (rechts), und einem Scherweg

I=4,5 mm fir das Versuchsmaterial Kaolin. Die gestrichelten Linien zeigen die Anpassung von Gleichung
(7-1) an die experimentellen Daten.
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Abbildung 7-5: Abnahme der Restfeuchte mit steigender Anzahl an Schwingungen unter Variation der
Frequenz bei einer Druckdifferenz Ap,,=20 kPa (links) und Ap,s,=80 kPa (rechts), und einem Scherweg
I:=4,5 mm fur das Versuchsmaterial GCC. Die gestrichelten Linien zeigen die Anpassung von Gleichung (7-1)

an die experimentellen Daten. Der Fit fur f=5 s* und f=40 st wurde lediglich der besseren Ubersichtlichkeit
halber hinzugefigt.

Der Vergleich der fir GCC erzielten Ergebnisse fir die Kinetik der Verdichtung mit de-
nen der Versuchsmaterialien PCC und Kaolin hingegen gestaltet sich schwierig. Wie aus
Abbildung 7-5 ersichtlich, lauft die Verdichtung im Falle von GCC auRerordentlich
schnell ab. Fir die Versuche bei Frequenzen von 5 und 40 s wird der Grenzwert der
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Verdichtung bereits mit dem ersten Datenpunkt erreicht. Lediglich fur die Verdichtung
bei 17 s ist eine Abhédngigkeit des Verdichtungszustandes von der Anzahl der Schwin-
gungen annahernd erkennbar, und somit eine Anpassung der experimentellen Daten
mit Gleichung (7-1) sinnvoll. Fir das Modellsystem GCC erfolgt die Betrachtung der
Verdichtungsgrenze daher nicht anhand des Anpassungsparameters RF.., sondern auf
Basis der Messwerte. Hierzu wurden die bei 5 und 40 s™ erzielten Werte der Restfeuch-
te gemittelt. Bei einer Frequenz von 17 s™ dient der niedrigste experimentell erzielte
Wert der Restfeuchte als Vergleichswert. Aufgrund der sehr guten Ubereinstimmung
des Werts mit dem Anpassungsparameter RF.. (siehe Auflistung der entsprechenden
Daten in Tabelle 7-3) erscheint diese Vorgehensweise gerechtfertigt.

Tabelle 7-2: Anpassungsparameter fur den Fit der experimentellen Daten fir Kaolin mit Gleichung (7-1) und
experimentell bestimmter Wert RFy.

Fur experimentelle Parameter Ap,s,=20 kPa, [;=4,5 mm

Frequenzf/ s B/% RF../% v/- RY/- RF¢/%
5 9,1 41,0+1,6 1085 0,9268 42,240,7
17 8,7 41,940,5 1589 0,9824 42,5+0,2
40 9,8 40,5+0,5 2429 0,9935 41,340,8

Fur experimentelle Parameter 4p,s,=80 kPa, /s=4,5 mm

Frequenz f/s™ B/% RF.o/% v/- RY/- RFi/%
5 8,6 41,840,1 184 0,9868 41,1+0,5
17 8,9 41,540,2 558 0,9911 41,4+0,3
40 11,6 38,8%0,3 1017 0,9911 38,7x0,4

*Die angegebene Abweichung gibt den Standardfehler der Anpassung an.
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Tabelle 7-3: Anpassungsparameter fiir den Fit der experimentellen Daten fur GCC mit Gleichung (7-1) und
experimentell bestimmter Wert RF.

Fur experimentelle Parameter 4p,s,=20 kPa, [;=4,5 mm

Frequenzf/s B/% RF../% v/- RY/- RF+/%
5 3,8" 20,8+,3,0 16 0,9752" 20,6%0,2
17 5,5 19,1+0,0 248 0,9998 19,0+0,5
40 55" 19,140,2" 1,8" 0,9864" 19,1+0,2

Fur experimentelle Parameter Ap,s,=80 kPa, [;=4,5 mm

Frequenz f/s™ B/% RF.o/% v/- RY/- RF /%
5 2,3" 22,30,1° 7" 0,9768" 22,240,1
17 3,4 21,240,1 332 0,9981 21,2+0,3
40 6,1 18,540,1" 18" 0,9880"" 18,640,3

*Die angegebene Abweichung gibt den Standardfehler der Anpassung an.
**Scheinbarer Fit

Die jeweiligen Verdichtungsgrenzen der Modellsysteme Kaolin und GCC sind in Abbil-
dung 7-6 dargestellt. Im Gegensatz zu PCC fallt auf, dass die Grenzwerte der Verdich-
tung sowohl bei konstantem Druck innerhalb der verschiedenen Frequenzen, als auch
insgesamt betrachtet, eine geringere Variationsbreite aufweisen. Zudem zeigen beide
Materialien eine zu PCC unterschiedliche Abhadngigkeit der Verdichtungsgrenze von
Frequenz und Druckdifferenz. Wahrend bei PCC bei einer Druckdifferenz von 20 kPa
eine deutliche Abhangigkeit der Verdichtungsgrenze von der Frequenz besteht, kann fir
Kaolin — unter Berlcksichtigung der Standardabweichung — bei dieser Druckdifferenz
von einer frequenzunabhangigen Grenze der Verdichtung ausgegangen werden. Fir
Frequenzen von 5 st und 17 s ist zudem weder ein Einfluss der Druckdifferenz, noch
der Frequenz auf die erzielte Verdichtung auszumachen. Der Einfluss der Druckdifferenz
wird lediglich bei der hochsten Frequenz von 40 s signifikant. Hier ist ein deutlicher
Abfall der Restfeuchte im Vergleich zu den anderen Parameterkombinationen zu ver-
zeichnen. GCC hingegen zeigt ein abweichendes Verdichtungsverhalten. Hier besteht
fir beide untersuchten Druckdifferenzen eine Frequenzabhédngigkeit der Verdichtung.
Hierbei werden im niedrigen Frequenzbereich (5 s und 17 s) bei 20 kPa Druckdiffe-
renz geringere Werte der Restfeuchte und somit eine groBere Verdichtung erzielt als
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bei 80 kPa. Durch weitere Steigerung der Frequenz auf einen Wert von 40 s ist hier
jedoch keine weitere Reduktion der Restfeuchte mehr moglich. Bei einer Druckdifferenz
von 80 kPa hingegen wird beim Ubergang von 5 st zu 17 s nur eine geringflgige Re-
duktion der Restfeuchte erzielt. Eine deutliche Verdichtung ergibt sich hier beim Uber-
gang von 17 stzu40s™
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Abbildung 7-6: Abhéngigkeit der Verdichtungsgrenze RF.. bzw. RFf von der Frequenz unter Variation der
Druckdifferenz 4p,, fur die Versuchsmaterialien Kaolin (links) und GCC (rechts). Scherweg /;=4,5 mm. Die
Fehlerbalken im linken Diagramm zeigen den Standardfehler des Anpassungsparameters RF.., die im
rechten Diagramm die Standardabweichung der aus den experimentellen Daten gemittelten Restfeuchte
RFy.

Die Rolle der lberlagerten Druckdifferenz wahrend des Verdichtungsprozesses ist kom-
plex, da sie mehrere Aspekte gleichzeitig und auf gegenldufige Art und Weise beein-
flusst. Mit steigendem &duReren Druck erhéhen sich, wie bei Tomas [100] und Youd
[101] beschrieben, zugleich die interpartikuldaren Haftkrafte. Somit ist mehr Energieein-
trag, bzw. Kraftaufwand ndétig, um diese Haftkrafte zu brechen. Zur Verdichtung muss
jedoch auch die PorenflUssigkeit verdrdangt werden. Dieser Vorgang wiederum folgt dem
Gesetz von Darcy, die Durchstrémungsgeschwindigkeit ist proportional zum Druckgra-
dienten. So gesehen ist in diesem Punkt mit steigendem Druck eine Verbesserung der
Verdichtung zu erwarten. Es ist vorstellbar, dass der gegenlaufige Einfluss des Drucks
auf das Verdichtungsverhalten schlielich die Grenze der Verdichtung bestimmt.
Vaxelaire und Olivier [78] untersuchten in einer Studie zur Verdichtung mit Gberlagerter
stetiger Scherung auch Belebtschlamm aus einer Klaranlage und konnten hierbei keiner-
lei zusatzlichen Effekt von Scherung auf die Verdichtung erzielen. Sie fihrten dies auf
den hohen Widerstand des hochkompressiblen Produkts in der Ndahe des Filtermediums
zuriick — der sogenannte ,skin effect” [102—104] — der die Verdrdangung von Fluid aus
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dem Filterkuchen und somit auch die Verdichtung limitiere. Ahnliche Beobachtungen
sind auch aus dem Bereich der Gutbettzerkleinerung bekannt. Beim Verdichten flissig-
keitsgesattigter Gutbetten limitiert ebenfalls die Drainage der PorenflUssigkeit den
Verdichtungsprozess [105]. Es ist daher wahrscheinlich, dass der Einfluss des lberlager-
ten Drucks auf die Verdichtung bei der oszillierenden Scherung hochgradig materialspe-
zifisch ist.

Um zu ergriinden, ob Scherlange und Frequenz die Verdichtung unabhangig voneinan-
der beeinflussen, oder ob letztlich die Kombination beider Parameter das Verdichtungs-
ergebnis bestimmt, wurden Versuche unter Variation der Scherlange durchgefihrt.
Abbildung 7-7 zeigt die Anderung im Endwert der Restfeuchte RF; fiir Scherldngen von
4,5 und 7,5 mm als Funktion der Frequenz (Abbildung 7-7, links), sowie der gemal}
Gleichung (3-12) berechneten mittleren Scherrate (Abbildung 7-7, rechts). Die Darstel-
lungsweise in Abhangigkeit der Frequenz ldsst zunachst einen Einfluss der Scherlange
auf den Wert von RFf vermuten: Im hohen Frequenzbereich fallen die Werte fir beide
Scherlangen zwar zusammen, im niedrigen Frequenzbereich hingegen werden bei kon-
stanter Frequenz unterschiedliche Werte von RFy erzielt. In Abhdngigkeit der mittleren
Scherrate betrachtet, relativiert sich dieser scheinbare Einfluss der Scherlange aller-
dings. Im Rahmen der Standardabweichung ist kein Einfluss der Scherlange auf die
erzielte Verdichtung zu beobachten. Je hoher die mittlere Scherrate, desto geringere
Werte von RFs werden erzielt. Dies legt nahe, dass die Kombination von Scherldange und
Frequenz den Verdichtungsprozess bestimmt und nicht die Einzelparameter.
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Abbildung 7-7: Einfluss des Scherwegs I, auf die Restfeuchte RF;im Verdichtungsgleichgewicht in Abhangig-
keit der Frequenz (links) und der mittleren Scherrate (rechts) bei einer konstanten Druckdifferenz 4p,, von
20 kPa. Daten fiir PCC.
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7.2  Vergleich des erzielten Verdichtungsgrads bei
oszillierender Scherung und bei reiner Pressung

Zur Beurteilung der Effektivitat der Verdichtung mittels oszillierender Scherung wird die
Verdichtung durch reinen Pressdruck als Vergleichsbasis herangezogen. Hierfir wird die
jeweils erzielte Restfeuchte in Abhadngigkeit des aufgebrachten Drucks betrachtet. Ab-
bildung 7-8 zeigt den jeweils erzielten Endwert der Restfeuchte RFf nach Kompaktierung
in der CP Zelle, sowie nach Verdichtung durch oszillierende Scherung, bei einem Uberla-
gerten Druck von 20 und 80 kPa fir das Partikelsystem PCC. Generell bewegen sich die
durch Verdichtung mittels oszillierender Scherung erzielten Werte der Restfeuchte im
gleichen Bereich wie die durch reine Pressung erzielten Werte. Bereits bei einer Uiberla-
gerten Druckdifferenz von 20 kPa werden Werte der Restfeuchte im Bereich von
35,7%+1,0% bei 5 s’l, bis zu 31,1%+0,6% bei 40 s erreicht. Tabelle 7-4 zeigt, welcher
Wert des Pressdrucks bei reiner Pressung jeweils erforderlich ware, um den gleichen
Wert der Restfeuchte wie bei der Verdichtung mittels oszillierender Scherung zu erzie-
len. Zusatzlich ist aufgefihrt, um welchen Faktor der erforderliche Pressdruck fir den
Fall der oszillierenden Scherung reduziert wird. Zur Ermittlung der Vergleichswerte des
Pressdrucks bei reiner Pressung wurden die experimentellen Daten aus den Verdich-
tungsversuchen in der CP Zelle durch eine Polynomfunktion dritten Grades angepasst.
Um einen Restfeuchtewert von beispielsweise 35,7%+1,0% bei reiner Pressung in der
CP Zelle zu erzielen, ist ein Pressdruck von ungefahr 292 kPa vonnéten. Durch Einsatz
der oszillierenden Scherung kann der Pressdruck somit um den Faktor 15 reduziert
werden. Flr ein Calciumcarbonat-Partikelsystem mit ahnlicher PartikelgroRenverteilung
erzielte Erk [72] ahnliche Werte flr die Reduzierbarkeit des Uberlagerten Pressdrucks
bei zusatzlicher Scherung. Im in Abbildung 7-8 betrachteten Messbereich ist durch
Einsatz der oszillierenden Scherung eine Reduktion des Pressdrucks bis zu einem Faktor
von 48 (20 kPa, 25 st =45 mm) moglich. Laut der in Tabelle 7-4 dargestellten Daten
kann der Pressdruck bei Werten der Restfeuchte unter 32 % um das bis zu 73fache
reduziert werden. Allerdings handelt es sich hierbei um extrapolierte Werte des Press-
drucks. Da mit steigendem Pressdruck potentiell zusétzliche Verdichtungsmechanismen
zum Tragen kommen (siehe Kapitel 2.1.2), kann die tatsachliche Reduktion des Press-
drucks von der hier berechneten abweichen.
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Abbildung 7-8: Vergleich der im Experiment minimal erzielten Werte der Restfeuchte RF;in Abhangigkeit
des Pressdrucks bei Verdichtung mittels oszillierender Scherung (Kreise) und bei reiner Pressung (Dreiecke)
fir PCC. Die Beschriftung der Messpunkte der Datenreihen zur oszillierenden Scherung gibt die eingesetz-
te Schwingfrequenz an.

Tabelle 7-4: Gegeniberstellung des zur Erzielung eines bestimmten Restfeuchtewertes erforderlichen
Pressdrucks fir Verdichtung durch oszillierende Scherung und reine Pressung, sowie Angabe des Faktors
um den der Pressdruck durch Einsatz oszillierender Scherung reduziert werden kann. Werte fir das Ver-
suchsmaterial PCC.

Ap,s;=20 kPa Ap,s;=80 kPa
Frequenzf/s™ 5 10 17 25 40 5 17 40
Min. Restfeuchte / % 357 345 325 319 311 319 309 313
Aquivalenter 292 480 961 1155  1454° 1155° 1536 1375
Pressdruck / kPa
“Eldier G 15 24 48 58 73 14 19 17
Pressdruck / -

*Durch Extrapolation gewonnene Werte aulRerhalb des Bereichs der experimentellen Daten.

Flr das Partikelsystem Kaolin ist der Vergleich der in den zwei Verfahren erzielten Wer-
te der Restfeuchte in Abhangigkeit des Pressdrucks in der linken Grafik in Abbildung 7-9
dargestellt. Im Gegensatz zu den Ergebnissen fir PCC fallt zunachst auf, dass nur ein
vergleichsweise geringer Einfluss von Frequenz und Uberlagertem Pressdruck auf die
maximal erzielte Verdichtung besteht. Bei konstantem Pressdruck liefert die Verdich-
tung mittels oszillierender Scherung aufgrund der zusatzlichen Scherung niedrigere
Werte der Restfeuchte als die reine Pressung. Allerdings ist durch die reine Pressung
absolut betrachtet eine hohere Verdichtung zu erzielen. Wahrend bei PCC Uber den
gesamten betrachteten Pressdruckbereich hinweg vergleichbare Werte der Restfeuchte
durch oszillierende Scherung zu erzielen waren, ist die mogliche Verdichtung bei Kaolin
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auf den Bereich bis zu einem aquivalenten Pressdruck von 210 kPa begrenzt. Entspre-
chend fallt die Reduktion des Pressdrucks zur Erzielung eines konstanten Werts der
Restfeuchte ebenfalls geringer aus als bei PCC. In Tabelle 7-7 sind die berechneten
Werte des dquivalenten Pressdrucks, sowie die sich daraus ergebende Reduktion des
Pressdrucks durch Einsatz der oszillierenden Scherung zusammengefasst. Hieraus ist
ersichtlich, dass sich der zur Erzielung eines bestimmten Restfeuchtewertes erforderli-
che Pressdruck durch das Verfahren der oszillierenden Scherung um den Faktor zwei bis
acht reduzieren ldsst. Aufféllig ist, dass die Reduktion des Pressdrucks bei kleinen Wer-
ten von Ap.s, glnstiger ausfallt. Bei einem Wert Ap,s,=20 kPa liegt der Faktor bei 7-8,

bei Ap,s,=80 kPa hingegen nur bei 2-3. Fir das Partikelsystem Kaolin wére ein Einsatz

der Verdichtung mittels oszillierender Scherung daher dann glinstig, wenn moderate
Werte der Restfeuchte bei niedriger Druckdifferenz erzielt werden sollen.

Flr GCC hingegen erweist sich die Verdichtung mittels oszillierender Scherung im Ver-
gleich zur reinen Pressung als dhnlich vorteilhaft wie fir das zuerst betrachtete PCC. Der
Vergleich der mit beiden Verfahren erzielbaren Verdichtung ist rechts in Abbildung 7-9
dargestellt. Der geringsten erzielten Verdichtung bei oszillierender Scherung bei der
Parameterkombination 80 kPa, 55, /.=4,5 mm entspricht ein dquivalenter Pressdruck
von 382 kPa. Somit kann der zur Verdichtung erforderliche Pressdruck in diesem Fall um
den Faktor funf reduziert werden. Insgesamt sind durch Einsatz der oszillierenden Sche-
rung wesentlich niedrigere Werte der Restfeuchte, und somit héhere Grade der Ver-
dichtung, zu erzielen als durch die reine Pressung im betrachteten Druckbereich. Tabel-
le 7-6 fasst die Werte des dquivalenten Pressdrucks zu den durch oszillierende Scherung
erreichten Verdichtungszustanden nochmals zusammen. Die durch oszillierende Sche-
rung erreichten Verdichtungszustande liegen weit unterhalb des durch Pressung expe-
rimentell erreichten Wertespektrums. Da GCC im untersuchten Druckbereich nur ge-
ringflgig komprimierbar ist, scheint es wahrscheinlich, dass weitergehende Verdichtung
durch Pressung nur beim Auftreten zusatzlicher Verdichtungsmechanismen maoglich ist.
Die in diesen Fallen durch Extrapolation ermittelten Vergleichswerte des Pressdrucks
sind daher kritisch zu betrachten.
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Abbildung 7-9: Vergleich der im Experiment minimal erzielten Werte der Restfeuchte RFf in Abhangigkeit
des Pressdrucks bei Verdichtung mittels oszillierender Scherung (Kreise) und bei reiner Pressung (Dreiecke).
Die Beschriftung der Messpunkte der Datenreihen zur oszillierenden Scherung gibt die eingesetzte
Schwingfrequenz an. Links: Daten fir Kaolin. Rechts: Daten fiir GCC.

Tabelle 7-5: Gegeniberstellung des zur Erzielung eines bestimmten Restfeuchtewertes erforderlichen
Pressdrucks fir Verdichtung durch oszillierende Scherung und reine Pressung, sowie Angabe des Faktors
um den der Pressdruck durch Einsatz oszillierender Scherung reduziert werden kann. Werte fur das Ver-
suchsmaterial Kaolin.

Ap,s;=20 kPa Ap,s;=80 kPa
Frequenzf/s™ 5 17 40 5 17 40
Min. Restfeuchte / % 42,2 42,5 41,3 41,9 41,7 40,1
Aquivalenter Pressdruck / kPa 142 132 167 149 153 210
Faktor Reduktion Pressdruck / - 7 7 8 2 2 3

Tabelle 7-6: Gegeniiberstellung des zur Erzielung eines bestimmten Restfeuchtewertes erforderlichen
Pressdrucks flr Verdichtung durch oszillierende Scherung und reine Pressung, sowie Angabe des Faktors
um den der Pressdruck durch Einsatz oszillierender Scherung reduziert werden kann. Werte fiir das Ver-
suchsmaterial GCC.

Ap,s;=20 kPa Ap,s;=80 kPa
Frequenzf/s™ 5 17 40 5 17 40
Min. Restfeuchte / % 20,6 19,3 19,1 22,2 21,4 18,6
Aquivalenter Pressdruck /kPa 1453 57600 6969 382 650 10742
Faktor Reduktion Pressdruck / - 73 288 348 5 8 134

"Durch Extrapolation ermittelte Werte auRerhalb der experimentell bestimmten Daten.

Zusammenfassend ist zu sagen, dass der Einsatz von oszillierender Scherung es ermog-
licht, Filterkuchen bei - im Vergleich zur reinen Pressung — sehr geringen Werten des
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Pressdrucks zu verdichten. Somit ist ein Einsatz der Technik an kontinuierlichen Tren-
naggregaten prinzipiell denkbar. In Anbetracht der Datenlage scheint es, dass die Ver-
dichtung mittels oszillierender Scherung fir Systeme geringer Kompressibilitat wirksa-
mer ist, als flr starker kompressible Systeme.

7.3  Voruberlegungen zur Bilanzierung der
Verdichtungsenergie und zum Scale-Up’

Flir den Vergleich der mittels reiner Pressung und mittels oszillierender Scherung erziel-
baren Verdichtung wurden zunachst ausschliellich die im Verdichtungsgleichgewicht
erzielbaren Werte betrachtet. Zudem wurde das Verdichtungsverhalten ausschlieRlich
in Bezug auf die Anzahl an Schwingungen dargestellt. Wahrend diese Betrachtungswei-
se essentiell fir das generelle Verstandnis des Verdichtungsprozesses ist, ist fir den
Ubergang zum technischen Trennprozess die zeitliche Komponente von Bedeutung. In
Trennaggregaten zur kontinuierlichen Filtration ist die Prozesszeit limitiert und kann nur
innerhalb gewisser Grenzen verandert werden. Dies trifft insbesondere auf Drehtrom-
melfilter zu, bei denen die zur Verfigung stehenden Zeitfenster flr Kuchenbildung,
Verdichtung, Gasdifferenzdruckentfeuchtung und Kuchenabwurf Uber die Geometrie
fest miteinander verknlpft sind. Bedingt durch die zur Verfligung stehende Prozesszeit
ist es oftmals nicht moglich, einen Filterkuchen bis ins Verdichtungsgleichgewicht zu
kompaktieren. Allerdings zeigen die Verdichtungsdaten aus Kapitel 7.1, dass ein be-
stimmter Grad der Verdichtung in der Regel mit unterschiedlichen Parameterkombina-
tionen erreicht werden kann. Es ist daher von Interesse, welche Parameterkombination
es erlaubt, einen bestimmten Grad der Verdichtung in der zur Verfligung stehenden Zeit
zu erreichen. Zusatzlich ist der zur Verdichtung benotigte Energieeinsatz von Belang.
Daher stellt sich die Frage, welche Parameterkombination im technischen Prozess glins-
tig hinsichtlich des zeitlichen Aufwands und des Energieeinsatzes ist.

In erster vereinfachter Betrachtung erfolgt die Abschatzung des zur Verdichtung erfor-
derlichen Energieeintrags anhand der kinetischen Energie, die durch die Auslenkung der
Ubertragerplatte auf den Filterkuchen tbertragen wird [106]. Diese ist geméaR Gleichung
(7-2) proportional zum Quadrat der Plattengeschwindigkeit.

E~1v? (7-2)

> Die dargestellten Berechnungen fir das System PCC, einschlieRlich Abbildung 7-10 und
Tabelle 7-7 wurden im Rahmen von [112] publiziert und mit Genehmigung von Taylor &
Francis fUr diese Dissertation Ubersetzt, bzw. angepasst.
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In dieser vereinfachten Betrachtungsweise wird davon ausgegangen, dass die einge-
brachte kinetische Energie bei jeder Schwingung dissipiert, eine mogliche Rickgewin-
nung von Energie durch elastische Rickdehnung wird vernachlassigt. Unter Hinzuzie-
hung der Anzahl an Schwingungen n,;, ldsst sich somit ein Ausdruck fir die kumulierte
Energie E;: formulieren (Gleichung (7-3)):

2 _
Etot~v7 " Ny (7-3)

Flr die Berechnung der Geschwindigkeit v erfolgt eine Vereinfachung analog zur Vorge-
hensweise zur Berechnung der mittleren Scherrate. Die Geschwindigkeit wird Uber die
Dauer einer Schwingung gemittelt. Die so laut Gleichung (7-4) berechnete mittlere
Geschwindigkeit v,, ergibt sich aus der doppelten Scherlange 2/ und der Frequenz f.

U =25+ f (7-4)

Diese Vorgehensweise liefert keine realen Werte flr den Energieeintrag. Vielmehr wird
ein zur Energie proportionaler Zahlenwert erhalten, der den Vergleich verschiedener
Parameterkombinationen fir ein Versuchsmaterial ermoglicht. Zur besseren Lesbarkeit
wird im Folgenden der Begriff ,,scheinbarer Energieeintrag” verwendet.

Zur Vergleichbarkeit der Verdichtungsdaten bei unterschiedlichen Parameterkombina-
tionen werden der scheinbare Energieeintrag und die Prozesszeit fur feste Werte der
Restfeuchte herangezogen. Hierzu wird mithilfe der exponentiellen Anpassung an die
Versuchsdaten gemal Gleichung (7-1) berechnet, nach welcher Anzahl an Schwingun-
gen diskrete Werte der Restfeuchte erzielt werden. Fir das Produkt PCC erfolgte die
Berechnung fiir Werte der Restfeuchte von 36%, 35% und 34%, fur das Produkt Kaolin
far 49%, 47%, 45% und 43%. Der scheinbare Energieeintrag bei dieser jeweils erforder-
lichen Anzahl von Schwingungen wird gemaR Gleichung (7-3) unter Hinzuziehung von
Gleichung (7-4) berechnet und es erfolgt eine Umwandlung der Anzahl an Schwingun-
gen in die Schwingzeit t,,. Abbildung 7-10 zeigt die resultierenden Daten fiir das Pro-
dukt PCC. Gleiche Werte der Restfeuchte sind hierbei durch durchgezogene Linien
dargestellt und Datenpunkte fir gleiche Frequenzen sind mit gestrichelten Linien ver-
bunden. Eine gemeinsame Tendenz ist auszumachen. Um einen bestimmten Wert der
Restfeuchte in kurzer Zeit zu erzielen, muss viel Energie aufgewendet werden. Steht
umgekehrt mehr Zeit fir die Verdichtung zur Verfligung, kann der gewlinschte Rest-
feuchtewert auch bei niedriger Frequenz unter geringerem Energieeinsatz erreicht
werden. Allerdings sind, abhdngig von den jeweiligen experimentellen Bedingungen,
manche Werte der Restfeuchte mit niedrigen Frequenzen nicht zu erreichen. Daher
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kdnnen keine allgemeinen Empfehlungen fur die Verwendung bestimmter Parameter-
kombinationen ausgesprochen werden, sondern die spezifischen Rahmenbedingungen

der jeweiligen Trennaufgabe sind zu beachten.
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Abbildung 7-10: Gegentberstellung von scheinbarem Energieverbrauch und Schwingzeit die erforderlich
sind, um bei der Verdichtung des Produktes PCC einen bestimmten Wert der Restfeuchte zu erzielen. Links:
Daten fir Ap,s,=20 kPa. Rechts: Daten fiir 4p,,,=80 kPa. Datenpunkte bei identischer Frequenz sind durch

gestrichelte Linien verbunden.

Tabelle 7-7 zeigt die zur Erreichung eines bestimmten Verdichtungsziels erforderlichen
Werte der Schwingzeit. Die benétigten Zeiten liegen groRenordnungsmalig innerhalb
des typischen Betriebsbereichs kontinuierlich arbeitender Dreh- und Bandfilter.

Tabelle 7-7: Zusammenstellung der zur Erreichung eines bestimmten Restfeuchtewertes RF erforderlichen
Schwingzeiten t,, fiir variierte Werte von Druckdifferenz Ap,,, und Frequenz fiir das Versuchsmaterial PCC.

Erforderliche Schwingzeit t,s,

Apos=20 kPa, [s=4,5mm Ap,s=80 kPa, [s=4,5mm

Zielwert RF /% 5¢ 17 st 40 567 17 s 40t
36 290 s 20 s 6s 48 s 7s 6s
35 n.v. 38s 10s 84 s 12s 9s
34 n.v. 89s 16s 137 s 19s 5s

FUr die Verdichtung des Produktes Kaolin ist die gleiche Tendenz auszumachen. Abbil-
dung 7-11 zeigt die GegenUberstellung von scheinbarem Energieverbrauch und
Schwingzeit die erforderlich sind, um Werte der Restfeuchte von 49%, 47%, 45% und
43% zu erzielen. Die jeweiligen Werte der Verdichtungszeit t,s, sind in Tabelle 7-8
nochmals gesondert aufgefthrt. Im Hinblick auf einen Einsatz im kontinuierlichen Pro-
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zess ist die Verdichtung bei einer Druckdifferenz Ap,s, von 80 kPa vorzuziehen, da hier
drei- bis sechsfach niedrigere Beanspruchungszeiten als bei 20 kPa Druckdifferenz aus-
reichend sind, um den gleichen Restfeuchtewert zu erzielen.

Auf die Betrachtung des Partikelsystems GCC wird verzichtet. Da die Verdichtungskine-
tik fur dieses Material nicht bei allen Parameterkombinationen zu ermitteln war, ist
unklar, zu welchem Zeitpunkt die diskreten Vergleichswerte der Verdichtung tatsachlich
erreicht werden. Dementsprechend ist eine detaillierte Betrachtung des Verdichtungs-
fortschritts in energetischer Hinsicht nicht moglich.
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Abbildung 7-11: Gegeniberstellung von scheinbarem Energieverbrauch und Schwingzeit die erforderlich
sind, um bei der Verdichtung des Produktes Kaolin einen bestimmten Wert der Restfeuchte zu erzielen. Die
Abbildung links zeigt die Daten fiir eine Druckdifferenz Ap,s, von 20 kPa, rechts fiir 80 kPa. Datenpunkte bei
identischer Frequenz sind durch gestrichelte Linien verbunden. Es sei auf die unterschiedliche Skalierung
der Achsen beider Diagramme hingewiesen.

Tabelle 7-8: Zusammenstellung der zur Erreichung eines bestimmten Restfeuchtewertes RF erforderlichen
Schwingzeiten t,, fur variierte Werte von Druckdifferenz Ap,s, und Frequenz fiir das Versuchsmaterial
Kaolin.

Erforderliche Schwingzeit t,s,
Apos=20 kPa, [;=4,5mm Apos=80 kPa, I;=4,5mm

Zielwert RF /% 55t 17 s 40 55! 17 st 40s?
49 28 19 9 7 6 3
47 91 50 25 19 16 9
45 180 9% 48 36 31 16
43 333 193 84 72 49 26
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7.4  Bilanzierung des Energiebedarfs

Nachdem der Energiebedarf fir die Verdichtung durch oszillierende Scherung im voran-
gegangenen Abschnitt fur eine vergleichende Betrachtung abgeschatzt wurde, soll nun
eine detaillierte Ermittlung des auf die trockene Feststoffmasse bezogenen spezifischen
Energieeintrags unter Einbezug der Verdichtungsarbeit erfolgen. Nach Darlegung der
zur Berechnung notigen Grundlagen folgt die Darstellung der Ergebnisse und anhand
dieser die Uberpriifung der in Kapitel 7.3 getroffenen Schlussfolgerungen. Im Anschluss
dient ein Vergleich mit dem Energiebedarf flr die thermische Trocknung, sowie fur die
Verdichtung durch reine Pressung fir die experimentell erzielten Werte zur abschlie-
Benden Bewertung des Verfahrens in energetischer Hinsicht. Die Berechnung des Ener-
giebedarfs fur die Verdichtung mittels oszillierender Scherung erfolgt zunachst fir die
Partikelsysteme PCC und Kaolin. Die Grundlage hierfir stellt die in Kapitel 7.1 bestimm-
te Verdichtungskinetik dar. Da diese fir das System GCC — aufgrund der im Vergleich
aullerst schnell ablaufenden Verdichtung — nicht zu bestimmen war, ist eine Berech-
nung des Energiebedarfs in der im Folgenden beschriebenen Form nicht moglich. Der
abschlieBende Vergleich des Energiebedarfs fir die Verdichtung mittels oszillierender
Scherung mit den Entfeuchtungsverfahren der thermischen Trocknung und der Pres-
sung erfolgt beispielhaft fir das Partikelsystem PCC.

7.4.1 Berechnung des Energiebedarfs fir die Verdichtung mittels oszillierender
Scherung

Die flr die Verdichtung mittels oszillierender Scherung benétigte Energie setzt sich aus
dem Anteil flr die Verdrangung des Fluids W, sowie dem Anteil fir den Schwingungs-
eintrag E,s; zusammen. Zur Abschatzung von E,, wird die kinetische Energie berechnet,
die der Filterkuchen durch die Auslenkung jeweils erhalt. Vereinfachend wird davon
ausgegangen, dass die gesamte Filterkuchenmasse my,: ausgelenkt wird. Analog zur in
Kapitel 7.3 beschriebenen Vorgehensweise wird die Geschwindigkeit Gber eine Schwin-
gung gemittelt und die berechnete Energie unter Vernachldssigung elastischer Effekte
Uber die Anzahl an Schwingungen aufsummiert. Die Filterkuchenmasse m;.; wird dabei
kontinuierlich angepasst. Hierfur erfolgt zunachst die Umrechnung der experimentell
bestimmten Werte der Restfeuchte in die Porenziffer e, sowie die Anpassung der jewei-
ligen Datensdtze mit einer Exponentialfunktion analog zum durch Gleichung (7-1) be-
schriebenen Verdichtungsverlauf. Die Verwendung der Porenziffer e zur Berechnung
der Energie ist zweckmaRig, da sie sich auf ein konstantes Feststoffvolumen bezieht. Die
Ndherungsformel zur Beschreibung des Verdichtungsverlaufes anhand der Porenziffer
weist somit folgende Form auf:
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n
e(nosz) = ey + B, rexp ( - 552) (7-5)

e

Damit ergibt sich der in Gleichung (7-6) dargestellte Zusammenhang fir die fir den
Schwingungseintrag erforderliche Energie E,,. Hierbei bezeichnet e.. jeweils den fre-
guenz- und druckspezifischen Grenzwert der Porenziffer fliir Werte von ngs,—><°.

Nosz,end
1 n
Eosz(Mosz) = E Z (ms +my Pr. (eoo + B, - exp(— ssz)>> . 1772n (7-6)

N e

Nosz=0

Die Verdrangungsarbeit W ergibt sich aus dem Produkt der anliegenden Druckdifferenz
Apos; und des verdrangten FlUssigkeitsvolumens AV gemdalR Gleichung (7-7). Hierbei
bezeichnet ey die vor Beginn der Verdichtung vorliegende Porenziffer.

m
W(nosz) = Ap- AV, (nosz) =Ap- (80 - e(nosz)) ’ P_:: (7-7)

Der Verlauf der insgesamt zur Verdichtung erforderlichen Energie berechnet sich somit
als die Summe von kinetischer Energie und Verdrangungsarbeit zu:

EGes,osz (nosz) = Ap ' AV(nosz) + Eosz(nosz) (7'8)

Abbildung 7-12 zeigt exemplarisch den Verlauf des Anteils der Verdrangungsarbeit W,
des Anteils fir den Schwingungseintrag E,s; sowie der Gesamtenergie Eges os; in Abhdn-
gigkeit der Schwingungsanzahl, sowie in Abhdngigkeit der Porenziffer, fir das Ver-
suchsmaterial PCC. Die Verldufe zeigen, dass der Anteil der Verdrangungsarbeit an der
Gesamtenergie wesentlich geringer ausféllt als der Anteil fir die Erzeugung der Schwin-
gung. Es wird zudem deutlich, dass die Verdichtung mittels oszillierender Scherung
zunehmend energieintensiver wird, je starker sich der Verdichtungsgrad des Filterku-
chens der Verdichtungsgrenze nahert. Die Energie zur Erzeugung der Schwingung wird
mit jedem weiteren Schwingzyklus erneut aufgewandt, vermag aber kaum noch eine
weitergehende Verdichtung zu ermoglichen. Entsprechend divergiert die Gesamtener-
gie bei der Anndherung an die jeweilige Verdichtungsgrenze. Aus diesen Daten lasst sich
bereits schlieSen, dass Verdichtungszustande nahe des Grenzwerts nur unter hohem
Energieeintrag zu realisieren sind. Ein Gesamtiberblick des Verlaufs der Energieanteile
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W und E,s, sowie der Gesamtenergie Eges s, fUr die verschiedenen Kombinationen von
Frequenz und Uberlagerter Druckdifferenz fir das System PCC ist in Abbildung A- 1 und

Abbildung A- 2 im Anhang dargestellt.
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Abbildung 7-12: Exemplarischer Datensatz fiir den Verlauf des Energieeintrags wéahrend der Verdichtung
eines PCC-Filterkuchens mittels oszillierender Scherung in Abhangigkeit der Schwingungsanzahl (links) und
der Porenziffer (rechts). Druckdifferenz Ap,s,=20 kPa, Frequenz f=5 s'1, Scherlange /=4,5 mm.

Prinzipiell zeigen alle Datensatze den bereits oben beschriebenen Verlauf. Eine Aus-
nahme stellt der in Abbildung 7-13 dargestellte Verlauf bei der Verdichtung bei einer
Frequenz von 5s™ und einer Uberlagerten Druckdifferenz von 80 kPa dar. Dies ist der
einzige Fall, in dem die Verdichtungsarbeit den Hauptanteil an der Gesamtenergie
ausmacht. In allen anderen Fallen Ubersteigt die dem System zugefihrte kinetische
Energie die Verdichtungsarbeit deutlich. Bei der Verdichtung der Kaolin-Filterkuchen ist
dasselbe Phdanomen in wesentlich starkerer Auspragung zu beobachten. Abbildung 7-14
zeigt hierzu den Verlauf der Anteile W und £, sowie der Gesamtenergie Egesos, in Ab-
hangigkeit der Porenziffer des Filterkuchens fir eine Uberlagerte Druckdifferenz von
20 kPa (links) und 80 kPa (rechts). In beiden Fallen Gbersteigt der Anteil fir die Verdran-
gungsarbeit W den Anteil fir die Schwingungserzeugung E,s, deutlich. Im Falle der
Verdichtung bei 80 kPa entfallt fast der gesamte Anteil der eingesetzten Energie auf die
Verdrangungsarbeit. Dies kann so interpretiert werden, dass die eingetragene Schwin-
gungsenergie bei dieser Parameterkombination besonders effektiv fir die Verdichtung
genutzt werden kann. Fir die Ubrigen Parameterkombinationen Ubersteigt wiederum
die eingetragene Schwingungsenergie die Verdrangungsarbeit deutlich. Die Ergebnisse
sind qualitativ ahnlich zu den fir PCC bereits dargestellten und finden sich in Abbildung
A- 3 und Abbildung A- 4 im Anhang.
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Abbildung 7-13: Verlauf des Energieeintrags wahrend der Verdichtung eines PCC-Filterkuchens mittels
oszillierender Scherung in Abhangigkeit der Schwingungsanzahl (links) und der Porenziffer (rechts). Druck-
differenz 4p,s,=80 kPa, Frequenz =5 5'1, Scherldnge /,=4,5 mm.
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Abbildung 7-14: Verlauf des Energieeintrags wahrend der Verdichtung eines Kaolin-Filterkuchens mittels
oszillierender Scherung in Abhingigkeit der Porenziffer bei einer Druckdifferenz Ap,,=20 kPa (links), bzw.

80 kPa (rechts). Frequenz f=5 s'l, Scherldnge /=4,5 mm.

Wie bereits in Kapitel 7.3 beschrieben kann ein bestimmter Verdichtungszustand in der

Regel durch unterschiedliche Parameterkombinationen erzielt werden. Die zunachst
durchgefiihrte vereinfachte Abschatzung zeigte, dass ein und derselbe Verdichtungszu-
stand bei niedrigen Frequenzen unter geringerer Energiezufuhr erreicht wird, als bei
hohen Frequenzen. Die in Abbildung 7-15 dargestellten Daten aus der ausfihrlichen
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Berechnung nach Gleichung (7-6) — (7-8) bestatigen diese Schlussfolgerung der verein-
fachten Abschatzung. Die linke Grafik zeigt den Verlauf des zur Verdichtung auf eine
bestimmte Porenziffer erforderlichen Energieeintrags unter Variation der Frequenz flr
eine Uberlagerte Druckdifferenz von 20 kPa, die rechte Grafik entsprechend fir 80 kPa.
Ist der gewiinschte Wert der Porenziffer bei verschiedenen Parameterkombinationen zu
erreichen, so erfordert die Verdichtung bei der geringstmdglichen Frequenz am wenigs-
ten Energie. Die Ergebnisse fur das Partikelsystem Kaolin sind qualitativ ahnlich, auf eine
Darstellung im Hauptteil wird daher verzichtet. Die entsprechenden Daten finden sich
im Anhang in Abbildung A- 5.
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Abbildung 7-15: Zur Verdichtung eines PCC-Filterkuchens auf eine bestimmte Porenziffer erforderlicher
Energieeintrag Egesos; Unter Variation der Schwingfrequenz fir eine Druckdifferenz Ap,s,=20 kPa (links),
bzw. 80 kPa (rechts).

7.4.2  Vergleich des Energiebedarfs fiir die Restfeuchtereduktion durch thermische
Trocknung und durch den Einsatz von oszillierender Scherung

Die mechanische FlUssigkeitsabtrennung benétigt in der Regel um ein Vielfaches weni-
ger Energie als die Entfeuchtung mittels thermischer Trocknung. Vorweg sei jedoch
erwahnt, dass eine vergleichende Betrachtung von Literaturangaben schwierig ist, da
oftmals unterschiedliche BezugsgroRen gewdhlt werden. Couturier et al. nennen als
Richtwert flr den Energieverbrauch konventioneller Filter einen Wert von 0,5-10
kWh/m? und beziehen diesen dabei auf das Volumen der abzutrennenden Suspension.
Sie geben an, dass der Energieverbrauch fur die mechanische FlUssigkeitsabtrennung
um den Faktor 10%-10° niedriger liegt als fUr die thermische Trocknung [107]. Reich-
mann und Tomas betrachten die mechanische FlUssigkeitsabtrennung in Pressfiltern
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und berechnen den fir die Verdrangung der Filtratmasse erforderlichen spezifischen
Energiebedarf. Bei gleichem Fluid ist dieser lediglich abhangig vom Pressdruck. Fur
Wasser als Fluid ergibt sich fur typische in Pressfiltern vorkommende Druckdifferenzen

somit ein spezifischer Energiebedarf i—p von 0,5-5 kl/kg [71]. Wird als Referenzwert fir
l

den Energiebedarf fir thermische Trocknung die Verdampfungsenthalpie von Wasser
zugrunde gelegt, so liegt der Energiebedarf fiir die mechanische Entfeuchtung um den
Faktor 10%-10* niedriger [108].

Der Energiebedarf fur die thermische Trocknung ergibt sich als Summe des Anteils fur
die Erwdarmung von Feststoff und FlUssigkeit von 20 °C auf 100 °C bei 101,325 kPa,
sowie des Anteils flr das Verdampfen der Flissigkeit. Die Temperaturabhangigkeit der
spezifischen Warmekapazitdt im betrachteten Temperaturbereich wird vernachlassigt.
Die Berechnung soll exemplarisch fir das Partikelsystem PCC unter Verwendung der im
Folgenden aufgeflihrten GroRen erfolgen:

» Spezifische Warmekapazitat ¢, wasser=4200 J/(kg-K)
» Spezifische Warmekapazitat ¢, kaikstein=1000 J/(kg-K)
» Spezifische Verdampfungsenthalpie Wasser=2257-10% /J/kg

Eine mogliche Anderung der spezifischen Werte fiir Wasser, sowie der Siedetemperatur
aufgrund der aus dem Versuchsmaterial herausgeldsten Salze wird fiir die Berechnung
vernachlassigt.

Fir die vergleichende Betrachtung der Entfeuchtung mittels oszillierender Scherung
und mittels thermischer Trocknung wird zunachst davon ausgegangen, dass die Filter-
kuchenbildung bei einer Druckdifferenz von 80 kPa erfolgt. Beim Partikelsystem PCC
liegt der Filterkuchen nach Abbruch der Kuchenbildung und vor Beginn der Verdichtung
mit einer Restfeuchte von 37,97 % vor, dies entspricht einer Porenziffer von 1,598. Nun
erfolgt die Berechnung der Energie, die erforderlich ist, um — ausgehend von diesem
Zustand — durch thermische Trocknung die gleiche Menge Flissigkeit wie bei Verdich-
tung mittels oszillierender Scherung zu erzielen. Zur Berechnung der mit einer bestimm-
ten Parameterkombination maximal entziehbaren Flissigkeitsmenge wird das 1,05 —
fache des frequenz- und druckspezifischen Anpassungsparameters RF.. als Vergleichs-
grundlage gewahlt. Zur besseren Einordnung der durch die oszillierende Scherung ent-
fernbaren Flissigkeitsmenge zeigt Abbildung 7-16 zunédchst die Energie, die jeweils
erforderlich ware, um die gleiche FlUssigkeitsmenge ausschlieRlich durch thermisches
Trocknen zu entfernen. Pro Kilogramm trockene Feststoffmasse liegt der Energiebedarf
hierzu bei 161 — 380 ki/kg. Bei den Parameterkombinationen Ap,s,=20 kPa und f=5s*

und Ap,s,=20 kPa und f=10 s* werden identische Werte von RF.. erzielt, entsprechend

ist auch die gleiche thermische Energie vonndten um diesen Zustand zu erzielen.
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Abbildung 7-16: Erforderlicher Energieeintrag, um den gleichen Wert der Restfeuchte wie durch oszillie-
rende Scherung durch thermisches Trocknen zu erzielen. Die Beschriftungen der Datenpunkte geben die
jeweilige Frequenz an. Daten fur PCC.

Zur Berechnung der fiir die Verdichtung mittels oszillierender Scherung erforderlichen
Energie wird zunachst die zum Erreichen des Vergleichszustands jeweils bendtigte
Anzahl an Schwingungen ermittelt. Im Anschluss erfolgt die Berechnung des Energiebe-
darfs anhand Gleichung (7-6) — (7-8). Abbildung 7-17 zeigt das Verhaltnis von Energie
fir die thermische Trocknung zu Energie fiir die Verdichtung mittels oszillierender
Scherung unter Variation von Frequenz und Druckdifferenz wahrend der Verdichtung.
Es ist ersichtlich, dass flr die Verdichtung mittels oszillierender Scherung um die Gré-
Renordnung 10® bis 10* weniger Energie erforderlich ist, als fur die Entfernung der
jeweils gleichen FlUssigkeitsmenge Uber thermische Trocknung. Somit liegt der Energie-
bedarf fur die Entfeuchtung mittels oszillierender Scherung im Vergleich zur thermi-
schen Trocknung in einer dhnlichen GroéRenordnung wie fir die Entfeuchtung mit kon-
ventionellen mechanischen Verfahren.
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Abbildung 7-17: Verhidltnis von benotigter thermischer Energie zum Energiebedarf bei oszillierender
Scherung zur Erzielung des Vergleichswerts der Restfeuchte von 1,05-RF....(4p,s, f). Daten fir PCC.

7.4.3  Vergleich des Energiebedarfs fiir die Restfeuchtereduktion durch Pressung
und durch den Einsatz der oszillierenden Scherung

Nach Betrachtung der erforderlichen Energie fir die Entfeuchtung mittels thermischer
Trocknung folgt nun ein Vergleich der rein mechanischen Entfeuchtungsverfahren.
Hierbei wird der Energiebedarf fiir die Entfeuchtung mittels oszillierender Scherung
dem Energiebedarf fir die Entfeuchtung des Filterkuchens durch eine zusatzlich aufge-
brachte mechanische Presskraft gegenlbergestellt.

Die Bestimmung der fur die Verdichtung durch reine Pressung erforderlichen Energie
erfolgt durch Integration der aus den Messdaten der CP Zellen-Versuche erstellten
Kraft-Weg-Kurven unter Vernachldssigung der elastischen Rickdehnung des Filterku-
chens. Abbildung 7-18 zeigt hierzu eine exemplarische Kraft-Weg-Kurve fir die Verdich-
tung eines PCC-Filterkuchens durch Pressung in der CP Zelle. In Abbildung 7-19 ist der
durch Integration der Kraft-Weg-Kurve erhaltene Energieeintrag dargestellt, der fir die
Verdichtung des Filterkuchens erforderlich ist. Die berechneten Daten werden durch ein
Polynom dritten Grades angenahert, um die Berechnung des Energiebedarfs fir beliebi-
ge Verdichtungszustiande zu ermoglichen.
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Abbildung 7-18: Exemplarische Kraft-Weg-Kurve fur Abbildung 7-19: Zur Verdichtung des PCC-

die Verdichtung von PCC in der CP Zelle. Filterkuchens mittels Pressung erforderlicher
Energieeintrag, bezogen auf die trockene Feststoff-
masse. Die graue Linie zeigt den Fit an die Messda-
ten mittels eines Polynoms dritten Grades.

Zum Vergleich mit dem Energiebedarf fir die Verdichtung mittels oszillierender Sche-
rung werden nun — analog zur Vorgehensweise in Kapitel 7.3 — diskrete Zustande der
Verdichtung ausgewahlt, und der erforderliche Energieeintrag fir beide Verfahren
berechnet. Der besseren Anschaulichkeit halber dient in diesem Fall die Restfeuchte als
Mal fir den Entfeuchtungszustand. Der Vergleich des Energiebedarfs fur beide Verfah-
ren erfolgt durch direkte Gegeniberstellung der berechneten Werte: In Abbildung 7-20
ist die zur Erzielung eines bestimmten Wertes der Restfeuchte erforderliche Energie bei
Verdichtung mittels oszillierender Scherung gegen die erforderliche Energie bei Ver-
dichtung mittels Pressung aufgetragen. Liegt ein Datenpunkt oberhalb der Winkelhal-
bierenden, so ist in diesem Fall der Energiebedarf fir die Verdichtung mittels oszillie-
render Scherung héher, als wenn der gleiche Wert der Restfeuchte durch reine Pres-
sung erzielt wird. Entsprechend ist bei Datenpunkten unterhalb der Winkelhalbierenden
die Verdichtung mittels oszillierender Scherung das energetisch glinstigere Verfahren.
In der linken Grafik sind Zustande dargestellt, bei denen die Druckdifferenz wahrend der
Verdichtung mittels oszillierender Scherung bei 20 kPa liegt, in der rechten Grafik liegt
diese bei 80 kPa. Bei bloRer Betrachtung fallt auf, dass bei einer Druckdifferenz von
20 kPa ein Groliteil der Datenpunkte weit oberhalb der Winkelhalbierenden liegt. Somit
sind die jeweiligen Zielwerte der Restfeuchte nur durch erhdéhten Energieeinsatz gegen-
Uber der reinen Pressung zu erreichen. Anders zeigt sich die Situation bei einer Druck-
differenz von 80 kPa. Hier ermdoglicht es der Einsatz von oszillierender Scherung bei
Frequenzen von 5s™ und 17 s™ die Zielwerte der Restfeuchte unter geringerem Ener-
gieeinsatz als bei reiner Pressung zu erreichen. Eine Ausnahme stellt die Verdichtung
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bei einer Frequenz von 40 s dar. Hier liegt die flr die Verdichtung erforderliche Ener-
gie in allen Fallen oberhalb der fir die reine Pressung bendtigten Energie.
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Abbildung 7-20: Gegeniberstellung des Energiebedarfs zur Erzielung diskreter Werte der Restfeuchte
mittels des Verfahrens der Verdichtung durch oszillierende Scherung und durch reine Pressung. Links:
Vergleich fur Ap,s;= 20 kPa. Rechts: Vergleich fiir Ap,;,= 80 kPa. Datenpunkte bei gleicher Frequenz sind mit
durchgezogenen Linien verbunden. Daten fiir PCC.

Das Verhaltnis des Energiebedarfs flr die Verdichtung mittels oszillierender Scherung
und mittels reiner Pressung ist in Abbildung 7-21 nochmals gesondert dargestellt. Das
Verhaltnis bewegt sich flr eine Druckdifferenz von 20 kPa im Bereich von 0,39 — 2,80
und fUr eine Druckdifferenz von 80 kPa im Bereich von 0,26 — 3,00. Der Energiebedarf
fir die Verdichtung liegt somit fir beide Verfahren naherungsweise in der gleichen
GréRenordnung. Fir die Verdichtung bei 17 s* und 40 st ist fur beide Druckdifferenzen
ein Minimum im Verhaltnis der Energien zu beobachten. Dies ist der exponentiell ver-
laufenden Verdichtungskinetik im Fall der Verdichtung mittels oszillierender Scherung
geschuldet, die zum Divergieren des Energieeintrags in der Nahe der Verdichtungsgren-
ze fuhrt.
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Abbildung 7-21: Verhaltnis des Energiebedarfs fur die Verdichtung mittels oszillierender Scherung unter
Variation der Frequenz und mittels reiner Pressung fir eine Druckdifferenz wahrend der oszillierenden
Scherung von 20 kPa (links) und 80 kPa (rechts). Daten fiir PCC.

7.4.4  Abschlieende Bemerkungen zur Bilanzierung des Energiebedarfs

Zusammenfassend ist zu sagen, dass die Superposition von aufzubringender kinetischer
Energie und zu leistender Verdrangungsarbeit es ermoglichte, das Verfahren der Ver-
dichtung mittels oszillierender Scherung in energetischer Hinsicht zu bewerten. Dabei
erfolgte sowohl die vergleichende Betrachtung verschiedener Parameterkombinatio-
nen, als auch der Vergleich mit den Entfeuchtungsverfahren der thermischen Trocknung
und der Pressentwdsserung. In der Regel macht die kinetische Energie den Hauptanteil
an der zur Verdichtung nétigen Gesamtenergie aus. Da die Energie zur Schwingungser-
zeugung mit Anndherung an die Verdichtungsgrenze divergiert, sind Verdichtungszu-
stdande nahe dieser nur unter vergleichsweise hohem Energieeinsatz zu realisieren.
Prinzipiell ist es daher in energetischer Hinsicht zunachst glinstiger Parameterkombina-
tionen zu wahlen, bei denen das angestrebte Verdichtungsziel im vorderen steil abfal-
lenden Bereich der Verdichtungskinetik liegt. Zudem erfordert die Verdichtung auf
einen bestimmten Zielzustand bei niedrigen Frequenzen in der Regel weniger Energie
als bei hohen Frequenzen. Allerdings gilt es zu beriicksichtigen, dass die Verdichtung bei
niedrigen Frequenzen eine langere Verdichtungszeit erfordert und im kontinuierlichen
Prozess daher zulasten des Durchsatzes ginge. Betrachtet man umgekehrt den Fall eines
Prozesses mit konstanter zur Verfliigung stehender Verdichtungszeit, so wird bei Einsatz
hoher Frequenzen eine stdrkere Entwasserung erzielt als bei niedrigen Frequenzen. Die
zur Entfeuchtung mittels thermischer Trocknung benétigte Energie liegt in jedem Fall
um mehrere GroRBenordnungen oberhalb der fir die Verdichtung mittels oszillierender
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Scherung erforderlichen Energie. Unter diesem Gesichtspunkt wird der héhere Energie-
bedarf flr die Verdichtung bei hohen Frequenzen vernachladssigbar.

7.5  Einfluss der Verdichtung mittels oszillierender Scherung
auf das Rissbildungsverhalten®

Die bisher dargestellten Ergebnisse zeigen, dass die Verdichtung und Entwdsserung
mittels oszillierender Scherung sowohl hinsichtlich der erzielbaren Restfeuchte, als auch
hinsichtlich des hierflr benotigten Energiebedarfs, eine Alternative zur Verdichtung
mittels Pressung darstellt. Zuletzt ist nun zu klaren, inwiefern die Verdichtung mittels
oszillierender Scherung zur Vermeidung von Rissbildung beitragen kann. Hierbei wurde
die Entfeuchtung der bei verschiedenen Parameterkombinationen verdichteten Filter-
kuchen bei zwei Werten des Gasdifferenzdrucks Apg durchgefihrt, 80 kPa und 340 kPa.
Der Gasdifferenzdruck von 80 kPa liegt, wie in Kapitel 6.1 dargestellt, unterhalb des
kapillaren Eintrittsdrucks. Eine Untersattigung des Filterkuchens sollte somit ausge-
schlossen, und eine etwaige Entfeuchtung alleine aufgrund von Filterkuchenschrump-
fung moglich sein. Der Gasdifferenzdruck von 340 kPa hingegen liegt oberhalb des
kapillaren Eintrittsdrucks. Zwar nimmt dieser, wie in Kapitel 2.1.3 beschrieben, mit
steigendem Verdichtungsgrad zu, fir das verwendete Partikelsystem wurde allerdings
im Rahmen der in Kapitel 6.1 dargestellten Untersuchungen nur ein geringfigiger An-
stieg festgestellt. In diesem Fall sollte die Reduktion der Restfeuchte daher durch den
Entfeuchtungsmechanismus der Untersattigung erfolgen.

Zunachst wird der Einfluss der Verdichtungsdauer auf den Rissanteil im Filterkuchen
betrachtet. Abbildung 7-22 zeigt hierzu im linken Diagramm den Rissanteil im Filterku-
chen nach einer Gasdifferenzdruckentfeuchtung bei 80 kPa in Abhangigkeit der Verdich-
tungszeit fur Verdichtungsfrequenzen von 5s*, 17 s und 40 s™*. Die wahrend der Ver-
dichtung anliegende Druckdifferenz lag bei 80 kPa, die Scherlange /s bei 4,5 mm. Die
dargestellten Daten zeigen die Ergebnisse von Einzelversuchen, das heifst, fir jeden
aufgenommenen Datenpunkt wurden neue Filterkuchen gebildet, verdichtet und an-
schlieBend fir die jeweilige Entfeuchtungszeit t, entfeuchtet. Wie in Kapitel 7.1 darge-
stellt, schreitet die Verdichtung des Filterkuchens mit zunehmender Verdichtungszeit,
bzw. Anzahl an Schwingungen weiter fort. Es ware daher anzunehmen, dass der Rissan-
teil im Filterkuchen ebenfalls mit zunehmender Verdichtungszeit starker reduziert wird.

® Die dargestellten Ergebnisse einschlieRlich Abbildung 7-23 und Abbildung 7-26 wurden
im Rahmen von [112] publiziert und mit Genehmigung von Taylor & Francis fir diese
Dissertation Ubersetzt, bzw. angepasst.
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Die tatsachlichen Ergebnisse weichen von dieser Annahme jedoch ab. Es ist festzustel-
len, dass der sich wahrend der Entfeuchtung im Filterkuchen einstellende Rissanteil
zufalligen Schwankungen unterliegt. Dies ist durch apparative Effekte zu erklaren. Im
Laufe des Verdichtungsprozesses kommt es vereinzelt zu Beschddigungen des Filterku-
chens, die auf unterschiedliche Ursachen zuriickzufiihren sind und deren Auftreten als
zufallig einzustufen ist. An derartigen Fehlstellen flhrt die bei der Gasdifferenzdruckent-
feuchtung einsetzende Filterkuchenschrumpfung direkt und ungehindert zum Riss-
wachstum. Derartige UnregelmaRigkeiten entstehen vor allem in den Randbereichen,
da der Filterkuchen hier zu Beginn des Verdichtungsprozesses eine erhoéhte Feuchtigkeit
im Vergleich zum Zentrum aufweist, und somit durch die Ubertragerplatte leicht defor-
miert werden kann. Zudem wurde in einzelnen Fallen beobachtet, dass sich im Laufe
der Vibrationsbehandlung Falten im Filtertuch bilden, die zur Schadigung des Filterku-
chens flhren. Trotz dieser Unzuldnglichkeiten lasst sich eine grundlegende Korrelation
zwischen dem Rissanteil im Filterkuchen und seinem Verdichtungszustand zu Beginn
der Gasdifferenzdruckentfeuchtung feststellen. Wie bei Wiedemann und Stahl [6] ange-
regt, sollte der Rissanteil im Filterkuchen direkt vom Grad der Verdichtung abhangen,
da mit zunehmender Verdichtung das Schrumpfungspotential sinkt. Abbildung 7-22
zeigt hierzu im rechten Diagramm den Rissanteil in Abhangigkeit der Restfeuchte nach
Abschluss der Verdichtung unter Variation der Frequenz. Ein prinzipieller Trend zu
kleineren Rissanteilen mit abnehmender Restfeuchte ist festzustellen. Fiur die sich an-
schlieBende Betrachtung des Einflusses verschiedener Kombinationen von Verdich-
tungs- und Entfeuchtungsparametern auf den Rissanteil werden die Daten bei jeweils
konstanter Verdichtungszeit nach Erreichen des Verdichtungsgleichgewichts verglichen.
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Abbildung 7-22: Anderung des Rissanteils im Filterkuchen nach der Gasdifferenzdruckentfeuchtung fiir 60 s
bei 80 kPa in Abhangigkeit der Verdichtungszeit t,, (links), bzw. der hierbei jeweils erzielten Restfeuchte im
Filterkuchen (rechts) unter Variation der Frequenz. Ap,,=80 kPa, /s =4,5 mm. Die gestrichelten Verbin-
dungslinien im linken Diagramm dienen der Ubersichtlichkeit.

Im Vergleich zum Referenzzustand des Filterkuchens direkt nach der Filterkuchenbil-
dung ist durch die Verdichtung mittels oszillierender Scherung eine deutliche Reduzie-
rung des Rissanteils zu erzielen. Abbildung 7-23 zeigt den sich im verdichteten Filterku-
chen infolge der Entfeuchtung mittels Gasdifferenzdruck ergebenden Rissanteil in Ab-
hangigkeit der nach Abschluss der Verdichtung vorliegenden Restfeuchte. Die linke
Abbildung zeigt die Ergebnisse nach Entfeuchtung bei 80 kPa Gasdifferenzdruck, die
rechte Abbildung entsprechend nach Entfeuchtung bei 340 kPa Gasdifferenzdruck. Die
in Abbildung 7-23 dargestellten Ergebnisse zeigen fir alle getesteten Versuchsbedin-
gungen eine signifikante Reduktion des Rissanteils im Vergleich zum Ausgangszustand
des Filterkuchens. Wie bereits in Kapitel 5 festgestellt, ist die Rissbildung mit héherem
Entfeuchtungsdruck im Referenzzustand ohne Verdichtung starker ausgepragt, als unter
Vakuumbedingungen. Dieser Umstand bleibt auch im verdichteten Zustand weiter
bestehen. Es fallt zunachst auf, dass bei der Vakuumentfeuchtung eine Abhangigkeit
des Rissanteils vom Differenzdruck wahrend der Verdichtung Apos, zu bestehen scheint:
Bei konstanter Restfeuchte werden fur Ap,s,=20 kPa geringere Werte des Rissanteils
erzielt. Dies ist allerdings durch die bereits im vorherigen Abschnitt beschriebenen
Vorschadigungen des Filterkuchens wédhrend des Verdichtungsprozesses bei héherem
Differenzdruck zu erklaren. Bei Ap,s,=80 kPa sind diese stdrker ausgepragt als bei
Apos;=20 kPa. Bei hoherem Entfeuchtungsdruck wiederum ergibt sich insgesamt ein
hoherer Rissanteil, so dass der Einfluss der Vorschadigung vergleichsweise schwacher
ins Gewicht fallt. Fir beide Werte der Entfeuchtungsdruckdifferenz ist die Reduktion

94



Filterkuchenverdichtung mittels oszillierender Scherung

der Rissbildung vom unverdichteten Zustand hin zum bei 5s™* und Ap.s,=20 kPa ver-
dichteten Filterkuchen am stadrksten ausgepragt. Hier wird bei einer Entfeuchtungs-
druckdifferenz von 80 kPa eine absolute Reduktion des Rissanteils um 90 % erzielt. Bei
einer Gasdruckdifferenz von 340 kPa hingegen wird der Rissanteil um 65 % reduziert.
Mit zunehmender Verdichtung sinkt der Rissanteil in beiden Fallen nochmals, allerdings
nicht mehr im gleichen AusmaR. Tabelle 7-9 zeigt hierzu zusammengefasst, um welchen
prozentualen Anteil die Rissbildung bei den verschiedenen Versuchsbedingungen je-
weils reduziert werden konnte. Bei einer Entfeuchtungsdruckdifferenz von 80 kPa ist die
Rissbildung im Vergleich zum Referenzzustand ohne Scherung um maximal 98% redu-

ziert. Demgegenlber steht eine maximale Reduktion um 83 % bei einer Entfeuchtungs-
druckdifferenz von 340 kPa.
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Abbildung 7-23: Rissanteil im Filterkuchen nach einer der Verdichtung mittels oszillierender Scherung
nachgeschalteten Entfeuchtung bei einem Gasdifferenzdruck von 80 kPa (links) und 340 kPa (rechts) in
Abhéangigkeit der Filterkuchenrestfeuchte bei Abschluss des Verdichtungsprozesses.

Tabelle 7-9: Absolute prozentuale Reduktion der Rissbildung bei der Entfeuchtung mittels Gasdifferenz-
druck aufgrund der vorgeschalteten Verdichtung mittels oszillierender Scherung, im Vergleich zum Refe-
renzzustand ohne Verdichtungsmalnahme. Variierte GréRen sind die Hohe des Gasdifferenzdrucks wah-
rend der Verdichtung 4p,s, sowie die Frequenz.

Gasdifferenzdruck / kPa Reduktion der Rissbildung / %
Apos,=20 kPa Apos;=80 kPa
557 175" 40s™ 557 175" 40s™
80 90 94 98 51 81 96
340 65 76 79 63 83 80
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Analog zu den in Kapitel 5 durchgefihrten Untersuchungen wurde aulRerdem die Ho6-
henschrumpfung des verdichteten Filterkuchens mittels Laserabstandsmessung be-
stimmt. Hierflr erfolgte die Filterkuchenverdichtung fir 180 s unter einem Differenz-
druck Ap,s,=80 kPa, einer Frequenz f=40 s und einer Scherlange /,=4,5 mm. Wihrend
der Entfeuchtung bei einer Druckdifferenz Ap:=80 kPa war eine Abnahme der Filterku-
chenhéhe um 0,34 %+0,31 % im Vergleich zur Kuchenhohe direkt nach der Verdichtung
zu verzeichnen. Der Filterkuchen direkt nach der Kuchenbildung wies hingegen eine
Hohenschrumpfung von 5,0 %+0,8 % auf. Somit ermoglicht der Einsatz der Verdichtung
mittels oszillierender Scherung eine betrachtliche Reduktion des vertikalen Schrump-
fungspotentials. Ob die verbleibende Rissbildung tolerierbar ist, hangt von den spezifi-
schen Gegebenheiten des tatsachlichen Prozesses ab. Es gilt abzuwagen, ob die erzielte
zusatzliche Reduktion der Restfeuchte den durch die Rissbildung erhdhten Gasdurchsatz
aufwiegt. Abbildung 7-24 zeigt hierzu wie die Restfeuchte des Filterkuchens nach Gas-
differenzdruckentfeuchtung im Vergleich zum Zustand nach der Verdichtung nochmals
reduziert wird. Durch 60 s Gasdifferenzdruckentfeuchtung sinkt die Restfeuchte auf
Werte von 28,7 %+0,3 % bis 30,8 %+0,2 %. Die Auswertung der in Abbildung 6-1 darge-
stellten Kapillardruckkurve ergibt fir einen Gasdifferenzdruck von 340 kPa einen
Gleichgewichtswert der Restfeuchte von ca. 22 %. Dementsprechend ist das Entfeuch-
tungsgleichgewicht unter den gegebenen Versuchsbedingungen noch nicht erreicht.
Allerdings gilt es auch hier, den zusatzlichen Gasdurchsatz durch eine verlangerte Ent-
feuchtung und die weitere Restfeuchtereduktion gegeneinander abzuwagen.
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Abbildung 7-24: Reduktion der Restfeuchte des bei verschiedenen Frequenzen verdichteten Filterkuchens
infolge der Gasdifferenzdruckentfeuchtung (GDE) bei 340 kPa fur den bei 20 kPa (links) und 80 kPa (rechts)
verdichteten Filterkuchen. Die Verdichtung erfolgte jeweils bei einer Scherldnge /s von 4,5 mm, die Gasdif-
ferenzdruckentfeuchtung erfolgte fir 60 s.
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Tabelle 7-10: Reduktion der Restfeuchte des verdichteten Filterkuchens infolge der Gasdifferenzdruckent-
feuchtung (GDE) bei 340 kPa unter Variation der Frequenz f und der (iberlagerten Druckdifferenz 4p,,.
Scherldnge /,=4,5 mm, Entfeuchtungszeit t,=60 s.

Apos;=20 kPa, [=4,5 mm Apos,=80 kPa, [=4,5 mm
Frequenzf/s™ 5 17 40 5 17 40
RFnachVerdich- 59,07 330105 315406 332:02 309:05 313408
tung /%

RF nach GDE / % 30,8+0,2 29,7+0,0 28,7+0,3 31,6+0,4 30,0+0,3 30,1+1,0

Es stellt sich die Frage, warum trotz des Erreichens hoher Verdichtungsgrade weiterhin
Rissbildung auftritt. Bei den in Kapitel 6.2 dargestellten Versuchen unter reiner Pressung
war eine komplette Verhinderung der Rissbildung bereits moglich. Die durch die Ver-
dichtung mittels oszillierender Scherung erzielten Packungsdichten liegen dabei im
selben Bereich, bzw. niedriger. Prinzipiell kdnnte der Unterschied im Rissbildungsverhal-
ten in der unterschiedlich groRen Filterflache begriindet sein, da mit steigender Filter-
flache die Neigung zur Risshildung ansteigt. Davon abgesehen sind jedoch noch weitere
Erklarungen denkbar. So ergab die direkte Beobachtung der Entfeuchtungsexperimente
bei 80 kPa Gasdifferenzdruck, dass Risse im Allgemeinen in den Randbereichen des
Filterkuchens entstehen und wachsen. Es ist davon auszugehen, dass die Randbereiche
des Filterkuchens weniger stark verdichtet sind als der zentrale Bereich. Zunachst liegt
in Apparaten zur Pressverdichtung generell eine Spannungsverteilung vor [25,29]. Dabei
werden in den Randbereichen des Versuchsvolumens die niedrigsten Werte der Span-
nung, und entsprechend geringere Werte der Verdichtung erzielt. Speziell im vorliegen-
den Versuchsaufbau wird der duRerste Rand des Filterkuchens zudem kaum verdichtet,
da fir die Ausfihrung der Schwingung durch die Ubertragerplatte eine freie Wegliange
gegeben sein muss. Somit ist denkbar, dass im zentralen Bereich des Filterkuchens der
zur Vermeidung von Rissbildung notige Grad der Verdichtung zwar erzielt wird, in den
Randbereichen jedoch nicht. Des Weiteren treten in den Randbereichen aufgrund der
Haftung des Filterkuchens an der Wand womoglich héhere Schrumpfungsspannungen
auf.

Eine weitere mogliche Ursache fiir die auftretende Rissbildung liegt in der Art und Wei-
se der Verdichtung an sich. Die verdichteten Filterkuchen wiesen zum Teil eine qualita-
tive Verdanderung im Rissbildungsverhalten gegenliber dem unverdichteten Zustand auf.
Dies war sowohl| unter Vakuum- als auch unter Uberdruckbedingungen zu beobachten.
Abbildung 7-25 und Abbildung 7-26 zeigen Aufnahmen der Rissbildung in verdichteten
Filterkuchen nach Anlegen eines Gasdifferenzdrucks von 80 kPa, bzw. 340 kPa. Im Ver-
gleich zu den in Kapitel 5 dargestellten Aufnahmen nicht verdichteter Filterkuchen fallt
die unterschiedliche Charakteristik des Rissbildes auf. Wahrend die unverdichteten
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Einfluss der Verdichtung mittels oszillierender Scherung auf das Rissbildungsverhalten

Filterkuchen isotrope Rissbildung zeigen, liegt bei den dargestellten mittels oszillieren-
der Scherung verdichteten Filterkuchen ein strukturiertes Rissbild vor. Die Risse verlau-
fen vorzugsweise quer zur Eintragsrichtung der Schwingung. Im Fall der Entfeuchtung
bei 340 kPa werden einzelne dieser parallel verlaufenden Risse durch quer dazu verlau-
fende Risse verbunden. Die einzelnen Risse treffen weiterhin im typischen 90°-Winkel
aufeinander. Dieses Verhalten wird in der Literatur als ,leiterartiges” Risswachstum
(engl. ,laddering”) bezeichnet, wie in [56] und [109] beschrieben. Kitsunezaki et al.
[110] untersuchten das Rissbildungsverhalten von Calciumcarbonat-Pasten bei thermi-
scher Trocknung unter Eintragung von Schwingungen und malien die in der Schicht
infolge der Trocknung entstehenden Spannungen. Dabei stellten sie fest, dass durch
Schwingungseintrag Anisotropie im Material entsteht, die in unterschiedliche Festigkeit
in den Richtungen parallel und orthogonal zur Schwingrichtung resultiert. Die beim
Rissauftritt auftretenden Spannungen lagen dabei im Bereich von 30-40 kPa und der
Unterschied der Spannungen in x- und y-Richtung lag bei ca. 2 kPa. Ein dhnlicher Effekt
ist im vorliegenden Fall denkbar.

Verdichtung bei 80 kPa

e

>

Schwingrichtung

<

Abbildung 7-25: Gerichtete Rissbildung in verdichteten Filterkuchen nach Entfeuchtung mittels Gasdiffe-
renzdruck bei 80 kPa. Die Verdichtung erfolgte bei einer Frequenz f= 5 s?, einer Scherlange /[;=4,5 mm und
einer Druckdifferenz Ap,,= 80 kPa.

98



Filterkuchenverdichtung mittels oszillierender Scherung

Verdichtung bei 20 kPa Verdichtung bei 80 kPa
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Abbildung 7-26: Gerichtete Rissbildung in bei verschiedenen Frequenzen verdichteten Filterkuchen nach
Entfeuchtung mittels Gasdifferenzdruck bei 340 kPa. Scherlinge /,=4,5 mm. Links: 4p,,=20 kPa. Rechts:
Apos,=80 kPa.

Zusammengefasst ist zu sagen, dass durch die Verdichtung mittels oszillierender Sche-
rung prinzipiell eine Reduktion der Rissbildung moglich ist. Moglicherweise wird durch
die Art und Weise des Schwingungseintrags jedoch weitere Anisotropie im Material
erzeugt, die wiederum Rissbildung beginstigt. Soll der Verdichtung eine Gasdifferenz-
druckentfeuchtung nachgeschaltet werden, so ist vom jetzigen Standpunkt aus zu mo-
deraten Verdichtungsbedingungen und kurzen Verdichtungszeiten zu raten, um die
Wahrscheinlichkeit zu reduzieren, durch den Verdichtungsprozess die Oberflache des
Filterkuchens zu beschadigen und somit Rissbildung wiederum zu beglnstigen.
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8  Schlussfolgerungen und weiterfiihrende
Uberlegungen

Gegenstand dieser Arbeit war einerseits die Untersuchung des Rissbildungsverhaltens
unkonsolidierter Filterkuchen, andererseits der Umgang mit dem Phanomen der Riss-
bildung im Hinblick auf den Einsatz der kontinuierlichen kuchenbildenden Filtration im
technischen Trennprozess. Die Untersuchung des Rissbildungsverhaltens eines Modell-
produkts mittels der Methoden der Laserabstandmessung und der Bildanalyse ergab,
dass der in kompressiblen Filterkuchen vorhandene Porositatsgradient das Rissbil-
dungsverhalten in zweierlei Hinsicht beeinflusst: Zum einen flihrt er dazu, dass dem
Auftreten der Rissbildung zunachst eine ausgepragte Hohenschrumpfung vorausgeht.
Zum anderen fihrt er zur Deformation des Filterkuchens aus der Ebene heraus, das
sogenannte ,Aufschisseln”. Im Hinblick auf die bekannte Tatsache, dass die Verdich-
tung des Filterkuchens Rissbildung verhindern kann, folgte anschlieRend die Untersu-
chung des Einflusses der VerdichtungsmalRnahme auf das Untersattigungsverhalten des
Filterkuchens. Hierzu wurden die Kapillardruckverteilung, der Durchstromungswider-
stand und die Restfeuchte im Entfeuchtungsgleichgewicht unter Variation des Filtrati-
onsdrucks fur unkonsolidierte und konsolidierte Filterkuchen bestimmt. Fur das Mo-
dellmaterial ergaben sich hierbei mit der Konsolidierung nur geringe Anderungen. Vom
unkonsolidierten zum konsolidierten Zustand hin war keine Anderung im kapillaren
Eintrittsdruck festzustellen, zudem war die Druckabhangigkeit des kapillaren Eintritts-
drucks als vernachlassigbar einzustufen. Dies legte einen nur geringflgigen Einfluss der
Verdichtung auf das Untersattigungsverhalten nahe, was durch die Messung von quasi
identischen Werten der Gleichgewichtsrestfeuchte vermeintlich bestatigt werden konn-
te. Ein leichter Anstieg im Durchstrémungswiderstand vom unkonsolidierten zum kon-
solidierten Zustand hin liel3 allerdings eine Verlangsamung der Untersattigungskinetik
im konsolidierten Fall erwarten. Tatsachlich jedoch widersprachen die Ergebnisse der
Untersattigungsexperimente den auf Basis der gemessenen Filterkucheneigenschaften
angestellten Vermutungen in allen Punkten: In allen Fallen, in denen durch die Verdich-
tung das Auftreten von Rissen verhindert werden konnte, lief die Untersattigungskinetik
deutlich schneller ab, als bei den zugehérigen unkonsolidierten, Rissbildung aufweisen-
den Filterkuchen. Diese experimentelle Beobachtung legt nahe, dass ein Nebeneffekt
der Rissbildung den Unterséattigungsverlauf beeinflusst. Angesichts der zuvor beobach-
teten Deformation des Filterkuchens wahrend seiner Schrumpfung ist denkbar, dass
dieser Effekt verantwortlich zu machen ist: Durch Ablésen des Filterkuchens vom Fil-
termedium wird die hydraulische Kontaktflache reduziert, und entsprechend die Unter-
sattigungskinetik beeinflusst. Somit ist davon auszugehen, dass die Verdichtung eines



Filterkuchens mit dem Ziel, die Rissbildung zu reduzieren, eine sich anschlieRende Un-
tersattigung nicht negativ beeinflusst. Daher ist die Verdichtung vor der Gasdifferenz-
druckentfeuchtung bei zu Rissbildung neigenden Filterkuchen anzuraten.

Um Rissbildung zu verhindern, sind in der Regel vergleichsweise hohe Werte des Press-
drucks erforderlich. Diese kdnnen auf kontinuierlichen Trennaggregaten zur kuchenbil-
denden Filtration wie Trommel- oder Bandfiltern aufgrund technischer Einschrankungen
allerdings oftmals nicht umgesetzt werden. Daher ist die Entwicklung alternativer Me-
thoden zur Verdichtung erforderlich, die bei niedrigen Werten des Pressdrucks arbei-
ten. Unter diesem Gesichtspunkt wurde im Rahmen dieser Arbeit das alternative Ver-
fahren der Verdichtung mittels oszillierender Scherung untersucht. Hierbei erfolgt die
Verdichtung bei moderaten Werten des Pressdrucks unter gleichzeitiger zyklischer
Scherung des Filterkuchens. Die Untersuchung dieses Verdichtungsverfahrens anhand
dreier Modellsysteme zeigte, dass die Verdichtung mittels oszillierender Scherung prin-
zipiell eine vielversprechende Alternative zur konventionellen Verdichtung mittels
Pressdruck darstellt. Eine Parameterstudie unter Variation der Uberlagerten Druckdiffe-
renz, Schwingungsfrequenz und Scherlange sowie der Verdichtungszeit ergab, dass die
Verdichtungskinetik einem abnehmenden Exponentialgesetz folgt. Tendenziell sind mit
steigender Frequenz hohere Grade der Verdichtung zu erzielen. Jedoch zeigte sich hier,
in Abhangigkeit des Partikelsystems, eine mehr oder weniger stark ausgepriagte Wech-
selwirkung mit der Uberlagerten Druckdifferenz. Fir das Modellsystem PCC war bei
einer Uberlagerten Druckdifferenz von 20 kPa ein ausgepragter Einfluss der Frequenz
auf das Verdichtungsergebnis festzustellen, bei 80 kPa hingegen wurde unabhangig von
der Frequenz ein nahezu identischer Grad der Verdichtung erzielt. Die Variation der
Scherldnge hingegen ergab keinen signifikanten Einfluss auf das Verdichtungsergebnis.
Fir die weiteren untersuchten Systeme GCC und Kaolin hingegen wurde bei beiden
gewahlten Druckdifferenzen ein, wenn auch im Vergleich geringer, Einfluss der Fre-
guenz auf den erzielten Grad der Verdichtung beobachtet. Es ist denkbar, dass die
Drainage der zu verdrangenden FlUssigkeit limitierend auf die Verdichtung wirkt.

Ist ein bestimmter Zielwert der Verdichtung vorgegeben, so ermoglicht es der Einsatz
der Verdichtung mittels oszillierender Scherung, diesen bei einem wesentlich geringe-
ren Pressdruck als bei ausschlieRlicher Pressung zu erreichen. Fir das Modellsystem
PCC bewegt sich die Reduktion des Pressdrucks, je nach Parameterkombination, zwi-
schen dem Faktor 12 bis 50. Die Implementierung des Verfahrens an Trommel- oder
Bandfiltern ware damit prinzipiell denkbar. Die Abschatzung der fir die Verdichtung
erforderlichen Zeit bestéatigt diese Einschatzung.

Diesen Uberlegungen schloss sich die Berechnung des zur Verdichtung mittels oszillie-
render Scherung erforderlichen Energieeintrags anhand der Superposition von aufzu-

102



Schlussfolgerungen und weiterfiihrende Uberlegungen

bringender kinetischer Energie und zu leistender Verdrangungsarbeit an. Bis auf wenige
Ausnahmen macht die zur Schwingungserzeugung aufgewandte Energie dabei den
Hauptanteil an der zur Verdichtung notigen Gesamtenergie aus. Da die Energie zur
Schwingungserzeugung mit Annaherung an die Grenze der Verdichtung divergiert, sind
Verdichtungszustande nahe der Verdichtungsgrenze nur unter hohem Energieeinsatz zu
realisieren. Im Vergleich zur Entfeuchtung mittels thermischer Trocknung liegt der
Energiebedarf fiir die Verdichtung mittels oszillierender Scherung um den Faktor 10° bis
10* niedriger. Dies ist ein typischer Wertebereich flr das Verhaltnis des Energiebedarfs
von thermischen zu mechanischen Entfeuchtungsverfahren. Die Betrachtung der jeweils
zur Verdichtung erforderlichen Energie fir diskrete Zustande der Verdichtung ergab,
dass sich der Energiebedarf bei reiner Pressung und beim Uberlagerten Verfahren in der
gleichen GroRenordnung bewegt. Allgemein formuliert ist die Verdichtung mittels oszil-
lierender Scherung bei niedrigen Frequenzen energetisch glnstiger als die reine Pres-
sung, wohingegen sie bei hohen Frequenzen einen hoheren Energieeinsatz erfordert.

Im letzten Schritt wurde der Einfluss der Verdichtung mittels oszillierender Scherung auf
das Risshildungsverhalten des Modellmaterials PCC untersucht. Die Verdichtung ermdg-
lichte eine betrdchtliche Reduktion des Rissanteils im Filterkuchen, der grob mit dem
Verdichtungszustand des Filterkuchens vor der Gasdifferenzdruckentfeuchtung korre-
liert. Allerdings war es nicht moglich, die Rissbildung fir das untersuchte Modellsystem
vollstandig zu vermeiden. Dies konnte in einigen prinzipiellen Unzulanglichkeiten der
Versuchsapparatur begrindet liegen. Wahrend der Verdichtung kommt es oftmals zu
Beschadigungen der Filterkuchenoberflache, die im anschlieRenden Entfeuchtungs-
schritt dann wiederum das Auftreten von Rissen beglnstigen. Dariber hinaus war in
einigen Féllen eine qualitative Anderung des Rissbildungsverhaltens nach dem Eintrag
der oszillierenden Scherung zu beobachten. Die Charakteristik des Rissmusters dnderte
sich von isotrop zu leiterartig. Dies deutet darauf hin, dass es durch den Schwingungs-
eintrag zu einer Strukturierung des Filterkuchens kommt. Ahnliche Phanomene sind aus
dem Bereich der Trocknungstechnik als sogenannter ,memory effect” bekannt.

Bevor eine Ubertragung des untersuchten Verfahrens auf den PilotmaRstab angestrebt
werden kann, gilt es weitere Punkte zu kldren. So ist es denkbar, den Uberlagerten
Druck statt mittels Gasdifferenzdrucks mechanisch aufzubringen, um die Entstehung
von Rissen in den Randbereichen des Filterkuchens wahrend der Verdichtung zu ver-
hindern. Weiterhin gilt es zu priifen, ob durch eine Anderung der Auslenkungsrichtung
moglicherweise eine verbesserte Verdichtung zu erzielen ist. So kénnte die Schwingung
beispielsweise kreisend eingetragen werden, um eine gleichméaBigere Verdichtung des
Filterkuchens in der Flache zu erzielen. Untersuchungen aus dem Bereich der Boden-
mechanik legen nahe, dass auf diese Weise eine starkere Verdichtung erzielbar ist [111].
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In Hinblick auf eine Umsetzung des Verfahrens im kontinuierlichen Prozess auf einem
Pilotfilter sind zudem weitere Herausforderungen zu bewailtigen, die bei der Verdich-
tung im Labormalistab nicht relevant sind. Hier sind in erster Linie eine mogliche Ver-
flussigung des Filterkuchens im Zuge des Schwingungseintrags sowie das Abldsen des
verdichteten Filterkuchens vom Presswerkzeug und Filtertuch zu nennen.
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Abbildung A- 1: GemaR Gleichung (7-6) — (7-8) berechneter Verlauf von Verdrangungsarbeit W, kinetischer
Energie E,;, und der Gesamtenergie Egesos; Mit zunehmender Schwingungsanzahl fiir das Partikelsystem
PCC. Die Frequenz nimmt von der obersten zur untersten Reihe hin zu (5 5'1, 17 5'1, 40 s'l). Linke Spalte:
Apos,=20 kPa. Rechte Spalte: Ap,s,=80 kPa. Scherldnge /;=4,5 mm.
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Abbildung A- 2: GemaR Gleichung (7-6) — (7-8) berechneter Verlauf von Verdrangungsarbeit W, kinetischer
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Abbildung A- 4: GemaR Gleichung (7-6) — (7-8) berechneter Verlauf von Verdrangungsarbeit W, kinetischer
Energie E,, und der Gesamtenergie Egesos; mit abnehmender Porenziffer, entsprechend zunehmender
Verdichtung, fir das Partikelsystem Kaolin. Die Frequenz nimmt von der obersten zur untersten Reihe hin
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Energieeintrag Egesos; Unter Variation der Schwingfrequenz fir eine Druckdifferenz Ap,s,=20 kPa (links),
bzw. 80 kPa (rechts).
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Spezifischer Energieeintrag bei Verdichtung durch Pres-
sung

Spezifische Energie flr die thermische Trocknung
Kumulierte Energie

Porenziffer

Exzentrizitat

Porenziffer nach Abschluss der Filterkuchenbildung

Minimal erreichbare Porenziffer aus Anpassung der expe-
rimentellen Daten

Frequenz

Abstand

Filterkuchenhéhe

Anfangliche Filterkuchenhohe
Spannungsintensitatsfaktor
Pleuellange

Scherldange

Fllssigkeitsmasse
Feststoffmasse

Gesamtmasse

Anpassungsparameter

2

m?/g
%

(kJ kg)/K
%

J/(kg TS)
J/(kg TS)
J/(kg TS)
J/(kg TS)



Symbol- und Abkiirzungsverzeichnis

Nosz Schwingungsanzahl -

o ,breakthrough pressure” Pa

Pk Kapillarer Eintrittsdruck Pa

P con Eeststoffvollum.enkonzentrationsabhéngige Funktion des Pa

apillaren Eintrittsdrucks

Pp Pressdruck Pa

Pp,0 Normierungsdruck Pa

Py Kompressionswiderstand Pa

q Flachenspezifischer Filtratstrom m3/m?

R Widerstand 1/m

R Filtermediumswiderstand 1/m

Rc Filterkuchenwiderstand 1/m

re Hohenbezogener spezifischer Filterkuchenwiderstand 1/m?

RF Restfeuchte %

RF¢ Experimentell erreichter minimaler Wert der Restfeuchte %

RE Minimal erreichbare Restfeuchte aus Anpassung der expe- %
rimentellen Daten

S Sattigung -

Sr Remanente Sattigung -

S1, 52 Abmessungen m

span Verteilungsbreite -

t Zeit S

t; Kuchenbildungszeit >

t, Entfeuchtungszeit >

terack Zeitpunkt des Rissauftritts >

toss Dauer des Schwingungseintrags >

U, Konsolidierungsgrad -

v Volumen m?3

Vy Hohlraumvolumen m?3

v, Flussigkeitsvolumen m?3

Vs Feststoffvolumen m3

Viot Gesamtvolumen m3

v Geschwindigkeit m/s

Vim Mittlere Geschwindigkeit m/s
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w

Ws ¢

X10, X50, X90

Symbol- und Abkiirzungsverzeichnis

Spezifische Verdichtungsarbeit
Flachenspezifische Kuchenfeststoffmasse

PartikelgroRe

Griechische Symbole

Am

O(m,O

Ae

Ape

Apos;

Massebezogener spezifischer Filterkuchenwiderstand
Normierungswiderstand

Anpassungsparameter

Schrumpfungspotential

Druckdifferenz

Wahrend der Entfeuchtung mittels Gasdifferenzdruck
anliegende Druckdifferenz

Wahrend der Verdichtung mittels oszillierender Scherung
am Filterkuchen anliegende Druckdifferenz

Temperaturdifferenz
Porositat

Normierungsporositat
Mittlere Scherrate

Konzentrationsbeiwert
Dynamische Viskositat
Anpassungsparameter
Anpassungsparameter
Feststoffanteil
Flussigkeitsdichte
Feststoffdichte

J/(kg TS)
kg/m?

m

kg/m

kg/m

Pa

Pa

Pa
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Abklrzungen

CP Zelle

CTOA
GCC
GDE
PCC

PEEK
REM
TS

Kompressions-Permeabilitdts Zelle (von engl. ,Compression-
Permeability Cell”)

Rissspitzenoffnungswinkel (von engl. ,Crack Tip Opening Angle”)
Kalkstein (von engl. ,Ground Calcium Carbonate®)

Entfeuchtung mittels Gasdifferenzdruck

Gefalltes Calcium Carbonat (von engl. ,Precipitated Calcium Carbo-
nate”)

Polyethylen Ether Keton

Rasterelektronenmikroskop

Trockene Feststoffmasse
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