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Teil 1.

Grundlagen und Organisation



1. Einleitung

Die Durchstromungswésche von Filterkuchen ist eine etablierte, kostengiinstige Methode, um
geloste Verunreinigungen oder Wertstoffe von einem Filterkuchen zu trennen. Dabei wird der
Filterkuchen von Waschfliissigkeit durchstromt, die die Mutterfliissigkeit verdrangt. Dieses Ziel
soll zuverlassig und mit moglichst geringem Aufwand (Waschfliissigkeit, Waschzeit, Filterfla-
che) erreicht werden.

Auslegung und Betrieb einer Durchstromungswésche basieren i.d.R. auf wohldefinierten Labor-
versuchen (wohldefinierte Geometrie, Kuchenhomogenitat, Ausrichtung, Waschfliissigkeitsauf-
gabe, Filtratablauf, usw.). Im realen Prozess werden diese Annahmen jedoch nur unzureichend
erfilllt. Unklar ist, ob und in welchem Ausmafl diese Imperfektionen den Verlauf der Durchstro-
mungswasche beeinflussen und wie sich diese Abweichungen auf Design, Auslegung und Betrieb

auswirken.

1.1. Innovativer Beitrag und industrielle Anwendung

Die angestrebten Forschungsergebnisse starken die Wettbewerbsfahigkeit von KMU auf der
Herstellerseite wie auch auf der Betreiberseite:

Die FK-Wische wird nahezu auf allen (dis-)kontinuierlichen Vakuum- und Druckfiltern wie auch
auf Pressfiltern durchgefithrt. Aufgrund der Vielfalt an Trennaufgaben, Produktdurchsatzen,
apparativen Losungen, Verfahrenszielen und Wirtschaftszweigen ist dieses Arbeitsgebiet stark
von KMUs geprégt, die als Planer, Komponentenlieferant, Entwickler, Hersteller, Anwender,
Betreiber, usw. entlang der gesamten Wertschopfungskette sowohl im Bereich des Maschinen-
/Anlagenbaus als auch in der Anwendung der FK-Wasche tatig sind.

Im Bereich der Kuchenfiltration und FK-Wasche erfahren deutsche KMU eine wachsende Kon-
kurrenz im internationalen Markt durch Schwellenlander. Auch die dortige Moglichkeit des
Nachbaus und von Eigenentwicklungen nimmt zu, was die Marktsituation nachteilig verandert.
Mit den Forschungsergebnissen dieses Projekts werden den KMU Ansétze und Vorgehenswei-
sen gepaart mit experimentellen und theoretischen Ergebnissen an die Hand gegeben, die ihnen
einen schnelleren Marktzugang ermoglichen. Durch die Vermeidung bzw. Abmilderung von Im-
perfektionen bei der FK-Wasche konnen das Filterdesign und der Filterbetrieb besser, schneller
und sicherer ausgelegt werden. Es ergibt sich die Moglichkeit, nicht nur die Marktstellung zu

behaupten, sondern zu verstiarken und ggf. neue Marktanwendungen zu erschlieflen.



2. Theoretische Grundlagen

Das folgende Kapitel vermittelt die theoretischen Grundlagen, die zum Verstandnis der erar-
beiteten Forschungsergebnisse erforderlich sind. Weitere Informationen zu den jeweiligen Fach-
gebieten konnen der einschligigen Literatur entnommen werden, die im Literaturverzeichnis

aufgefiihrt ist.

2.1. Kuchenbildende Filtration

Die kuchenbildende Fest-Fliissig-Filtration beschreibt ein Verfahren der mechanischen Ver-
fahrenstechnik zur Trennung disperser Feststoffe aus Suspensionen. Die kuchenbildene Fil-
tration wird im industriellen Mafistab entweder diskontinuierlich, kontinuierlich oder quasi-
kontinuierlich durchgefiihrt. Der Feststoff wird dabei unter der Wirkung einer treibenden Druck-
differenz an einem Filtermedium abgeschieden. Die sequentiell ablaufenden Vorgéinge der ku-
chenbildenden Filtration sind schematisch in Abbildung 2.1 dargestellt.

Suspension
/ P1 = D2
e ® ® ° P1
i @) . . P ° N Filterkuchen
o ° @) ® c @ /
&)
Filtermedium » — Filtrat
o o °
Triibstof3

Abb. 2.1.: Sequentiell ablaufende Vorgange bei der kuchenbildenden Fest-Fliissig-Filtration

Zu Beginn des Filtrationsprozesses liegt die Suspension (in Flissigkeit dispergierter Feststoff)
im Filtrationsapparat vor. Das Verhéaltnis von Feststoff- zu Suspensionsvolumen wird mit dem

Feststoffvolumenanteil beschrieben.

I
_VSus_‘/s_'_Vi

Durch die Wirkung einer treibenden Druckdifferenz stromt die Fliissigkeit durch das Filtermedi-

4y (2.1)

um. Die unter dem Filtermedium austretende Fliissigkeit wird als Filtrat bezeichnet. Wéahrend
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der Filtration werden die Feststoffpartikel am Filtermedium zuriickgehalten. Nach dem Durch-
bruch feiner Partikel zu Beginn der Filtration (sog. Tribstofl) bilden sich Feststoffbriicken auf
dem Filtermedium aus, welche weitere Feststoffpartikel zuriickhalten. Mit fortschreitender Fil-
tration bildet sich dadurch ein poroses Haufwerk auf dem Filtermedium aus, der sogenannte
Filterkuchen. Die Bildung des Filterkuchens ist abgeschlossen, sobald die Suspensionsfliissigkeit
vollstandig in den Filterkuchen eingedrungen ist und die Poren des Filterkuchens vollstandig
mit Flissigkeit (sog. Mutterlosung) gefiillt sind.
Der Volumenanteil, mit welchem die Poren des Filterkuchens mit Fliissigkeit gefiillt sind, wird
durch die Sattigung S beschrieben.
Vi

S = V. (2.2)
Der gebildete Filterkuchen besitzt strukturelle Eigenschaften, die von verschiedenen Material-
sowie Prozessparametern abhdngen. Die Porositat des Filterkuchens beschreibt den Anteil des

Hohlraumvolumens (Porenvolumen) am gesamten Kuchenvolumen.

[5 [S
9 i,C ‘,C ( )

Abhéngig von den strukturellen Eigenschaften besitzt der Filterkuchen einen Durchstromungs-

widerstand, der zu einem Druckverlust bei der Durchstromung mit einem Fluid fiihrt. Dieser
kann mit der Darcy-Gleichung [7] beschrieben werden.

m o dVi(t)

Ap = (re-he(t) + Ry) - — -

p= (e helt) + Ro) - 20

Durch die Integration der Darcy-Gleichung tiber der Zeit kann die Kuchenbildung unter Annah-

(2.4)

me einer konstanten Druckdifferenz durch die Kuchenbildungsgleichung beschrieben werden.

hCZQ-/{-Ap' “ k-Ap
Dabei beschreibt r. den hohenspezifischen Widerstand des Filterkuchens und R, den Wider-

stand des Filtermediums. Der hohenspezifische Kuchenwiderstand hangt neben dem Stoffsystem

' . Ru -
Tty B T (2.5)

von prozessspezifischen Parametern ab und kann durch experimentelle Untersuchungen im La-
bormafstab ermittelt werden. Die experimentelle Prozedur zur Ermittlung und Auswertung
von Filterkuchenwiderstdnden wird in der VDI-Richtlinie 2762 Blatt 2 [28] vorgestellt. Die in
diesem Bericht angegebenen spezifischen Kuchenwiderstande r. basieren auf der Messung der
Kuchenhohe sowie der Kuchenbildungszeit (t/h-h-Methode).
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2.2. Kuchenwasche

Die Kuchenwésche (auch Filterkuchenwésche) wird im Anschluss an die kuchenbildende Filtra-
tion und eine optionale Vorentfeuchtung des Filterkuchens durchgefiihrt. Ziel der Kuchenwé-
sche ist die Entfernung geloster Substanzen aus den Poren des Filterkuchens zur Verbesserung
der Produktqualitit. Die gelosten Substanzen konnen dabei entweder Verunreinigungen oder
Wertstoffe sein, die zur Aufbereitung in weiteren Prozessschritten moglichst vollstandig aus
dem Filterkuchen entfernt werden sollen.
Das Waschergebnis wird dabei mit dem Restanteil X und dem Waschverhéltnis W beschrie-
ben. Der Restanteil X beschreibt den Anteil der Verunreinigungen bzw. Wertstoffe, die nach
der Wiésche im Filterkuchen verbleiben. Dazu wird die Stoffmenge n dieser Substanzen auf die
urspriinglich im Kuchen enthaltene Stoffmenge ny vor der Wasche bezogen. Fiir den Restanteil
X folgt damit die Definition nach GI. 2.6.
n

X = (2.6)
Sofern das Volumen der Porenfliissigkeit wahrend der Wasche konstant bleibt, kann der Re-
stanteil X durch das Verhéltnis der entsprechenden Konzentrationen nach Gl. 2.7 beschrieben

werden.

c

X =— 2.7

- 1)

Zur Beriicksichtigung einer moglichen Vorverunreinigung der Waschflissigkeit cw (vor dem
Kontakt mit dem Filterkuchen) wird héufig der normierte Restanteil X* nach Gl. 2.8 verwendet.

X*: C— Cw

2.8
p— (2.8)

Das Waschverhéltnis W beschreibt das verwendete Waschfliissigkeitsvolumen V4iy bezogen auf
das Porenvolumen des Filterkuchens V. nach Gl. 2.9. Das Porenvolumen V., kann mit dem
Kuchenvolumen V, und dessen Porositat € berechnet werden.
Vi Vi Vv - tw
W:\/a:‘/c-»s: Ve (2.9)
Fiir die Kuchenwésche werden im industriellen Umfeld verschiedene Waschverfahren eingesetzt.
Die wichtigsten Verfahren sind in Abbildung 2.2 dargestellt.

Bei der Verdiinnungswische (auch Anmaischwésche) wird der Filterkuchen vollstédndig in Wasch-

fliissigkeit resuspendiert, wodurch die Kuchenstruktur zerstort und die Porenfliissigkeit mit
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Verdiinnungswésche Durchstromungswasche

BREEEE

I. Verdiinnung II. FFT

Abb. 2.2.: Schematische Darstellung der Verdinnungswéasche und der Durchstréomungswésche
von Filterkuchen

der Waschfliissigkeit verdiinnt wird. In einem folgenden Trennschritt (z. B. Filtration) wird
die Flissigkeit erneut vom Feststoff getrennt. Diese Kombination aus Verdiinnung und Fest-
Fliissig-Trennung kann mehrstufig durchgefithrt werden, bis ein spezifiziertes Waschergebnis
erreicht ist. Das Waschergebnis einer mehrstufigen Verdiinnungswésche im Kreuzstrom (frische
Waschflussigkeit in jeder Stufe) kann in Abhéngigkeit der Stufenanzahl i und der Sattigung

des zwischenentfeuchteten Filterkuchens S nach Gl. 2.10 berechnet werden (Annahme: cw = 0)

27, 32].
1 %
X = <1+%> (2.10)

Gegeniiber der Verdiinnungswésche erfordert die Durchstromungswésche einen wesentlich redu-

zierten apparativen Aufwand, da die Wésche direkt auf dem Trennapparat durchgefithrt wird.
Bei der Durchstromungswésche (auch Verdrangungswésche oder Filterkuchenwésche) wird der
Filterkuchen nach Abschluss der Kuchenbildung mit einer Waschfliissigkeit durchstrémt. Da-
bei wird die Porenfliissigkeit durch die Waschfliissigkeit verdrangt. Die Waschfliissigkeit wird
tiblicherweise iiber Diisen, Tropfplatten, Uberlaufwehre oder &hnliche Fliissigkeitsverteiler auf

die Kuchenoberfliche aufgegeben.
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Das Ergebnis einer Filterkuchenwésche wird mit einem Waschdiagramm dargestellt, in wel-
chem der Restanteil X als Funktion des Waschverhéltnisses W aufgetragen ist. Da sich die
Waschergebnisse realer Waschprozesse meist iiber mehrere Grofienordnungen hinsichtlich des
Restanteils X erstrecken, wird das Waschdiagramm in halblogarithmischer Darstellung aufge-
tragen. Abbildung 2.3 zeigt typische Waschkurven fiir die einstufige Verdiinnungs- und Durch-

stromungswésche im Vergleich zur idealen Verdrangung der Porenfliissigkeit.

1095
I~ !
d Ih-"""--.__. i
. = ——
! i —T—
- AW .
Iu:u 1077 5 ! P I
4 R I
&0 : y :
d I a - .
E i \ —-—- Verdiinnungswiésche
= ] . \ ———— K, . w e i e .
x 10 | £ Durchstromungswische
D ! heS Ideale Verdrangung
= | sy
o] i i""'t..__.
-t - : =
) 3 | | e
= 10 i == g
I===]il=: 111
! !
101 I T | T T
0 1 2 3 4 5

Waschverhiltnis W in m3 - m™3

Abb. 2.3.: Typische Waschkurven fiir Verdiinnungs- und Durchstromungswaschprozesse gesét-
tigter Filterkuchen im Vergleich zur idealen Verdrangung der Porenfliissigkeit

Der in Abbildung 2.3 dargestellte Verlauf der Verdiinnungswésche gilt fiir eine Stufenanzahl
i = 1 und einen vollstidndig geséttigten Kuchen (S = 1) nach Gl. 2.10.

Die ideale Verdrangung beschreibt den Idealfall der Durchstromungswasche. Die Porenfliis-
sigkeit wird dabei kolbenférmig durch die Waschfliissigkeit verdriangt. Theoretisch sinkt der
Restanteil dadurch auf X = 0, sobald das Porenvolumen vollstdndig ersetzt wurde (d. h. bei
W =1). Die ideale Verdrangung wird mit Gl. 2.11 beschrieben.

X=1-W, firW<1 (2.11)

Die Waschkurve der Durchstromungswésche folgt zunédchst dem Verlauf der idealen Verdréan-

gung, bis sie sich erfahrungsgemafl bei einem Waschverhaltnis W =~ 0,8 von dieser ablost. Im
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weiteren Verlauf féllt die Waschkurve bei Waschverhaltnissen 0,8 < W < 2 zunachst steil ab,
bis sich ein flacher Verlauf bei hohen Waschverhéltnissen einstellt.

Nach aktueller Lehrmeinung kann der Verlauf der Durchstromungswésche i.d.R. durch drei ver-
schiedene limitierende Transportmechanismen erkldart werden. Abhéngig vom dominierenden
Stofftransportmechanismus kann die Waschkurve in drei Bereiche (I — III) eingeteilt werden.
Bereich T wird als Verdriangungsbereich bezeichnet, da die Waschergebnisse mit der idealen
Verdrangung nach GI. 2.11 beschrieben werden kénnen.

Bereich II wird als Dispersionsbereich bezeichnet. In diesem Bereich wird das Waschergebnis
durch Mischeffekte und Stromungsinhomogenitéten limitiert, die durch die Porenstruktur be-
dingt innerhalb des Filterkuchens auftreten. Das Waschergebnis kann im diesen Bereich mit
Dispersionsmodellen beschrieben werden, die in der Literatur bereits von unterschiedlichen Au-
toren erldutert wurden [3, 8, 12, 14, 26, 30].

In Bereich III wird das Waschergebnis zeitlich durch die Diffusion von Verunreinigungen aus
nicht durchstréombaren Bereichen des Filterkuchens oder Adsorptionseffekten limitiert. Auch

dieser Bereich wurde bereits von verschiedenen Autoren beschrieben [14, 17, 26, 29].

Neben den genannten Stofftransportmechanismen kénnen auch weitere Effekte dazu fiithren,
dass der Verlauf der Waschkurve negativ beeinflusst wird und das Waschergebnis limitiert wird.
Effekte, die im Zusammenhang mit der Kuchenwésche im industriellen Mafistab auftreten und
das Waschergebnis beeinflussen, werden nachfolgend als ,,Realeffekte” bezeichnet. Dazu geho-
ren z. B. geometrische und strukturelle Inhomogenitaten des Filterkuchens sowie auftretende
Wechselwirkungen zwischen der Waschfliissigkeit und der Kuchenoberflache. Der Einfluss dieser
Realeffekte auf das Waschergebnis ist bisher unbekannt und soll in diesem Forschungsvorha-
ben untersucht werden. Die Ergebnisse experimenteller Untersuchungen werden in Teil II des

Forschungsberichts vorgestellt.

2.3. Entfeuchtung von Filterkuchen

Eine mechanische Entfeuchtung verbessert das Ergebnis der Fest-Fliissig-Trennung. Im Fol-
genden wird ausschlieilich die mechanische Entfeuchtung inkompressibler Filterkuchen durch
einen Gasdifferenzdruck betrachtet. Die in Gl. 2.2 definierte Sattigung nimmt bei dieser Art der
mechanischen Entfeuchtung mit zunehmender Entfeuchtungszeit ab, wie in Abb. 2.4b darge-
stellt. Wahrend zu Beginn der Entfeuchtung zunachst die Poren mit den grofiten Porenradien
entfeuchtet werden, wird die Kinetik mit abnehmendem Porenradius der noch geséattigt vorlie-

genden Poren langsamer [20] und der Kapillardruck des Filterkuchens nimmt zu [25]. Sobald



01IF21688N Kapitel 2. Theoretische Grundlagen

ein Kraftegleichgewicht zwischen Kapillardruck und anliegender Druckdifferenz erreicht wird
(pe(S) = Ap), bleibt die Sattigung des Filterkuchens konstant (S = Seqm). Das Wertepaar (Ap,
Seqm) Im Kréftegleichgewicht kann aus der statischen Kapillardruckkurve abgelesen werden (s.
Abb. 2.4a).
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Abb. 2.4.: Gleichgewicht (a) und Kinetik bei konstanter Druckdifferenz (b) der mechanischen
Entfeuchtung im Gasdifferenzdruckfeld.

2.4. Modellierung der Durchstromungswasche

Der Stofftransport einer gelosten Substanz innerhalb von Filterkuchen kann unter Beriicksichti-
gung des konvektiven und dispersiven Transportmechanismus mithilfe der Dispersionsgleichung

allgemein beschrieben werden.

8Cﬂow

ot

= —V(Uctow) + V(eD Veaoy) + T (2.12)

Zur Beschreibung der stationdren, inkompressiblen Fluidstromung innerhalb eines isotropen
Filterkuchens wird der Massenerhaltungssatz (Kontinuitatsgleichung) und Impulserhaltungs-
satz (Darcy-Gleichung) angewendet, um den Vektor der Stréomungsgeschwindigkeit v aus dem

Druckfeld p(x,y, z) im Inneren des Filterkuchens zu berechnen.

1 (2.13)
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Mit dem Quellen- und Senkenterm 7' lassen sich weitere zeitliche Konzentrationsénderungen
aufgrund chemischer Reaktionen, durch Sorptionsvorgéinge oder auch anderer Stofftransportme-
chanismen, z. B. einen Stofftransport aus nicht-durchstrémten in durchstrémte Poren innerhalb
des Filterkuchens, beriicksichtigen. Zur Beschreibung des Diffusionsbereichs kann demnach z.
B. der von Heuser [12] fir die Waschung vorgeschlagene empirische Ansatz auf Basis des von
Sprott et al. [26] vorgeschlagenen Zwei-Kammern-Modells verwendet werden:

T = L k a (Cstag — Chiow) (2.14)

1—f
Die Gesamtstoffmenge innerhalb des Filterkuchens zum Zeitpunkt ¢ folgt aus der Gesamtstoft-

mengenbilanz.
Cges = (1 - f) Cllow + f Cstag (215)

Im Fall einer eindimensionalen Durchstromung eines homogenen, isotropen Filterkuchens in

z-Richtung vereinfacht sich die Dispersionsgleichung zu:

+T (2.16)

Dabei entspricht die Komponente D,, des Dispersionstensors D dem longitudinalen Dispersi-

onskoeffizienten Dy,. Durch Einfithrung der Bodensteinzahl

v, he
Bo = 2.17
°=_p.. (2.17)
ergibt sich durch Uberfiihrung in eine dimensionslose Darstellung [14]:
0 X flow 0Xpow 1 0?Xgow w k
flow o Z0flow | - = Cflow Jrwka (Xstag — Xfiow) (2.18)

oW 9¢ | Bo 0¢ 1—f
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3. Materialien und Methoden

3.1. Versuchsmaterialien

3.1.1. Feststoffe

Im Vorfeld zu den durchgefithrten Untersuchungen werden mehrere Stoffsysteme ausgewahlt
und hinsichtlich ihrer Eignung fiir Filtrations- und Waschversuche untersucht. Eine Auflistung

der untersuchten Stoffsysteme zeigt Tabelle 3.1.

Tabelle 3.1.: Ubersicht iiber untersuchte Feststoffe.

Bezeichnung Material Hersteller

Juraperle 130 Calciumcarbonat Omya AG/ Eduard Merkle GmbH & Co. KG
Edelkorund F220  Aluminiumoxid  Samore GmbH

SiliiBeads 0-50 pm  Glaskugeln Sigmund Lindner GmbH

Quarzmehl M300 Quarzmehl Euroquarz GmbH

Quarzmehl M10 Quarzmehl Euroquarz GmbH

Quarzmehl M4 Quarzmehl Euroquarz GmbH

Millisil W3 Quarzmehl Quarzwerke GmbH

Arbocel BWW 40  Cellulose JRS GmbH & Co. KG

Die Auswahl eines geeigneten Stoffsystems fiir Filtrations- und Waschversuche ist Bestandteil
des ersten Arbeitspakets (s. Kapitel 4). Die Ermittlung der charakteristischen Grolen sowie

weitere Voruntersuchungen zur Kuchenbildung und -wasche werden dort genauer erlédutert.

3.1.2. Suspension

Fiir die Bildung von Filterkuchen wird vor jedem Versuch eine Suspension bestehend aus dem
Feststoff und der Mutterlosung angesetzt. Die Mutterlosung wird zu Beginn eines Versuchstags
vorbereitet. Die Mutterlosung enthélt die aus dem Kuchen auszuwaschende Verunreinigung. Als
Modellverunreinigung wird Natriumchlorid (Natriumchlorid, Reinheit = 99%, Fa. Carl Roth)
verwendet, welches mit einer angestrebten Massenkonzentration ¢y = 80 g/l in VE-Wasser ge-
16st wird. Das VE-Wasser wird dem Hochschulnetz entnommen und besitzt eine elektrolytische
Leitfédhigkeit £ < 1 pS/cm. Die Leitfahigkeit wird durch eine Temperaturkompensation fiir eine
Referenztemperatur v = 25°C angegeben. Die Konzentration der Mutterlosung wird ebenfalls

durch eine Leitfahigkeitsmessung bestimmt und betrdgt ca. k ~ 110 mS/cm. Zur Umrechnung

11
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der elektrolytischen Leitfahigkeit x in die Stoffmengenkonzentration ¢y, wird eine Korrelations-
gleichung nach Heuser [12] bzw. Hoffner [14] verwendet.

Die Suspension wird zur Vorbereitung des Filterkuchens mit einem konstanten Feststoffvolu-
menanteil angesetzt. Der iiblicherweise verwendete Feststoffvolumenanteil betriagt ¢y = 0, 33,

um Entmischungsvorgédnge und damit eine strukturell inhomogene FK-Bildung zu minimieren.

3.1.3. Filtermedien

Die Auswahl eines geeigneten Filtermediums hédngt vor Allem vom eingesetzten Feststoff ab.
Die Auswahl eine Filtermediums ist somit ebenfalls Bestandteil von Arbeitspaket 1 und wird

in Kapitel 4 genauer erldutert. Tabelle 3.2 zeigt eine Auflistung der untersuchten Filtermedien.

Tabelle 3.2.: Ubersicht iiber untersuchte Filtermedien.

Bezeichnung | Hersteller | Material Webart Luftdurchlassigkeit | Maschenweite
in 1/dm? - min in pm

SK054 Sefar AG | Polypropylen | Koper, ka- | 180 k. A.
landriert

PP 2474 Markert | Polypropylen | Stapelfaser, | 100 k. A.
thermofi-
xiert

PPM3511 Markert | Polypropylen | Monofil, 120 30
kalandriert

PPM3127 Markert | Polypropylen | Monofil, 250 50
kalandriert

PPM3133 Markert | Polypropylen | Monofil, 500 85
kalandriert

PPM3155 Markert | Polypropylen | Monofil, 1200 40
thermo-
fixiert,
kalandriert

3.2. Apparate

3.2.1. Vakuumnutsche

Die experimentellen Untersuchungen im Labormafstab werden mit Vakuumnutschen durchge-
fithrt. Der verwendete Versuchsstand ist in Abbildung 3.1 dargestellt.

12
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Abb. 3.1.: Vakuumnutsche (rechts) fiir Filtrations- und Waschversuche und Dosierbehélter
(links) zur Aufgabe der Waschfliissigkeit

Die Edelstahl-Labornutsche (Typ LN, Fa. BHS Sonthofen) besitzt einen Innendurchmesser d =
8,5cm und eine Filterfliche A = 56,74 cm?. An der Unterseite des Kuchenbildungsrings ist eine
Bodenplatte angebracht. Zum Zusammenbau der Nutsche werden zunéachst ein Drainagegitter
und ein Dichtungsring auf die Bodenplatte aufgelegt. Anschliefend wird das Filtertuch mittig
positioniert und die Bodenplatte wird mit Hilfe einer Klemmschelle am Kuchenbildungsring
befestigt. Die Bodenplatte ist iber einen Ablaufhahn mit einer Saugflasche verbunden, welche
als Filtratauffangbehélter dient. Zur Erzeugung der Druckdifferenz ist diese mit einer Vakuum-
pumpe (Membranpumpe ME 2 NT, Fa. Vacuubrand) verbunden. Zwischen Vakuumpumpe und
Saugflasche ist ein Nadelventil zur Einstellung der Druckdifferenz angebracht. Der anliegende
Druck wird an einem Digitalmanometer (Digi-04, Fa. MessBo) abgelesen. Zur erleichterten op-
tischen Beurteilung des Filtrationsprozesses ist eine Lampe am Versuchsstand angebracht. Zur
Messung von Kuchenbildungs-, Wasch- und Entfeuchtungszeiten dient eine Stoppuhr mit Fuf3-
taster (LSU 100, Fa. ELV).

Zur reproduzierbaren Waschfliissigkeitsaufgabe wird ein Druckbehélter verwendet (MDG2, Fa.

13
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Walther Pilot), der an das Druckluftnetz der Hochschule Mannheim angeschlossen ist. Zu Be-
ginn eines Versuchstags wird die Waschfliissigkeit in diesen Behélter eingefiillt. Die Dosierung
erfolgt mit Hilfe eines Magnetventils, welches iiber einen Microcontroller (Arduino Uno Rev3)
gesteuert wird. Zur Einstellung des Dosierdrucks ist ein Druckminderer am Behélter angebracht.
Der eingestellte Dosierdruck wird an einem Digitalmanometer abgelesen. Fiir die Waschfliissig-
keitsaufgabe werden verschiedene Fliissigkeitsverteiler verwendet, die im folgenden Abschnitt

beschrieben werden.

3.2.2. Fliissigkeitsverteiler

Zur Verteilung der Waschfliissigkeit werden Fliissigkeitsverteiler mit verschiedenen Verteilungs-
charakteristiken verwendet. Die gewahlten Fliissigkeitsverteiler orientieren sich an industriellen
Anwendungen (z. B. Tropfplatte, Diisen, ...) und bilden damit eine Grundlage zur anwendungs-
nahen Durchfithrung von Waschversuchen. Abbildung 3.2 zeigt die verwendeten Flussigkeits-

verteiler.

A) Vollstrahl B) Aufgabestab C) Vollkegeldiise D) Rinnenverteiler E) Handbrause

Abb. 3.2.: Verwendete Fliissigkeitsverteiler zur Aufgabe der Waschfliissigkeit

Fir die Durchfiithrung von Waschversuchen werden Fliissigkeitsverteiler iiber einen Gewebe-
schlauch mit dem Dosierbehéalter verbunden. Beim Aufgabestab (mit Prallplatte) erfolgt die
Waschfliissigkeitsaufgabe manuell mit einem Becherglas. Die Hersteller und Typenbezeichnun-

gen der jeweiligen Fliissigkeitsverteiler sind nachfolgend aufgelistet:
« A) Vollstrahl: Riickschlagventil 00111398, Fa. Xavax
« B) Aufgabestab: Eigene Konstruktion, Werkstatt HS Mannheim

« C) Vollkegeldiise: SCHLICK-Mod.553 (Streukegel 45°), Fa. Schlick

14
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« D) Rinnenverteiler: Eigene Konstruktion, 3D-Druck

« E) Handbrause: HD0001, Fa. KAIISSA

Auf dem Taktbandfilter werden zusatzlich der vorinstallierte Tropfplattenverteiler (Fa. BHS; s.
Abb. 3.3) sowie eine Flachstrahldiise (Typ 632.302.5E.CA, Fa. Lechler) untersucht.

Abb. 3.3.: Tropfplatte zur Verteilung der Waschfliissigkeit auf dem Taktbandfilter (Ansicht von
unten).

3.2.3. Labortaktbandfilter

Die experimentellen Untersuchungen im Pilotmafistab werden auf einem Labortaktbandfilter
durchgefithrt (BF 010-010, Fa. BHS Sonthofen). Der verwendete Taktbandfilter ist in Abbildung
3.4 dargestellt.

Die wichtigsten Daten des verwendeten Apparates sind in Tabelle 3.3 aufgelistet.

Tabelle 3.3.: Wichtigste Daten des verwendeten Taktbandfilters

Hersteller BHS Sonthofen
Filtertyp BF 010-010
Filterflache 0,1 m?

Aktive Flachenbreite 0,1 m

Aktive Flachenldnge 1,0 m

Zonenanzahl 10

15
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Abb. 3.4.: Labortaktbandfilter zur Durchfithrung von Waschversuchen im Pilotmafstab (Band-
fithrung rot eingezeichnet)

Der Taktbandfilter besteht aus insgesamt 10 Filtrationszonen, in denen Lochbleche zum Fil-
tratablauf angebracht sind. Die Filtrationszonen sind iiber ein Filtratsammelrohr verbunden,
durch welches das Filtrat in insgesamt 4 Filtratauffangbehéltern gesammelt wird. Das Filter-
band wird taktweise tiber den Bandfilter bewegt, der Antrieb der Walzen erfolgt mit einem
Elektromotor.

Zur Filtration wird die Suspension aus einem Vorlagebehélter mit Hilfe einer Peristaltikpumpe
kontinuierlich auf die erste Zone des Bandfilters gepumpt. Der Suspensionsvolumenstrom wird
manuell durch ein Bypassventil eingestellt und tiber eine punktuelle Messung der Kuchenhohe

gesteuert. Die flir die durchgefithrten Versuche verwendete Zoneneinteilung geht aus Tabelle
3.4 hervor.

Tabelle 3.4.: Zoneneinteilung des Taktbandfilters

Zone Prozessschritt

Kuchenbildung
Kuchenbildung
Kuchenbildung/Vorentfeuchtung
Durchstromungswasche
Probenahme
Nachentfeuchtung
Nachentfeuchtung
Nachentfeuchtung
Nachentfeuchtung

0 Blind

= O 00 ~J O U = W N —
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3.3. Messmittel

Zur Massenbestimmung wird die Prazisionswaage (ME4002TE/00, Fa. Mettler-Toledo) genutzt.
Die Messung der elektrischen Leitfdhigkeit von Fliissigkeiten wird mit einem Konduktometer
(Conductometer 912, Fa. Metrohm) durchgefiihrt. Dabei stehen zwei verschiedene Messsonden
zur Verfligung, die genaue Messungen im Bereich von £ < 300 pS/cm (feine Sonde) und k£ = 300
nS/cm (grobe Sonde) ermdglichen.

Ab einer elektrischen Leitfahigkeit von £ < 600 nS/cm wird zur Auswertung von Waschver-
suchen zusédtzlich zur Leitfahigkeitsmessung eine ionenselektive Messung (Natriumionen, ISE-
Messung) durchgefithrt. Die ISE-Messung wird mit einem Gerat zur Messung der Redoxspan-
nung (HandyLab 100, Fa. SI Analytics) und einer ionenselektiven Sonde (NA61, Fa. Xylem)
durchgefiihrt. Fiir die Ermittlung der Filterkuchenhohe wird ein Tiefenmessschieber verwendet.
Fiir die Herstellung von Bauteilen wird ein SLA-3D-Drucker (Photon Mono X, Fa. Anycubic)
sowie ein FDM-3D-Drucker (Kobra Max, Fa. Anycubic) verwendet. Zur Probenpraparation
stehen ein Riffel- und ein Probenteiler sowie eine Zentrifuge (ROTOFIX 32 A, Fa. Hettich)
zur Verfiigung. Die Messung von Feststoffdichten erfolgt mit einem Gaspyknometer (AccuPyc
1330, Fa. Micromeritics).

Fir die Messung von Kuchentopographien in hoher Auflosung wird ein Messsystem zur Inline-
Hohenmessung per 2D-Laserlinientriangulation eingesetzt. Das verwendete Messsystem besteht
aus einem 2D-Laserlinienscanner (scanCONTROL 2510-100/BL, Fa. Micro-Epsilon GmbH),
der iiber die Kuchenoberflache bewegt wird und diese abtastet. Die Kuchentopographie wird in
zwei Dimensionen (linienférmig) durch den Sensor erfasst. Durch die Translation des Sensors
oder Filterkuchens wahrend der Messung kann dadurch eine 3D-Topographie erzeugt werden.
In der Vakuumnutsche erfolgt die Translationsbewegung iiber einen Servomotor (MX-28AR,
Fa. Dynamixel), an welchem der Sensor angebracht ist. Dieser wird wahrend der Messung um
360° auf der Kuchenoberfliche gedreht. Fiir Untersuchungen auf dem Taktbandfilter wird der
Filterkuchen durch die Bewegung des Filterbandes wahrend des Bandtransports unter dem
Sensor entlanggefiihrt.

Die Auswertung der Hohenmessung erfolgt mit LabVIEW, eine entsprechende DLL (LLT.dll)
zur Implementierung des Sensors wird vom Hersteller zur Verfiigung gestellt. Der verwendete

Versuchsaufbau ist in Abbildung 3.5 gezeigt.
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Abb. 3.5.: Versuchsaufbau zur Inline-Hohenmessung per 2D-Laserlinientriangulation auf der
Vakuumnutsche (links) und dem Taktbandfilter (rechts).

3.4. Versuchsprozedur

In den folgenden Abschnitten wird die Versuchsprozedur zur Durchfithrung von Filtrations- und
Waschversuchen auf Laborvakuumnutschen erldutert. Die beschriebene Prozedur beschreibt das
Versuchsvorgehen, welches nach aktuellem Kenntnisstand der Forschungsstelle zum bestmogli-
chen Waschergebnis im Labormafistab fithrt. Die resultierende Waschkurve der beschriebenen
Prozedur dient somit als Referenzkurve zur spateren Bewertung des Einflusses von Imperfek-
tionen. Abweichungen von diesem Versuchsvorgehen zur Untersuchung von Imperfektionen bei

der Durchstromungswasche werden im Ergebnisteil des Berichts erlautert.

3.4.1. Kuchenbildung

Zu Beginn eines Filtrations- und Waschversuchs wird eine Suspension aus dem Feststoff und
der Mutterlosung vorbereitet. Zur Vermeidung von Entmischungseffekten wird ein konstan-
ter Feststoffvolumenanteil ¢y = 0,33 angestrebt. Feststoff und Mutterlosung werden in einem
Schiittelbecher eingewogen. Die erforderliche Feststoffmasse orientiert sich an der angestrebten

Kuchenhéhe und kann fiir eine runde Nutschengeometrie mit Gl. 3.1 abgeschatzt werden.
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mszg-dz-hc'ps-(l—s) (3.1)
Die erforderliche Masse der Waschfliissigkeit hdangt vom angestrebten Waschverhéltnis ab und

kann mit Gl. 3.2 abgeschétzt werden. Die Waschfliissigkeit wird in einem Becherglas eingewogen.

il
4

Die Leerhohe der Nutsche wird mit einem Tiefenmessschieber an finf Punkten des Nutschenbo-

cd® he-pw W e (3.2)

mw ~

dens bis zur Nutschenoberkante ermittelt. AnschlieBend wird die Vakuumpumpe eingeschaltet
und eine Druckdifferenz Ap = 500 mbar erzeugt. Sobald eine konstante Druckdifferenz anliegt,
wird die Suspension durch kréftiges Schiitteln des Schiittelbechers homogenisiert und anschlie-
Bend schlagartig in die Nutsche eingefiillt.

Die Filtration wird durch Offnen des Ablaufhahns gestartet, sobald der Nutschenboden vollstén-
dig mit Suspension bedeckt ist. Optional wird zeitgleich die Messung der Kuchenbildungszeit
gestartet. Die Kuchenbildung ist abgeschlossen, sobald die Mutterlosung vollstandig in die Ku-
chenoberfliche eingedrungen ist und der Filterkuchen gerade noch geséttigt vorliegt (optische
Beurteilung der Kuchenoberfliache: halb matt/halb glanzend).

3.4.2. Durchstromungswasche

Die Durchstromungswésche beginnt nach Abschluss der Kuchenbildung und ggf. Reinigung
der Nutschenwand von Suspensionsriickstdnden. Die Waschfliissigkeit wird mit Hilfe des Auf-
gabestabs auf die Kuchenoberfliche aufgegeben. Zu diesem Zeitpunkt wird die Messung der
Waschzeit gestartet. Die Waschfliissigkeit wird auf die Prallplatte des Aufgabestabs aufzuge-
ben, um die kinetische Energie der Waschfliissigkeit vor dem Aufprall auf die Kuchenoberfléche
zu reduzieren.

Zu Beginn der Durchstromungswasche wird die Waschfliissigkeit zunachst ziigig aufgegeben,
damit sich ein Waschfliissigkeitsiiberstand auf dem Filterkuchen ausbildet. Dadurch wird eine
homogene Verteilung der Waschfliissigkeit auf der Kuchenoberfliche garantiert. Sobald sich ein
Uberstand auf der Kuchenoberfliche gebildet hat, wird die weitere Waschfliissigkeit sukzessive
in vielen kleinen Portionen aufgegeben (,schluckweise).

Die Durchstromungswasche ist beendet, sobald die Waschfliissigkeit vollstandig aufgegeben wur-
de und in den Filterkuchen eingedrungen ist. Sofern keine Nachentfeuchtung durchgefithrt wird,
wird die Druckdifferenz bei einer Sattigung von S = 1 durch Schlieflen des Ablaufhahns gebro-

chen.
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Nach der Wasche wird die Kuchenhéhe mit dem Tiefenmessschieber bis zur Nutschenoberkante
gemessen. Die Messung erfolgt an den gleichen Punkten wie die Leerh6henmessung. Die mitt-
lere Kuchenhohe h, wird durch die Differenz der Mittelwerte der Leerhchenmessung und der
Messung der Kuchenoberfliche ermittelt. Abbildung 3.6 zeigt die Anordnung der Messstellen

fiir die Hohenmessung.

Kuchenoberfliache

Messstellen fiir
Hoéhenmessung

Abb. 3.6.: Messstellen zur Hohenmessung mit dem Tiefenmessschieber

Im Anschluss an die Hohenmessung wird der Filterkuchen aus der Nutsche entnommen, indem
der Nutschenboden entfernt wird. Der Filterkuchen wird in einer Keramikschale aufgefangen.
Die Masse des feuchten Filterkuchens m feycnt Wird mit einer Waage ermittelt. Der Filterkuchen
wird vor der Auswertung des Waschversuchs fiir 10 Stunden in einem Trockenschrank bei einer

Temperatur ¢ = 105° C getrocknet.

3.4.3. Auswertung des Waschergebnisses

Zu Beginn der Auswertung wird die Trockemasse des Filterkuchens mc grocken bestimmt. Fiir die
Auswertung eines Waschversuchs wird der getrocknete Filterkuchen hinsichtlich der Stoffmen-
ge der verbleibenden Verunreinigungen nach der Durchstromungswasche analysiert. Zu diesem
Zweck wird der getrocknete Filterkuchen nach der Bestimmung der Trockenmasse mit einer
definierten Menge VE-Wasser angemaischt. Der Feststoff wird fiir mindestens 2 Minuten durch
Rithren mit dem VE-Wasser gemischt, um eine vollsténdige Losung der enthaltenen Restver-
unreinigung sicherzustellen. Anschliefend wird die Fliissigkeit des angemaischten Filterkuchens
nach einer kurzen Sedimentationszeit in ein Zentrifugenréhren zur Analyse tiberfiihrt. Nach

einer Zentrifugationszeit ¢ = 15 min (Drehzahl n = 4000 s~!) wird die Konzentration der
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angemaischten Fliissigkeit capmaiscn im klaren Uberstand durch eine Leitfahigkeitsmessung be-
stimmt.

Mit den ermittelten Daten konnen die wichtigsten Parameter des Waschversuchs berechnet
werden. Im Folgenden wird die Berechnung fiir die Kuchenporositat ¢, die Sattigung S, den

Restanteil X sowie das Waschverhéltnis W basierend auf Messdaten erlautert.

Porositat

Fiir die Porositat e gilt Gl. 3.3.

Vi
e=1-— v (3.3)
Zur Ermittlung des Feststoffvolumens Vi wird die konduktometrisch ermittelte Salzmasse von
der Masse des trockenen Filterkuchens abgezogen. Somit gilt Gl. 3.4 fiir das Feststoffvolumen:
V= Ms _ Metrocken — CAnmaisch - Vanmaisch © MNaci (3.4)
Ps Ps
Das Kuchenvolumen V. wird mit dem Nutschendurchmesser dyytsche und der mittleren Kuchen-

hohe he nach Gl. 3.5 berechnet:

7T —
‘/C = Z ’ dQNutsche ’ hC (35)

Sattigung

Die Séttigung des Filterkuchens wird nach Gl. 3.6 berechnet.

‘/1 M feucht — Me trocken
g _ M 7 3.6
Ve pr-Ve-e (3.6)

Restanteil

Der Restanteil X wird mit Gl. 3.7 bestimmt.

C
X == 3.7
- (3.7)

Die Porenkonzentration c. folgt aus der gemessenen Konzentration des angemaischten Filter-

kuchens und dem Volumenverhéltnis von Poren- und Flissigkeitsvolumen nach Gl. 3.8:

VAnmaisch
Ve

Ce = CAnmaisch *

(3.8)
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01TF21688N Kapitel 3. Materialien und Methoden

Waschverhiltnis

Fiir die Berechnung des Waschverhéltnisses W gilt Gl. 3.9.

W= X = (3.9)
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Forschungsergebnisse
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4. Systematisierung und vorbereitende

MaBnahmen

4.1. Auswahl des Stoffsystems

Vor der Untersuchung von Imperfektionen bei der Filterkuchenwésche wird zunéchst ein ge-
eignetes Stoffsystem ausgewahlt, mit welchem die Effekte sowohl im Labor- als auch im Pi-
lotmafistab reproduzierbar erzeugt werden kénnen. In Absprache mit dem projektbegleitenden
Ausschuss wurde vereinbart, die Untersuchungen zum verbesserten Erkenntnisgewinn auf ein
Stoffsystem zu begrenzen (Kombination aus Feststoff und Filtertuch). An den verwendeten

Feststoff werden folgende Anforderungen gestellt:

a) Ungiftiger Stoff, kein Gefahrgut

b) Inert, unloslich in Mutter- und Waschflussigkeit

c¢) Nicht quellfahig

d) Eignung fiir Farbversuche (moglichst guter Kontrast)

e) Gute Eignung zur Kuchenbildung und -wésche bei Kuchenhdhen < 10 mm (geeignete

Kuchenbildungs- und Waschzeiten, inkompressibler Kuchen)

f) Angemessener Preis

Die in Tabelle 3.1 aufgelisteten Feststoffe werden nach genannten Anforderungen geprift und
fir die Eignung zur Verwendung fiir experimentelle Untersuchungen beurteilt. Die folgende

Matrix in Tabelle 4.1 gibt einen Uberblick iiber die Eignung der jeweiligen Feststoffe.
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Tabelle 4.1.: Bewertung der untersuchten Feststoffe hinsichtlich der definierten Anforderungen.

Bezeichnung Material a) b) ¢) d) e) f)
Juraperle 130 Kalkstein + + + + +
Edelkorund F220  Korund + + + + + -
SiLiBeads 0-50 pm  Glaskugeln + - + 4+ - +
Quarzmehl M300  Quarzmehl - 4+ + 4+ - 4+
Quarzmehl M10 Quarzmehl - + + + - +
Quarzmehl M4 Quarzmehl - + + + - +
Millisil W3 Quarzmehl - + + + - +
Arbocel BWW 40  Cellulose + + - + + +

Aus der Bewertung der Feststoffe geht hervor, dass der Feststoff Juraperle 130 (gemahlener
Kalkstein, Fa. Omya AG) alle Anforderungskriterien erfiillt. Dieser Feststoff wird daher fir
experimentelle Untersuchungen ausgewéhlt. Die PartikelgroBenverteilung des Feststoffs ist in
Abbildung 4.1 dargestellt. Fiir Untersuchungen auf Vakuumnutschen wird eine Charge von 2021
verwendet, auf dem Taktbandfilter von 2022.

100% I T 1 o5
------- Juraperle 130 (Chg. 2021) ,’,-"
—=='Juraperle 130 (Chg. 2022) /e

o 80% 77
= 1
é 1.
s 60% i
g 5
g 3
=
ﬁ) F
g 40%
= /
g /
5} i
= ]

20% 7

R
&
4““}
0% ===
10° 10" 102 10°
Partikelgrofle Treret min. in pm

Abb. 4.1.: Summenverteilungen der verwendeten Feststoffchargen von Juraperle 130.

Die wichtigsten Kennzahlen der Summenverteilungen sind in Tabelle 4.2 aufgelistet.
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Tabelle 4.2.: Wichtigste Kennzahlen der Partikelgréensummenverteilungen von Juraperle 130.

Bezeichnung 16,3 50,3 34,3 T3sa

inpm inpm in pm  in pm

Juraperle 130 (Chg. 2021) 37,06 75,22 154,64 53
Juraperle 130 (Chg. 2022) 37,94 68,51 120,16 52

Passend zum Feststoff soll ein Filtermedium ausgewahlt werden. Fiir die Auswahl des Filter-

tuchs werden folgende Auswahlkriterien festgelegt:

a) Moglichst geringer Feststoffdurchschlag
b) Moglichst geringer Durchstréomungswiderstand

¢) Eignung fiir Vakuumnutschen und Taktbandfilter

Nach der Untersuchung der in Tabelle 3.2 aufgelisteten Filtermedien wurde das Filtertuch
PPD3127 (Fa. Markert) fur Filtrations- und Waschversuche ausgewéhlt. Der experimentell
festgestellte Feststoffdurchschlag bezogen auf die Masse des trockenen Filterkuchens betrigt
MDurchschlag/Me ~ 0,22 wt.-%. Der triibstobedingte Massenverlust des Feststoffs ist somit
vernachlassigbar. Die Durchstromungswiderstande fiir Filterkuchen und Filtermedium werden

im folgenden Abschnitt beschrieben.

4.2. Bestimmung der Durchstromungswiderstande

Die Durchstromungswidersténde des Filtermediums sowie der Filterkuchen werden durch die
t/h-Methode ermittelt [28]. Dazu werden Filterkuchen mit einer NaCl-Konzentration in der
Mutterlauge von 80 gL~ mit unterschiedlicher Kuchenhéhe gebildet. Durch die Messung der
Kuchenbildungszeit werden Wertepaare fiir (h.|t) bestimmt. Aus der Auftragung des Verhélt-
nisses zwischen Kuchenbildungszeit und Kuchenhéhe t/h. iiber der Kuchenhéhe A, folgt geméasf
GI. 2.5 eine Gerade, aus deren Steigung und Achsenabschnitt der spezifische Kuchenwiderstand
r. und der Filtermediumwiderstand R,, berechnet werden kénnen. Die Ergebnisse sind in Ta-
belle 4.3 dargestellt. Die Widerstéande von Juraperle 130 (Chg. 2022) sind um etwa einen Faktor
2 groBer als die von Juraperle 130 (Chg. 2021). Eine Erklarung ist die voneinander abweichende
PartikelgroBenverteilung beider Feststoffchargen (s. Abb. 4.1).
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Tabelle 4.3.: Durchstromungswidersténde des Feststoffs Juraperle 130 und Filtermediums
PPD3127.

Bezeichnung Te R,
m~2 m~?

Juraperle 130 (Chg. 2021) 6-102 2-10'°
Juraperle 130 (Chg. 2022) 2-10' 4.10'°

4.3. Bildung einer Referenzwaschkurve

Ziel des Forschungsprojekts ist die systematische Untersuchung und Bewertung des Einflus-
ses von Imperfektionen auf das Waschergebnis der Filterkuchenwésche. Die Bewertung dieses
Einflusses erfolgt durch den Vergleich mit experimentellen Waschkurven, die moglichst unbeein-
flusst von diesen Effekten sind und dadurch als Referenz zur Bewertung herangezogen werden
konnen.

Zur Erstellung von Referenzwaschkurven werden Waschversuche nach der in Abschnitt 3.4 be-
schriebenen Versuchsprozedur durchgefiihrt. Die resultierenden Waschkurven bilden also den
bestmoglichen Fall der (einstufigen) Kuchenwésche ab. Die Waschversuche werden fir Kuchen-
héhen h, ~ 15 mm und h. ~ 30 mm durchgefithrt, um einen Vergleich mit dem Einfluss aller
untersuchten Imperfektionen zu ermoglichen. Die ermittelten Referenzwaschkurven fiir unter-
schiedliche Kuchenhohen sind in Abbildung 4.2 dargestellt.

27



01IF21688N Kapitel 4. Systematisierung und vorbereitende Mafinahmen
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Abb. 4.2.: Referenzwaschkurven fiir unterschiedliche Kuchenhéhen zum spéteren Vergleich mit
von Imperfektionen beeinflussten Waschergebnissen (Juraperle 130, Ap = 500 mbar,
A. = 56,75 cm?, Aufgabestab).

Die Referenzwaschkurven zeigen einen fir die Durchstromungswésche typischen Verlauf (Vgl.

Abschnitt 2.2). Die Waschkurven 16sen sich bei einem Waschverhéltnis von ca. W =~ 0,8 von

der idealen Verdrangung ab. Dispersions- und Diffusionsbereich sind fiir beide untersuchten

Kuchenhéhen deutlich ausgepragt.

Durch kuchenhohenbedingte Unterschiede der Durchstromungsgeschwindigkeit zeigen die Wasch-
kurven leichte Abweichungen im Dispersions- und Diffusionsbereich. Um einen Einfluss dieser

Stofftransportmechanismen bei der Bewertung auszuschliefen, erfolgt der Vergleich stets fiir

vergleichbare Kuchenhohen.

Es wird weiterhin angenommen, dass der Verlauf der gezeigten Waschkurven tiberwiegend von

den in Abschnitt 2.2 genannten Stofftransportmechanismen dominiert wird und keine weiteren

Effekte auftreten, die das Waschergebnis zuséatzlich verschlechtern.
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4.4. Festlegung der zu untersuchenden Imperfektionen

Auf industriellen Apparaten treten Abweichungen von idealen Bedingungen (,,Imperfektionen*)
auf, die das Waschergebnis unvorhersehbar beeinflussen kénnen. Imperfektionen sind i.d. R.
schlecht zu reproduzieren und von statistischer Natur. Auf industriellen Apparaten treten Im-
perfektionen meist kombiniert auf, wodurch sich auch Wechselwirkungen ergeben kénnen. Um

jedoch die Auswirkungen untersuchen zu kénnen, ist es zundchst notwendig
1. diese Imperfektionen reproduzierbar und eindeutig beschreibbar zu erzeugen
2. verschiedene Imperfektionen zu separieren und

3. die Auswirkungen dieser Imperfektionen auf den Waschprozess experimentell und simu-

lativ zu untersuchen

Aufgrund der groflen Anzahl moglicher Imperfektionen, die wiahrend der Kuchenwésche im
industriellen Mafistab auftreten konnen, erfolgt die Untersuchung fiir exemplarische Félle. Zu
diesem Zweck wurde im Vorfeld durch eine Umfrage im projektbegleitenden Ausschuss ermittelt,
welche Typen von Imperfektionen im industriellen Maflstab besonders haufig bzw. schwerwie-
gend auftreten und somit bei der Untersuchung berticksichtigt werden sollen. Es gingen folgende

Imperfektionen zur Untersuchung hervor (s. Abb. 4.3):

1. Ungleichmiflige Kuchengeometrie: Wahrend der Kuchenbildung oder Kuchenwésche
konnen durch eine inhomogene Verteilung der Suspensions- oder Waschfliissigkeiten in-
homogene Kuchengeometrien entstehen (z. B. Krater oder Hiigel). Diese fithren zu einem
lokal unterschiedlichen Durchstromungswiderstand des Filterkuchens wahrend der Wa-

sche mit unbekannten Auswirkungen.

2. Partielle Resuspendierung: Wahrend der Waschfliissigkeitsaufgabe wird die Kucheno-
berflache teilweise aufgewirbelt, wodurch Verunreinigungen aus den Poren des Filterku-
chens in den Waschfliissigkeitsiiberstand gelangen. Das Waschergebnis wird durch die

Uberstandskontamination unvorhersehbar verschlechtert.

3. Inhomogene Kuchenstruktur: Durch Sedimentationseffekte wahrend der Kuchenbil-
dung ist es moglich, dass sich grobe und feine Partikel innerhalb der Suspension entmi-
schen. Dadurch wird eine Schicht von Partikeln geringeren Durchmessers (sog. ,Deck-
schicht®) auf der Kuchenoberfliche gebildet, die einen héheren Durchstromungswider-

stand besitzt als die unteren Schichten des Filterkuchens.
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4. Gehinderter Filtratblauf: Durch eine nicht ausreichende Reinigung des Filtertuchs
nach dem Kuchenabwurf oder durch Ablagerungen kénnen Verstopfungen des Filtertuchs
auftreten. Eine lokale Verstopfung des Filtertuchs kann zur inhomogenen Bildung oder

Durchstromung des Filterkuchens fiihren.

5. Inhomogene Waschfliissigkeitsverteilung: Durch eine inhomogene Verteilung der
Waschfliissigkeit auf der Kuchenoberfldche stehen lokal unterschiedliche Waschwasser-
mengen zur Wasche zur Verfiigung, wodurch das Waschergebnis in unbekannter Weise

beeinflusst werden kann.

Abb. 4.3.: Schematische Darstellung der untersuchten Imperfektionen.

Die genannten Imperfektionen werden in den folgenden Kapiteln systematisch untersucht. Da-
zu erfolgt jeweils eine Methodenentwicklung zur quantitativen Bewertung des Einflusses der

jeweiligen Imperfektion sowie die Ermittlung experimenteller Waschdaten.
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5. Kucheninhomogenitaten im

Labormaflistab

Im Folgenden wird zwischen einer inhomogenen Kuchengeometrie und inhomogenen Kuchen-
struktur unterschieden. Als Kuchengeometrie wird die Form des Filterkuchens auf Basis seiner
Hohenverteilung bzw. Topografie verstanden (h(z,y)). Die Kuchenstruktur wird durch die Ver-
teilung von Porositat und Partikelgroe definiert (e(z,y, 2), dp(z,y, 2)).

5.1. Geometrische Imperfektionen

In grofitechnischen Fest-Fliissig-Trennprozessen treten aus vielen unterschiedlichen Ursachen
hdufig inhomogene Kuchengeometrien auf. Zwei Beispiele fiir typische inhomogene Kuchengeo-
metrien auf einem Bandfilter sind in Abb. 5.1 abgebildet.

Abb. 5.1.: Beispiele fiir inhomogene Kuchengeometrien auf einem Taktbandfilter. a) Kraterbil-
dung durch Waschflussigkeitsaufgabe. b) UngleichméBige Kuchenhoéhen durch un-
gleichmaflige Verteilung der Suspension.

Wird die Waschfliissigkeit nicht sanft genug auf die Kuchenoberfliche dosiert, so kommt es
zu einer partiellen Resuspendierung, welche ggf. eine Verformung der Kuchenoberfliche verur-
sacht (s. Abschnitt 6.3). Die wohl haufigste Ursache inhomogener Kuchengeometrien ist eine
unzureichende Verteilung von Suspension auf der Filterfliche. Gerade bei schnell-filtrierenden
Feststoffprodukten hat die Suspension nicht genug Zeit, um sich auf der gesamten Filterfliche
auszubreiten, bevor der Feststoff anfiltriert wird. Auf Bandfiltern kann dies zu rippelartigen Ku-
chentopografien mit Vertiefungen in oder quer zur Bandvorschubrichtung fithren. Auf Trom-

melfiltern werden inhomogene Kuchengeometrien z. B. durch unterschiedliche Eintauchzeiten
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der vor- und riicklaufenden Kante einer Filterzelle im Suspensionstrog verursacht. In Scheiben-
filtern treten bei der Filtration durch die unterschiedlichen Eintauchtiefen im Suspensionstrog
innerhalb einer Zelle zuséatzlich Druckunterschiede auf, welche die Bildung einer inhomogenen

Kuchengeometrie weiter begiinstigen.

5.1.1. Methodenentwicklung zur Kuchenbildung

Um den Einfluss geometrischer Imperfektionen auf die Filterkuchenwésche systematisch un-
tersuchen zu konnen, bedarf es einer Methode zu deren reproduzierbaren Erzeugung. Dabei
sollen tiberlagerte Verdnderungen der Kuchenstruktur ete. fiir eine systematische Trennung der
Effekte vermieden werden. Eine Deformation oder ein Entfernen von Teilen des Filterkuchen
durch eine duflere mechanische Krafteinwirkung (,,Abkratzen“, ,Eindriicken“, o. &.), welche die
Kuchenstruktur verdndern konnte, wird aus diesem Grund ausgeschlossen.

Es werden zwei Methoden entwickelt, durch welche eine reproduzierbare Erzeugung definierter

Kuchengeometrien im Labormafstab moglich ist.

o Kuchenbildung um Formkorper
o Schrégstellung der Nutsche

Die Kuchengeometrien, welche durch diese Methoden erzeugt werden, sollen dabei nicht primar
den Anspruch erfiillen, reale Kuchengeometrien direkt zu représentieren. Stattdessen wird sich
ihrer fir einen grundsétzliche Erkenntnisgewinn zur Auswirkung geometrischer Imperfektionen
durch experimentelle Untersuchungen bedient.

Beide Methoden sind schematisch in den Abbn. 5.2 und 5.3 dargestellt. Thre in der Versuchs-

durchfithrung von Abschnitt 3.4 abweichenden Elemente werden im Folgenden beschrieben.

Schragstellung der Labornutsche

Vor Versuchsbeginn wird die Labornutsche um einen definierten Winkel o gegentiber der Ho-
rizontalen schriaggestellt. Die Labornutsche ist mit einer Gewindestange an einem Stativ ange-
bracht. Durch Bohrung zweier Langlocher im Stativ kann die Neigung der Gewindestange und
damit die der Nutsche eingestellt werden. Das Einfiillen der Suspension findet in die geneigte
Nutsche statt.

Wiéhrend des Kuchenbildungsprozesses in der geneigten Nutsche entsteht zundchst wie ge-
wohnt ein Filterkuchen mit rechteckigem Kuchenquerschnitt, da die treibende Druckdifferenz
senkrecht zum Filtertuch wirkt. Am Ende der Filtration ist nach und nach immer weniger der

Kuchenoberfliche mit Suspension bedeckt. Da nur noch in diesem Bereich eine Kuchenbildung
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a) b)
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Abb. 5.2.: Schematische Darstellung der Nutschenschragstellung zur reproduzierbaren Erzeu-
gung von geometrischen Kuchenimperfektionen im Labormafistab. a) Regulare Ku-
chenbildung, b) Kuchenbildung mit schréger Nutsche.

stattfindet, entsteht nach und nach ein keilférmiger Filterkuchen mit einer Oberflichenneigung
B. Aus der Feststoffvolumenbilanz folgt [23]:

cy tan o

a > [ > arctan (5.1)

Am Ende der Filtration wird die Druckdifferenz abgesteuert, um eine ungewollte Vorentfeuch-
tung zu vermeiden. Die Schragstellung der Nutsche wird nivelliert und dann die Waschfliissigkeit
dosiert.

Um eine ungewollte Ungleichverteilung der Waschfliissigkeit durch eine unvollstandige Bede-
ckung der Kuchenoberfliche o. 4. zu vermeiden, wird Waschfliissigkeit aufgegeben, bis der
gesamte Filterkuchen mit Flissigkeit bedeckt ist. Anschliefend wird die Druckdifferenz wie-
der angelegt und die Wésche beginnt. Wahrend der Waschfliissigkeitsiiberstand in den Kuchen
eindringt, wird die Waschfliissigkeit sukzessive in kleinen Portionen aufgegeben, um eine voll
geflutete Wasche zu gewéhrleisten. Nachdem die gesamte Waschfliissigkeit aufgegeben ist, wird
die Wésche mit einem kleinen Waschfliissigkeitsiiberstand beendet. Dadurch ist die Wasche zu
jederzeit geflutet und eine Ungleichverteilung der Waschfliissigkeit kann auch am Ende der Wi-
sche vermieden werden. Am Ende der Wésche wird der verbleibende Waschfliissigkeitstiberstand
mit einer Handabsaugpumpe abgesaugt und das Waschverhaltnis tiber eine Differenzwégung der

dosierten und abgesaugten Waschfliissigkeitsmasse korrigiert.

Kuchenbildung mit Formkorper

Vor Einfiillen der Suspension in die Labornutsche wird ein Formkérper in die Labornutsche

eingesetzt und fixiert. Anschliefend wird die Suspension aufgegeben. Wahrend der Filtration
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bildet sich der Filterkuchen um den Formkorper, wodurch die die Kuchengeometrie formgebend
beeinflusst werden kann. Am Ende der Filtration wird die Druckdifferenz abgesteuert und
der Formkorper wird vorsichtig aus der Nutsche entfernt. Die Waschung wird analog zu dem
Versuchsvorgehen mit Nutschenschragstellung durchgefiihrt, sodass der Filterkuchen zu jedem
Zeitpunkt geflutet vorliegt.

a)

f?’\'t

Abb. 5.3.: Schematische Darstellung der Verwendung von Formkérpern zur reproduzierbaren
Erzeugung von geometrischen Kuchenimperfektionen im Labormafistab. a) Regulére
Kuchenbildung, b) Kuchenbildung mit Formkorper.

Der Formkorper zur Bildung eines Filterkuchens mit Trapezvertiefung ist exemplarisch in Abb.
5.4 dargestellt. Die Mafle und die resultierenden Filterkuchen sind in Tablle 5.1 und Abb. 5.5

angegeben.

Abb. 5.4.: Formkorpern zur reproduzierbaren Erzeugung eines Filterkuchens mit Trapezvertie-
fung im Labormafstab. Mafistab: 20 - 20 mm?
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5.1.2. Charakterisierung der Kucheneigenschaften

Es werden flinf verschiedene Kuchengeometrien untersucht.
1. Ebener Filterkuchen (Referenz)
2. Filterkuchen in Keilform
3. Filterkuchen mit Trapezvertiefung
4. Filterkuchen mit Trapezerhebung
5. Filterkuchen mit Krater

Diese sind schematisch in Abb. 5.5 zusammen mit ihren charakteristischen Abmessungen darge-
stellt. Zur Darstellung der experimentellen Umsetzung sind zusatzlich die zugehorigen Kuchen-
querschnitte abgebildet. Die experimentellen Mittelwerte ihrer charakterischen Abmessungen
sind in Tabelle 5.1 aufgelistet.

Tabelle 5.1.: Charakterische Abmessungen der fiinf Filterkuchengeometrien.

he (cm)  Apgax (m) A (cm) by (cm) by (cm)

Eben 2,99 - - - -
Keil 3,06 4,35 1,95 - -
Trapezvertiefung 2,92 3,42 1,88 2,95 1,4
Trapezerhebung 3,02 3,64 2,62 3,4 2,05
Krater 2,96 3,56 2,04 5,98 3,0

Um eine systematische Untersuchung des Einflusses der Kuchengeometrie auf die Waschung zu
ermoglichen, muss eine Trennung der Effekte sichergestellt werden (Anderung der Kuchengeo-
metrie ohne Anderung der Kuchenstruktur). Deshalb werden die Mittelwerte von Porositit, die
mittlere Durchstromungsgeschwindigkeit und der kapillare Eintrittsdruck fiir die unterschiedli-
chen Kuchengeometrien bestimmt, um diese hinsichtlich einer Veranderung der Kuchenstruktur
zu tUberpriifen und mit dem Referenzzustand eines ebenen Filterkuchens zu vergleichen (Tab.
5.2).

« Die mittlere Porositdt stimmt im Rahmen der Messgenauigkeit (s. Tab. A.1) fiir alle
Kuchengeometrien tiberein. Das bedeutet, dass die mittlere Packungsdichte des Filterku-
chens und damit die Kuchenbildung nicht durch die wahrend der Filtration verwendeten

Methoden zur Kuchenbildung beeinflusst wird.

35



01IF21688N Kapitel 5. Kucheninhomogenititen im Labormafstab

hrnin

d
bZ
'Y N _‘_______,.-\ 3
% « b > 3 u
< ! £ |
r
v
e
by
LA
e =2 P
E I et il T 3
-: b2 E e
E |l
=

Abb. 5.5.: Schematische Darstellung der Filterkuchengeometrien und charakteristische Abmes-
sungen sowie Kuchenquerschnitte.
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e Der kapillare Eintrittsdruck ist im Rahmen der experimentellen Wiederholgenauigkeit
ebenfalls fiir alle Félle identisch. Dies ist ein Hinweis darauf, dass keine Verdnderungen
der Kuchenstruktur an der Kuchenoberseite auftreten, da der kapillare Eintrittsdruck

sehr empfindlich auf diese reagiert.

e Die mittlere Durchstromungsgeschwindigkeit wird durch Durchstromungsversuche ermit-
telt. Sie ist — wie zu erwarten — in allen Fallen der Filterkuchen mit geometrischer Im-
perfektion grofler als die Durchstromungsgeschwindigkeit des ebenen Filterkuchens. Die
Ursache ist die ndherungsweise reziproke Abhéngigkeit der lokalen Durchstromungsge-
schwindigkeit von der lokalen Kuchenhéhe (da v o< 1/h). Je geringer die minimale Ku-
chenhohe bei konstanter mittlerer Hohe, desto hoher ist der mittlere Filtratvolumenstrom.
Eine Abnahme der Durchstréomungsgeschwindigkeit wére ein weiterer Hinweis auf eine

Verdnderung der Kuchenstruktur.

o Durch eine schichtweise Analyse (,layer analysis“, LA) der Kuchenstruktur wird zusétz-
lich der Verlauf der lokalen Porositat ¢ und Partikelgrofenverteilung als Funktion der
normierten Kuchenhéhe z/hy,., ausgewertet (Abb. 5.6). Dazu wird der Filterkuchen mit-
hilfe einer Laborhebebiithne und einem Schrittmotor aus der Nutsche gedriickt, Schicht
fiir Schicht abgetragen und analysiert. Stellvertretend fiir die PGV wird der Sauterdurch-
messer x12 betrachtet. Es werden keine Unterschiede zwischen den einzelnen Kuchengeo-
metrien festgestellt. Gegeniiber dem restlichen Filterkuchen wird eine leichte Abnahme
des Sauterdurchmesser an der Kuchenoberseite (2/hmax — 1) beobachtet, welche auf eine
leichte Deckschichtbildung hinweist. Die Kuchenporositiat schwankt aufgrund der Mess-

methode stark, ist im Rahmen der Messgenauigkeit jedoch fiir alle Félle identisch.

Tabelle 5.2.: Mittlere Porositéat, mittlere Durchstromungsgeschwindigkeit und kapillarer Ein-
trittsdruck der unterschiedlichen Kuchengeometrien (Ap = 500 mbar, cy = 33 %,

he = 3cm).
(%) v (mms™') p.o (kPa)
Eben 46,5 0,22 6,1
Keil 474 0,23 6,1
Trapezvertiefung 46,1 0,24 6,3
Trapezerhebung 46,1 0,26 6,4
Krater 46,3 0,28 6,1

Die Auswertung der globalen (£, v, p..) und lokalen (x15(z), €(2)) Strukturparameter weist

nicht auf eine unterschiedliche Kuchenstruktur zwischen ebenem Referenzfilterkuchen und den
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Abb. 5.6.: Verlauf von Porositit und §auterdurchmesser uber der normierten Kuchenhohe
(Ap = 500 mbar, ¢y = 33 %, h. = 3cm).

geometrieinhomogenen Filterkuchen hin. Das bedeutet, dass die vorgestellten Methoden zur
Bildung von Filterkuchen mit geometrischen Imperfektionen — wenn iiberhaupt — lediglich zu
unsystematischen Verdnderung der Kuchenstruktur fithren, welche mit der vorliegenden Mess-
genauigkeit nicht auflosbar sind. Damit kann der Einfluss der Kuchengeometrie auf die Filter-

kuchenwésche im Folgenden selektiv untersucht werden.

5.1.3. Farbversuche

Um den Einfluss einer inhomogenen Filterkuchengeometrie qualitativ zu veranschaulichen, wer-
den zunéchst Farbversuche durchgefiithrt (Abb. 5.7). Dazu wird die Suspensionsfliissigkeit mit
roter und die Waschfliissigkeit mit blauer Lebensmittelfarbe (Farbstoffkonzentration 3,5g L™,
Wilton Brands LLC) eingefarbt. Die Filterkuchen werden mit einem Waschverhéltnis von etwa
W = 0,33 und W = 0,67 gewaschen. Nach der Filterkuchenwéasche werden die Filterkuchen auf
eine Sattigung von etwa 80 % nachentfeuchtet, um eine formstabile Entnahme aus der Nutsche
zu ermoglichen. Die Kuchen werden anschliefend vertikal in zwei Hélften geschnitten, um den
Querschnitt des Farbprofils im Inneren freizulegen. Die nicht gewaschenen Bereiche des Filterku-
chens sind ockerfarben, die gewaschenen Bereiche sind tiirkisfarben. Durch die unterschiedliche
Farbe von Mutter- und Waschfliissigkeit ist die Waschfliissigkeitsfront klar erkennbar.

Innerhalb des Verdringungs- und Dispersionsbereichs visualisiert das Farbprofil das Stromungs-
feld im Filterkuchen. Das Farbprofil entspricht dartiber hinaus nadherungsweise dem Konzen-

trationsprofil.
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Abb. 5.7.: Farbversuche mit a) ebenem Referenzfilterkuchen und b) Trapezvertiefung fir

Waschverhéltnisse von W = 0,33 und W = 0,67 (cy = 33%, Ap = 500mbar,
he = 3cm, S = 80 %). MaBstab: 20 mm x 20 mm.

Die Farbversuche ebener Filterkuchen werden als visuelle Referenz verwendet (Abb. 5.7a). Die
Waschfliissigkeitsfront verlauft ndherungsweise horizontal. Sie weist kleine Instabiltidten auf,
deren morphologische Erscheinung durch Viskositats- und Dichteunterschiede zwischen ein-
dringender Luft und Porenfliissigkeit wahrend der Nachentfeuchtung erklart werden kénnen.
Der tiirkisfarbene Flédchenanteil des Filterkuchenquerschnitts stimmt nicht mit den verwende-
ten Waschverhéltnissen von W = 0,33 und W = 0,67 tuberein. Es sind etwa 50 % bzw. 90 %
anstelle von 33 % bzw. 66 % des Kuchenquerschnitts tiirkis gefarbt. Dies ist ebenfalls durch die
Nachentfeuchtung des Filterkuchens bedingt. Wahrend der Nachentfeuchtung dringt Luft in den
Filterkuchen ein und die gefarbten Fliissigkeiten werden Richtung Kuchenboden gedriickt. Die
Flachenzunahme der tiirkisefarbenen Querschnittsfliche entspricht in etwa der Sattigungsab-
nahme (AS = 20 %). Die Farbversuche kénnen aufgrund der deutlichen Unterschiede zwischen
den verschiedenen Kuchengeometrien dennoch zumindest als halb-qualitativer Indikator fiir den
Einfluss auf das Waschergebnis verwendet werden.

Das Farbprofil des Filterkuchens mit Trapezvertiefung zeigt eine Waschfliissigkeitsfront, welche
nicht horizontal verlauft (Abb. 5.7b). Wéahrend die Bereiche der maximalen Filterkuchenhéhe
nicht mit Waschfliissigkeit in Kontakt gekommen sind, ist diese im Bereich der minimalen Ku-
chenhéhe bereits an der Filterkuchenunterseite durchgebrochen. Im Bereich des Ubergangs von

maximaler zu abnehmender Kuchenhohe tritt aufgrund der gekriimmten Stromlinien innerhalb
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des Filterkuchens der geringste Druckgradient und die geringste Stromungsgeschwindigkeit auf.
Dies resultiert in erkennbaren Einschnitten innerhalb des Konzentrationsprofils.

Farbprofile mit den anderen Filterkuchengeometrien zeigen ahnliche Ergebnisse. Es ist zu er-
warten, dass inhomogene Filterkuchen das Waschergebnis stark beeintrachtigen, da ein Grofiteil
der Waschfliissigkeit nahezu ungenutzt durch das Porenvolumen im Bereich der minimalen Ku-

chenhohe stromst.

5.1.4. Waschergebnisse

Im Folgenden wird die Waschung von Filterkuchen mit geometrischen Imperfektionen auch
quantitativ untersucht. Dazu werden Waschergebnisse von ebenen Filterkuchen ohne Geome-
trieimperfektion als Referenz verwendet und den Waschergebnissen der Filterkuchen mit geo-
metrischen Imperfektionen gegeniibergestellt.

Die Waschergebnisse sind in Abb. 5.8 abgebildet. Jeder Messpunkt resultiert aus einem se-
paraten Experiment und Filterkuchen (Kuchenanalytik). Die Fehlerbalken resultieren aus der
Fehlerfortpflanzung der wichtigsten Messgroien, wie in Anhang A.2 dargestellt. Die Schwan-
kungen der einzelnen Messpunkte zeigen eine gute Wiederholgenauigkeit. Alle Waschkurven
folgen dem grundsétzlich bekannten Waschverlauf mit Verdrangungs-, Dispersions- und Diffu-

sionsbereich.
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Abb. 5.8.: Waschdiagramm mit Waschkurve eines ebenen Filterkuchens und Waschkurve eines
Filterkuchens mit a) Trapezvertiefung, b) Trapezerhebung, c¢) Krater und d) Keil
(cv = 33%, Ap = 500 mbar, h. = 3cm).

Die Waschkurve des ebenen Filterkuchens wird als Vergleichsexperiment verwendet. Eine imper-
fekte Kuchengeometrie fithrt zu einem verfrithten Durchbruch der Waschfliissigkeit am Boden
des Filterkuchens, was sich in einem verfrithten Ablésen der Waschkurve von der Kurve der
idealen Verdrangung duflert. Wahrend sich die Referenzwaschkurve bei einem Waschverhélt-
nis von etwa W = 0,9 von der idealen Verdringung ablost, losen sich die Waschkurven der
inhomogenen Kuchengeometrien bereits bei Waschverhéltnissen von W = 0,6 — 0,8 ab.

Der Dispersionsbereich ist im Fall aller Filterkuchen mit geometrischen Imperfektionen deut-

lich ausgeprégter und breiter. Lokal unterschiedliche Kuchenhoéhe und die dadurch auftretenden
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lokalen Unterschiede der Stromungsgeschwindigkeit fithren zu einer Verbreiterung der Verweil-
zeitverteilung des Filterkuchens, welche wiederum die Verbreiterung des Dispersionsbereichs
erklart.

Ein Ubergang in den Diffusionsbereich wird verglichen mit dem ebenen Filterkuchen in allen
Fallen erst bei deutlich héheren Waschverhéltnissen festgestellt. Die Kuchenreinheit, welche im
Diffusionsbereich erreicht wird, ist jedoch von der Kuchengeometrie unabhéngig. Dies ist ein
weiterer Hinweis darauf, dass die Veranderung der Kuchengeometrie keinen Einfluss auf die
Kuchenstruktur bzw. die im Filterkuchen stagnierenden Porenbereiche hat, welche im Diffusi-
onsbereich aufgereinigt werden.

Grundséatzlich fithrt eine inhomogene Kuchengeometrie zu einer deutlichen Verschlechterung
des Waschergebnisses. Im Fall der untersuchten Kuchengeometrien ist das Waschverhéaltnis,
welches zum Erreichen eines Restanteils von X = 5 - 1072 notwendig ist, um 46-115 % erhoht
(s. Tabelle 5.3). Eine Erhohung des Waschverhéltnisses fiihrt u. a. zu einem erhohten Filtratan-
fall, einer zusétzlichen Filtratverdiinnung und damit einer Erhohung der Aufbereitungskosten

des Filtrats sowie mehr benotigter Filterfliche.

Tabelle 5.3.: Notwendiges Waschverhéltnis, um einen Restanteil von X =5 - 1073 zu erreichen
(Ap = 500 mbar, ¢y = 33 %, h. = 3cm).

W AW/W

Referenz 1,3 -
Trapezvertiefung 2,3 +77 %
Trapezerhebung 2.8 +115 %
Krater 25 492 %
Keil 1,9 +46 %

Zusatzlich zu den Waschergebnissen werden im Folgenden auch die mittleren Verweilzeiten der

Durchstromungswaschung verglichen (Tab. 5.4). Die Definition der mittleren Verweilzeit lautet:

_ EBC tW
w = = — 5.2
T =W (5.2)

Wie im vorherigen Abschnitt dargestellt, ist die mittlere Durchstromungsgeschnwindgkeit der
geometrieinhomogenen Filterkuchen grofer als die Durchstromungsgeschwindigkeit des ebenen
Filterkuchens. Da die mittlere Kuchenhéhe und Porositét in allen Fallen konstant sind (s.
Tab. 5.2), ist die Abnahme der mittleren Verweilzeit zu erwarten. Die mittleren Verweilzeiten

der Filterkuchen mit inhomogener Kuchengeometrie sind um 13-43 % geringer als die mittlere
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Verweilzeit des ebenen Filterkuchens (s. Tab. 5.4).

Durch eine gezielte Veranderung der Kuchengeometrie ist damit eine Reduzierung der Wasch-
zeit — und damit der Prozesszeit — unter Hinnahme einer Verschlechterung des Waschergebnisses
bzw. Waschverlaufs denkbar. Dies kann insbesondere im Fall von sehr niedrigen Waschverhalt-

nissen (W < 1) von wirtschaftlichem Interesse sein.

Tabelle 5.4.: Mittlere Verweilzeit wihrend der Durchstromungswésche der unterschiedlichen
Kuchengeometrien (Ap = 500 mbar, ¢y = 33% h, = 3cm).

Tw (8) ATy/Tw

Eben 57 -
Trapezvertiefung 45 21 %
Trapezerhebung 57 0%
Krater 44 -23 %
Keil 57 0%

5.2. Strukturelle Imperfektionen

Imperfektionen beziiglich der Kuchenstruktur sind sehr vielfaltig und werden u.a. durch Ent-
mischung, Schrumpfung oder Kompressibiltéit des Filterkuchens verursacht. Kompressible Fil-
terkuchen weisen einen Porositéitsgradienten entlang der Kuchenhohe auf, welcher durch den
zu Beginn der Filtration hoheren Druckgradient in der Filterkuchen-Grundschicht verursacht
wird. Filterkuchen, welche zu Schrumpfung neigen, bilden bei Uberschreitung der inneren Zug-
festigkeit durch Kapillarkrafte haufig Risse. Entmischungseffekte treten in Rohrleitungen bei
der Suspensionsforderung bzw. -verteilung oder innerhalb des Suspensionsiiberstands wahrend
der Kuchenbildung in dem Filterapparat auf. Dabei kommt es zur Klassierung von feinen, lang-
sam sedimentierenden und groben, schnell sedimentierenden Feststoffpartikeln. Die Folge ist
die Bildung einer diinnen Schmierschicht aus feinen Partikeln an der Oberseite des Filterku-
chens (,Deckschicht*) [19]. Der Fokus der nachfolgenden Untersuchungen ist der Einfluss einer

Deckschicht aus feinen Partikeln auf die Durchstromungswasche.

5.2.1. Methodenentwicklung zur Kuchenbildung

Um den Einfluss struktureller Impferfektionen auf die Filterkuchenwasche systematisch un-

tersuchen zu kénnen, bedarf es einer Methode fiir deren reproduzierbare Erzeugung. Aus den
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physikalischen Grundlagen zur Sedimentation ist bekannt, dass die Ausprigung von Partikel-
Partikel-Welchselwirkungen innerhalb on Suspensionen stark von deren Feststoffvolumenanteil
abhangt. Experimentelle Untersuchungen von Pham [21] zeigen, dass Entmischungseffekte wéh-
rend der Filtration in einer Deckschicht aus feinen Partikeln an der Filterkuchenoberseite resul-
tieren. Lower et al. [19] zeigen fiir ihr Partikelsystem, dass dies durch einen Feststoffvolumen-
anteil cy > 35 % vermieden werden kann. Durch gezielte Senkung des Feststoffvolumenanteils
kann eine Entmischung und damit eine Deckschicht provoziert werden. Dies ist schematisch in
Abb. 5.9 dargestellt.

a) b)

,ax{“
!?!\'!

Abb. 5.9.: Schematische Darstellung der Senkung des Feststoffvolumenanteils zur reproduzier-
baren Erzeugung von strukturellen Kuchenimperfektionen im Labormafstab. a) Re-
gulidre Kuchenbildung, b) Kuchenbildung mit gesenktem Feststoffvolumenanteil.

5.2.2. Charakterisierung der Kucheneigenschaften

Im Folgenden werden charakteristische Kucheneigenschaften fiir Filterkuchen untersucht, wel-
che mit drei verschiedenen Feststoffvolumenanteilen von ¢y = 33 % (Referenz) sowie ¢y = 20 %
und cy = 15 % gebildet werden. Die Senkung des Feststoffvolumenanteils fithrt zur Bildung von
Filterkuchen mit visuell erkennbarer Deckschicht an der Kuchenoberseite. Bei der Bildung und
Waschung der Filterkuchen wird keine Rissbildung, Randablosung oder &hnliches beobachtet.
Durch die Reduzierung des Feststoffvolumenanteils der Suspension tritt eine Verdnderung der
Kuchenstruktur auf, welche im Folgenden quantifiziert werden soll. Dazu werden mittlere Poro-
sitdt, mittlere Durchstromungsgeschwindigkeit als Maf fiir den Gesamtwiderstand der Durch-
stromung und der kapillare Eintrittsdruck als Mafl fiir die Oberflaichenstruktur des Filterku-
chens betrachtet (Tab. 5.5). Zusétzlich werden durch eine Schichtanalyse (LA) analog zu Ab-
schnitt 5.1.2 auch der Verlauf von Sauterdurchmesser und Porositat iiber der Kuchenhohe

gemessen. Die Ergebnisse sind in Abb. 5.10 dargestellt. Da fiir die Schichtanalyse eine Min-
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destdicke von etwa 5 mm bendétigt wird, um reproduzierbare Ergebnisse sicherzustellen, kann
die Kuchenstruktur an der Kuchenoberseite nicht vollstandig aufgelost werden. Gleichzeitig ist
die grofite Strukturdnderung innerhalb der Deckschicht zu erwarten. Deshalb wird an der Ku-

chenoberseite zuséatzlich eine Messung der Kuchenstruktur mittels Mikro-Computertomografie

(uCT) durchgefithrt [19].

Tabelle 5.5.: Mittlere Porositéit, mittlere Durchstromungsgeschwindigkeit und kapillarer Ein-
trittsdruck fir mit unterschiedlichen Feststoffvolumenanteilen gebildete Filterku-
chen (Ap = 500 mbar, h. = 3cm).

ev (%) € (%) v (mms™') pee (kPa)

33 46,5 0,22 6,1
20 49,4 0,088 29,0
15 50,1 0,078 26,8

o Es wird eine systematische Zunahme der mittleren Porositdt mit sinkendem Feststoffvo-
lumenanteil festgestellt (Tab. 5.5). Da es bei geringen ¢y im Suspensionsiiberstand zur
Entmischung von feinen und groben Partikel kommt, kénnen sich die feinen Partikel wah-
rend der Kuchenbildung nicht zwischen den groben Partikel absetzen. Dadurch nimmt

das Porenvolumen und damit die Porositat zu.

e Die mittlere Durchstromungsgeschwindigkeit nimmt mit sinkendem Feststoffvolumenan-
teil stark ab. Eine Deckschicht aus feinen Partikeln an der Kuchenoberseite fiihrt zu einer
Abnahme der Kuchenpermeabilitat bzw. zur Erhéhung ihres Kehrwerts, dem mittleren

spezifischen Kuchenwiderstand.

o Der kapillar Eintrittsdruck steigt mit sinkendem Feststoffvolumenanteil ebenfalls stark an,
da der Porendurchmesser innerhalb der Deckschicht stark abnimmt und die Kapillarkrafte

zunehmen.

« Wie in Abb. 5.10 zu erkennen ist, treten an der Kuchenunterseite (z/hmax = 0) etwas
geringere Porosititen auf, als an der Kuchenoberseite (z/hpax = 1). Im Rahmen der Mess-
und Wiederholgenauigkeit der schichtweisen Kuchenanalyse kann die Porositét jedoch als
naherungsweise konstant betrachtet werden. Der Sauterdurchmesser nimmt verglichen mit
dem Referenzfilterkuchen (¢y = 33 %) hingegen wie erwartet aufgrund der Deckschicht fiir
cv = 15% und 20 % an der Kuchenoberseite deutlich geringere Werte an. Auf Basis der
uCT-Messung betragt der Sauterdurchmesser fiir ¢y = 15 % lediglich etwa 8 pm an der
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Kuchenoberseite. An der Kuchenunterseite nimmt der Sauterdurchmesser bis auf knapp

69 pm zu.
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Abb. 5.10.: Verlauf von Porositat und Sauterdurchmesser tber der normierten Kuchenhohe

(Ap = 500 mbar, h. = 3cm).

Der experimentelle Verlauf z15(2) fiir ey = 15% in Abb. 5.10 kann durch eine empirische
Gleichung angendhert werden.

Tig = Tigg — Axpp®/mex (5.3)

T12,0 und Axy beschreiben den Sauterdurchmesser an der Kuchenunterseite sowie den Betrag
der Abnahme des Sauterdurchmessers entlang der Kuchenhohe geméafl eines Potenzgesetzes.
Die Werte fiir 12 und Az werden im Folgenden auf Basis des kapillaren Eintrittsdrucks und
der Durchstromungsgeschwindigkeit aus Tab. 5.5 abgeschatzt.

Fiir die Partikelgrofle an der Kuchenoberseite folgt basierend auf dem reziproken Zusam-
menhang zwischen Eintrittskapillardruck und Sauterdurchmesser geméfl des Newitt-Kozeny-
Ansatzes [24]:

Peelcy = 15%)
hmax = 17 =15 =—
x12(z/ cy %) Pecloy = 33%)

~ 121m

212(2/hyax = 1, ey = 33%)

Die Vorhersage von 12 pm fiir den Sauterdurchmesser an der Kuchenoberseite auf Basis des
kapillaren Eintrittsdrucks ist mit relativ groflen Unsicherheiten behaftet. Der Vergleich mit
dem experimentellen Wert von 8 pm zeigt jedoch, dass er einen guten Orientierungswert bzgl.

der GroBenordnung des Sauterdurchmessers liefert.
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Zusatzlich wird eine Parameterbestimmung auf Basis der Durchstromungsgeschwindigkeit her-

angezogen. Der integrale Kuchenwiderstand eines Filterkuchens ist definiert als:

he
Re=7ohe = / ro(z) dz (5.4)

Da der Kuchenwiderstand des Referenzfilterkuchens fir ¢y = 33 % bekannt ist (s. Abschnitt
4.2) folgt mit v < 1/(R. + Ry,) unter Einsetzen der Carman-Kozeny-Gleichung [16] und 5.3:

v(ey = 33%
RC(CV =15 %) = M (RC(CV =33 %) + Rm) - Rm
Reley = 33%) 22, 33(7)/'“ ! dz/h
= cl\Cy = €T Cy = ¥ max
vV 0 12\V 0 . (1‘1270 o Awlzz/hmax)2

Durch numerische Losung des Integrals unter Einhaltung der Randbedingung x5 ~ 53 pm fiir
den Mittelwert des Sauterdurchmessers konnen die Parameter z12 9 = 68 pm und Az, = 60 pm
berechnet werden. Damit ergibt sich ein Sauterdurchmesser von 8 ym an der Kuchenoberseite
und 67 pm an der Kuchenunterseite, welche gut mit den experimentellen Ergebnissen iiber-
einstimmen. Die daraus resultierende Vorhersage fiir den Verlauf des Sauterdurchmessers als
Funktion der normierten Kuchenhéhe durch Gl. 5.3 ist ebenfalls in Abb. 5.10 eingezeichnet.
Sie liegt zwischen den Ergebnissen der Schichtanalyse sowie pCT-Messung und zeigt eine gute

Ubereinstimmung mit den experimentellen Daten.

5.2.3. Waschergebnisse

Nachfolgend werden die Waschergebnisse der Filterkuchen mit Deckschicht durch Senkung des
Feststoffvolumenanteils innerhalb der Suspension auf ¢y = 20 % und 15 % den Waschergebnis-
sen des Referenzfilterkuchens ohne Deckschicht mit ¢y = 33 % gegeniibergestellt (Abb. 5.11).
Jeder Messpunkt resultiert aus einem separaten Experiment mit individuellen Filterkuchen und
einer Kuchenanalytik. Die Fehlerbalken resultieren aus den Fehlerannahmen in Anhang A.2. Es
wird eine gute Wiederholgenauigkeit mit nur geringfiigigen Abweichungen zwischen den einzel-
nen Messpunkten erreicht. Die Waschergebnisse sind reproduzierbar und lassen sich in in den
bekannten Verlauf mit Verdrédngungs-, Dispersions- und Diffusionsbereich einteilen.

Zwischen den Waschergebnissen mit und ohne Deckschicht in Abb. 5.11 sind keine Unterschiede
erkennbar. Eine Deckschicht fithrt im Fall des verwendeten Stoffsystems weder zu einer Ver-
schlechterung noch zu einer Besserstellung der Waschergebnisse beziiglich des erforderlichen
Waschfliissigkeitsbedarfs zum Erreichen einer spezifizierten Kuchenreinheit.

Die mittlere Verweilzeit und damit die Waschzeit nimmt aufgrund der Deckschicht jedoch deut-
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Abb. 5.11.: Waschdiagramm mit Waschkurve eines ebenen Filterkuchens ohne (¢y = 33 %)
und mit Deckschicht (cy = 20%, cy = 15%). Druckdifferenz: Ap = 500 mbar,
Kuchenhohe: h, = 3 cm.

lich zu, wie in Tabelle 5.6 dargestellt. Die Waschzeiten erhéhen sich aufgrund der Bildung einer
Deckschicht feiner Partikel an der Kuchenoberseite um etwa 200 %. Dies fiithrt zu einer Erho-
hung der Prozesszeit bzw. Apparategrofie, wodurch die Investitions- und Betriebskosten eines

Filters steigen bzw. der mogliche Durchsatz sinkt.

Tabelle 5.6.: Mittlere Verweilzeit wahrend der Durchstromungswésche der Filterkuchen ohne
(cv = 33%) und mit (cy = 20% und ¢y = 15%) Deckschicht (Ap = 500 mbar,

he = 3cm).

Tw (8)  ATy/Tw

cy =33% 57 -
cy =20% 167 +193 %
cy=15% 193 +239 %

Die in der Literatur vorherrschende Lehrmeinung vertritt die Auffassung, dass das Wascher-
gebnis innerhalb des Diffusionsbereichs kinetiklimitiert ist und deshalb lediglich von der zur
Verfiigung stehenden Waschzeit — nicht der Waschfliissigkeitsmenge — abhangt [1, 2, 26, 31].
Die dargestellten Ergebnisse in Abb. 5.11 stehen im Gegensatz zu dieser Lehrmeinung. Eine
Erhohung der Waschzeit im Diffusionsbereich fithrt im untersuchten Fall nicht zu einer Zunah-
me der Steigung von X (W). Der diffusive Stofftransport aus nicht-durchstromten Bereichen in
durchstromte Bereiche des Filterkuchens ist damit nicht allein abhangig von der zur Verfiigung

stehenden Waschzeit, sondern wird bspw. auch durch den Betrag der Durchstromungsgeschwin-
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digkeit beeinflusst (s. Abschnitt 5.3.3).

5.3. Modellierung

5.3.1. Modellentwicklung

Um den Einfluss von inhomogener Filterkuchengeometrie und -struktur auf die Durchstro-
mungswasche vorherzusagen, ist eine mehrdimensionale Losung der zugrundeliegenden Diffe-
renzialgleichungen fiir Stromungsmechanik und Stofftransport notwendig [22]. Um das verzerrte
Stromungsfeld im Inneren eines Filterkuchen aufgrund verschiedener Durchstromungswider-
stande durch strukturelle und geometrische Inhomogenitaten zu beriicksichtigen, muss dieses
zunédchst durch eine Stréomungssimulation berechnet und anschlieSend auf mithilfe des Disper-
sionsmodells auf den Stofftransport angewendet werden.

Die Massenerhaltung (Kontinuitédtsgleichung) stationarer, inkompressibler Fluidstromungen in-
nerhalb eines porosen Systems besagt, dass die Divergenz des Vektors der Stromungsgeschwin-
digkeit null ergibt [22].

Vi=0 (5.5)
Die differentielle Form der Darcy-Gleichung liefert die Basis fiir den Impulserhaltungssatz der
Fluidstréomung;:
1
U= Vp (5.6)
e

Durch Kombination beider Gleichungen 5.5 und 5.6 ergibt sich eine einzige Gleichung zur
Beschreibung der Fluiddynamik. Aus deren Losung folgt das Druckfeld p(z,y,z) innerhalb

eines Filterkuchens und damit das Stromungsfeld.
V(1/r.Vp) =0 (5.7)

Die Massenerhaltung des gelosten Stoffes, welcher wiahrend der Waschung aus dem Filterkuchen

entfernt wird, basiert auf der Dispersionsgleichung in ihrer allgemeinen dreidimensionalen Form

22].
Oc .
5a:V(5DV0)—V(Uc)—|—5T (5.8)
Sie beschreibt die zeitliche Stoffmengenénderung einer gelésten Substanz (On/0t) innerhalb
eines diskreten Volumenelements und beinhaltet Terme des konvektiven (V(¢'¢)) und dispersi-
ven (V(e D Ve)) Stofftransports. Der Dispersionstensor D ist ein symmetrischer Tensor zweiter

Stufe, dessen Komponenten von dem Betrag und der Richtung der Stromungsgeschwindigkeit
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sowie der mikroskopischen Porenstruktur des Filterkuchens abhangen.

Da::v Da:y sz DT 0 0
D=|D, D, D,.|=R| 0 Dr 0 |R" (5.9)
Dzz Dzy Dzz O 0 DL

Im Fall einer eindimensionalen Stromung in Richtung einer Hauptachse des Koordinatensystems
(hier: z-Achse) ist der Dispersionstensor eine Diagonalmatrix, dessen Eintrage dem longitudi-
nalen (Dy, in Stromungsrichtung) und transversalen (D, orthogonal zur Stromungsrichtung)
Dispersionskoeffizienten entsprechen. Die Rotationsmatrix R beinhaltet Informationen iiber die
lokale Stromungsrichtung und wird aus dem Vektor der Stromungsgeschwindigkeit berechnet
[22].

Auf der Grundlage experimenteller Untersuchungen der Literatur kann angenommen werden,
dass der transversale Dispersionskoeffizient etwa eine GroBenordnung geringer ist als der lon-

gitudinale Dispersionskoeffizient [10].
Dy =10"' Dy, (5.10)

Der longitudinale Dispersionskoeffizient Dy, ist materialspezifisch und abhéangig von verschiede-
nen Prozessparametern und Haufwerkseigenschaften, weshalb er experimentell bestimmt wer-

den muss (s. Abschnitt 5.3.3).

Die Differenzialgleichungen 5.7 und 5.8 werden durch eine ortlich Diskretisierung mithilfe einer
Finite-Differenzen-Methode gelost. Fir die zeitliche Diskretisierung von Gl. 5.8 wird das Crank-
Nicolson Verfahren verwendet [26].

Durch den Quellen- und Senkenterm 7" wird geméfl des Zwei-Kammern-Modells von Sprott
et al. [26] ein diffusiver Stoffitbergang von stagnierenden in durchstromte Flissigkeitsbereiche
beriicksichtigt. Durch diesen Term ist eine Beschreibung des Diffusionsbereichs der Waschkurve

moglich. Fiir die Konzentrationsidnderung innerhalb des durchstromten Volumenanteils 1 — f

gilt:
aCf'low -
5 V(eDVegow) — V(Ucaow) +T (5.11)
Fiir die Konzentrationsinderung innerhalb des stagnierenden Volumenanteils f gilt:
a sta,
o Ot S~ cnon) (5.12)

1—F 0t 1-—f
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Die Gesamtkonzentration innerhalb des Filterkuchens folgt aus der Superposition beider Glei-

chungen:
Cges = (1 - f) Clow + f cstag (513)

Da die Gesamtkonzentration cges innerhalb eines diskreten Zeitschrittes At konstant ist, konnen
die beiden Gleichungen 5.11 und 5.12 entkoppelt voneinander gelost werden. Fiir den zeitlichen
Verlauf der Konzentration der stagnierenenden Fliissigkeitsbereiche innerhalb eines Zeitschrittes
At ergibt sich:

kaAt) (5.14)

Cstag(t + At) = Cges — (Cges - Cstag(t)) €xXp <_ 1 — f
5.3.2. Randbedingungen

Zur Losung der beiden Gleichungen 5.7 und 5.8 ist die Vorgabe von geeigneten Randbedingun-
gen notwendig. Der Druck an Eingang und Ausgang des Filterkuchens (z = 0, z = h.) sind

iiber die Druckdifferenz Ap miteinander verkniipft.

Ap = PInlet — POutlet (515)

An den seitlichen Réndern des Filterkuchens wird der laterale Druckgradient null gesetzt, um

eine Stromung durch die Apparatewand zu verhindern.

9 _ 9 _

_ 9P _ 1
55 = 3y 0 (5.16)

Es wird ein finites Bett angenommen, d.h. es wird kein Stofftransport iiber die Rander des
Filterkuchens berticksichtigt. Der Stoffmengenstrom an der Eintrittsflache des Filterkuchens

entspricht der durch die Waschfliissigkeit eingetragenen Stoffmenge [3]:
n(U(c—cy) —eDVe)=0 (5.17)

Hier bei ist 7 = Vh./|Vhe| der Normalenvektor der Kuchenoberfliche. An der Abstromseite

wird die von Danckwerts [6] vorgeschlagene Randbedingung verwendet:
= Ve=0 (5.18)

Als Anfangsbedingung wird eine konstante Porenkonzentration innerhalb des Filterkuchens
vorgegeben.

Cstag('ru y7 Z) == CﬂOW('rayu Z) = Cp (519)
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5.3.3. Modellparameter

Das Modell weist zusatzlich zu den vorzugebenden, experimentell bestimmten Prozesspara-
metern (Ap), Stoffdaten (n;, 7c(, Z12), Rm), sowie Geometrie- und Strukturdaten (e(z,y, 2),
r12(2,y, 2), he(x,y)) drei materialspezifische Anpassungsparameter auf, welche anhand experi-

menteller Waschdaten bestimmt werden miissen.
1. Longitudinaler Dispersionskoeffizient Dy,
2. Kinetikparameter des diffusiven Stoffiibergangs k a
3. Volumenanteil stagnierender Fliissigkeitsbereiche f

Dies ist in Abb. 5.12 am Beispiel der Referenzwaschkurve eines ebenen Filterkuchens gezeigt.
Die Abweichung zwischen experimentellen Daten und dem Ergebnis des Dispersionsmodells
wird unter Anpassung der Modellparameter Dy, ka und f minimiert. Als Fehlerfunktional J

wird eine Fehlerquadratsumme der Form
J = (log(Xexp) - log(Xcalc))2 (520)

verwendet. Das Dispersionsmodell ist in der Lage, die experimentellen Daten des homoge-
nen Filterkuchens gut wiederzugeben. Auf Basis der experimentellen Fehlerbalken wird eine
Schwankungsbreite der Modellparameter bestimmt, um die Unschéarfe der Experimente auch
in der Modellierung darzustellen. Dazu werden die Materialparameter an die drei Datensét-
ze X(W), X + AX(W + AW) und X — AX(W — AW) angepasst. Dies resultiert in einem
Anpassungsbereich anstelle einer einzelnen Anpassungskurve.

Um den Einfluss der Prozessbedingungen auf den longitudnialen Dispersionskoeffizienten Dy,
und den Kinetikparameter k a zu ermitteln, werden diese fiir das untersuchte Stoffsystem JP130
fiir verschiedene Waschkurven eines ebenen Filterkuchens unter dem in Abschnitt 4.3 beschrie-
benen Vorgehen ermittelt. Dazu werden die Filterkuchenhdhe h. und die Druckdifferenz Ap
zwischen den einzelnen Versuchsreihen variiert. Die dadurch resultierenden Unterschiede in den

Prozessbedingungen werden in der diffusiven Péclet-Zahl Pe,, widergespiegelt.

VT12
€Dy

Pe,, = (5.21)

2571 angenommen, was nihe-

Fiir den Diffusionskoeffizienten D,, wird ein Wert von 1-107°m
rungsweise dem Diffusionskoeffizienten von Na® in Wasser bei 20 °C entspricht [18]. Die Ergeb-

nisse sind in Abb. 5.13 dargestellt. Sowohl Dy, als auch k£ a nehmen mit steigender Péclet-Zahl
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Abb. 5.12.: Bestimmung der Modellparameter Dy, = 1,468 - 107"m?s™!, ka = 0,024s~! und
f =0,52% anhand experimenteller Waschdaten X (W) eines ebenen Filterkuchens
fir JP130. Kuchenhohe: h, = 3,0 cm, Druckdifferenz: Ap = 500 mbar.

Pe,, zu. Der Zusammenhang Dy, (Pey,) und ka(Pe,,) kann durch empirische Gleichungen der
Form

gi = K1 Pe,,"', ka= KyPey,™ (5.22)
beschreiben werden. Eine Anpassung dieser empirischen Gleichungen an die aus den experimen-
tellen Waschdaten ermittelten Ergebnissen ist ebenfalls in Abb. 5.13 gezeigt. Fiir die Parameter
my und ms gilt in beiden Féllen naherungsweise m; ~ mq &~ 1, was eine lineare Zunahme von
Dispersion und diffusivem Stoffiibergang mit der diffusiven Péclet-Zahl Pe,, bedeutet.
Da die Stromungsgeschwindigkeit innerhalb von Filterkuchen inhomogener Kuchengeometrie
und -struktur nicht konstant ist und sich damit die Péclet-Zahl lokal dndert, treten bei deren
Waschung lokal unterschiedliche Werte fiir Dy, und ka im selben Filterkuchen auf. Dies steht
im Gegensatz zur Waschung homogener Filterkuchen, bei denen geméafi der Darcy-Gleichung
von einer konstanten Durchstromungsgeschwindigkeit ausgegangen werden kann. Um den Ein-
fluss der Péclet-Zahl innerhalb des Modells zu berticksichtigen, werden anstelle des longitu-
dinalen Dispersionskoeffizienten Dy, und des Kinetikparameters k a die dispersive Péclet-Zahl
Pe,, = vx12/(¢ Dy) und das Verhéltnis aus Kinetikparameter und Durchstréomungsgeschwin-
digkeit ka/v als Anpassungsparameter verwendet. Die resultierenden Materialparameter des
Dispersionsmodells sind in Tabelle 5.7 aufgelistet. Sie spiegeln das Durchstrémungswaschver-
halten eines Stoffsystems wider, unabhangig von Kuchengeometrie sowie Kuchenstruktur. Die
Fehlerbénder (+Error) geben die aus den Messungenauigkeiten der zugrundeliegenden experi-

mentellen Daten resultierende Ungenauigkeit der Materialparameter an (s.o.).
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Abb. 5.13.: Einfluss der diffusiven Peclet-Zahl Pe,,,, auf den longitudinalen Dispersionskoeffi-
zienten Dy, und den Kinetikparameter k a fir JP130.

5.3.4. Modellvalidierung

Auf Basis experimenteller Daten zur Waschung homogener Filterkuchen (,Referenzwaschkur-
ve“) werden in Abschnitt 5.3.3 geometrie- und struktur-unabhéngige Materialparameter des
Dispersionsmodells ermittelt. Diese sollen im Folgenden verwendet werden, um pradiktive Mo-
dellvorhersagen zur Durchstromungswaschung der in den Abschnitten 5.1 und 5.2 untersuchten

inhomogenen Filterkuchen zu treffen.

Die pradiktiven Modellvorhersagen basieren auf der Referenzwaschkurve eines homogenen Fil-
terkuchen, welche das allgemeine Waschverhalten des Stoffsystems wiedergibt. Die Vorgabe der
inhomogenen Kuchengeometrie (h¢(x,y)) oder Kuchenstruktur (z15(z,y, z) und e(z,y, 2)) stellt
die einzige weitere Information dar, welche fiir die Vorhersagen notwendig ist. Durch den Ver-
gleich zwischen der Modellvorhersage und den experimentellen Daten ist eine Validierung bzw.

Falsifikation und Bewertung des Modells moglich.

Inhomogene Kuchengeometrie

Es wird zunéachst der Fall eines Filterkuchens mit Trapezvertiefung in der Kuchenoberflédche
betrachtet. Die charakteristischen Abmessungen sind in Tabelle 5.1 aufgelistet.

In Abb. 5.14 ist das Ergebnis der Berechnung des Druck- und Geschwindigkeitsfelds innerhalb
des Filterkuchens mit Trapezvertiefung dargestellt. Es wird der Querschnitt des Filterkuchens
dargestellt. Es ist zu beachten, dass die Druckdifferenz von Ap = 500 mbar zwischen Filterku-
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Tabelle 5.7.: Materialparameter (dispersive Péclet-Zahl, Verhaltnis aus Kinetikparameter des
diffusiven Stoffiibergangs und Stromungsgeschwindigkeit sowie Volumenanteil sta-
gnierender Flussigkeitsbereiche) des Dispersionsmodells fiir JP130.

Pe,  ka/v f

1 m~? 1
JP130-2021 0,188 96 52-1073
—Error 0,349 128 56-1073
+Error 0,128 76 49-1073
JP130-2022 0,129 132 221-1072
—FError 1,943 183 2,49-1072
+FError 0,060 96 1,61-1072

chenoberseite und der Unterseite des Filtermediums abgebaut wird und nur der Kuchenquer-
schnitt dargestellt ist.

Die Druckgradienten sind im Bereich der minimalen Filterkuchenhohe am grofiten, was zu
einem Maximum der Stromungsgeschwindigkeit fithrt. Im Bereich der maximalen Kuchenhohe
ist die Stromungsgeschwindigkeit deutlich geringer. Aufgrund der Hohenunterschiede sind die
Stromlinien innerhalb des Filterkuchens nicht parallel zueinander, sondern gekriimmt. Aufgrund
dieser Kriimmung tritt am Ubergang von maximaler zu abnehmender Kuchenhdhe der geringste

Druckgradient und damit die geringste Stromungsgeschwindigkeit auf.

a) b)
10" <10
3 3
g [
§2 " 52 4
E E L= 4 c
H = M e
1 7 1 -
2
[
0 (1]
[} 1 2 3 4 5 [ T 8 [} 1 2 3 4 5 i1 7 8
y in cm y in cm

Abb. 5.14.: Berechnung des Druck- und Geschwindigkeitsfelds innerhalb eines Filterkuchens
mit Trapezvertiefung. Kuchenhohe: h, = 3,0 cm, Druckdifferenz: Ap = 500 mbar.

In Abb. 5.15a ist die berechnete Vorhersage des Konzentrationsfelds in Form des Restanteils
X bei einem Waschverhéltnis von W = 0,33 sowie W = 0,67 im Querschnitt dargestellt. Auf-
grund der hohen Durchstréomungsgeschwindigkeit im Bereich der minimalen Kuchenhéhe erfolgt
hier ein deutlich verfrithter Durchbruch der Waschfliissigkeit an der Kuchenunterseite. Im Be-
reichen der maximalen Kuchenhéhe flieBt die Waschfliissigkeit langsamer. Am Ubergang von

maximaler zu abnehmender Kuchenhohe treten , Einschnitte” innerhalb des Konzentrations-

95



01IF21688N Kapitel 5. Kucheninhomogenitéten im Labormafstab

felds bzw. am Ubergang von Waschfliissigkeit (tiirkis) zu Mutterfliissigkeit (ocker) auf. Diese
werden durch den entlang dieses Stromungswegs auftretenden, minimalen Druckgradienten und
die damit verbundene minimale Durchstromungsgeschwindigkeit verursacht. Ebenfalls darge-
stellt sind die experimentellen Farbversuche (Abb. 5.15b) aus Abschnitt 5.1.3. Der qualitative
Vergleich zwischen préadiktiver Modellvorhersage und Farbversuch zeigt fiir beide Waschver-

héltnisse eine gute Ubereinstimmung,.

a)

y in cm

4] 1 2 3 4 5] ] g 8
y in cm

Abb. 5.15.: Vergleich zwischen a) préadiktiver Modellvohersage des Konzentrationsprofils und
b) Farbversuchen eines Filterkuchens mit Trapezvertiefung fiir Waschverhaltnisse
von W = 0,33 und W = 0,67. Kuchenhéhe: h. = 3,0 cm, Druckdifferenz: Ap =
500 mbar. Modellparameter: Tabelle 5.7.

In Abb. 5.16 ist die Vorhersage der Waschkurve eines Filterkuchens mit Trapezvertiefung dar-
gestellt. Sie wird der Modellanpassung aus Abb. 5.12 gegeniibergestellt, welche die Waschkurve
eines homogenen Filterkuchens widerspiegelt.

Der Dispersionsbereich der Waschkurve des Filterkuchens mit Trapezvertiefung ist im Vergleich
zu der Waschkurve eines homogenen Filterkuchens deutlich breiter. Eine inhomogene Kuchen-
geometrie fithrt zu einer Erhohung des Waschverhéltnisses W, um den gleichen Restanteil X
zu erreichen. Der Diffusionsbereich wird im Vergleich zu der Waschkurve eines homogenen
Filterkuchens erst bei hoheren Waschverhéltnissen erreicht. Die Vorhersage des Einflusses der
Filterkuchengeometrie auf das Waschergebnis stimmt qualitativ und quantitativ mit den expe-
rimentellen Erkenntnissen aus Abschnitt 5.1.4 tiberein (s. Abb. 5.16).

26



01IF21688N Kapitel 5. Kucheninhomogenitéten im Labormafstab

10°
‘. — — — Trapezvertiefung
N - Fehlerband
10t LoN e Referenz
\ N
\ N
2 \ \
X 10 \ X
103 F T
10 : ——
0 1 2 3 4 5

Abb. 5.16.: Waschdiagramm mit pradiktiver Modellvorhersage und Fehlerband der Waschkurve
eines Filterkuchens mit Trapezvertiefung im Vergleich zur Anpassung an die Refe-
renzwaschkurve eines ebenen Filterkuchens (cy = 33 %, Ap = 500 mbar, h. = 3 cm).

Die quantitativen Modellvorhersagen der Waschkurven X (W) fiir Filterkuchen mit Trapezver-
tiefung, Trapezerhebung, Krater und Keilform sind in Abb. 5.17 gezeigt. Zusétzlich sind in
Abb. 5.17 die experimentellen Daten der vier untersuchten Kuchengeometrien aus Abschnitt
5.1.4 dargestellt. Der Vergleich von Modellvorhersage und Experiment zeigt eine sehr gute
Ubereinstimmung. Der Einfluss der Filterkuchengeometrie auf das Waschergebnis wird korrekt
vorhergesagt. Der Ablosepunkt der Waschkurven von der durch die ideale Verdréngung be-
schriebenen Kurve stimmt gut tiberein. Im Dispersionsbereich liegt die Modellvorhersage auf
den experimentellen Datenpunkten. Lediglich im Diffusionsbereich kommt es — v. a. im Fall
der Trapezerhebung — zu Abweichungen zwischen Modell und Experiment. Die von dem Mo-
dell vorhergesagte Waschkurve verlauft unterhalb der experimentellen Waschergebnisse. Dies
konnte z. B. auf eine leichte Deckschichtbildung im Fall der geometrieinhomogenen Filterku-
chen im Bereich der maximalen Kuchenhohe zuriickgefiihrt werden. Dies wiirde zu grofleren
Unterschieden in der Stromungsgeschwindigkeit fiihren, als auf Basis der Kuchengeometrie an-
genommen. Als Konsequenz kommt es im Bereich der maximalen Filterkuchenhohe erst spater
zu einem Durchbruch der Waschfliissigkeit an der Kuchenunterseite und zu einem noch spateren
Erreichen des Diffusionsbereichs.

Insgesamt stimmen die Modellvorhersagen gut mit den experimentellen Daten iiberein. Die Mo-
dellvalidierung ist erfolgreich und der Einfluss der Kuchengeometrie auf die Durchstromungs-

waschung wird korrekt von dem Modell wiedergegeben.
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Abb. 5.17.: Waschdiagramm mit prédiktiven Modellvorhersagen (,,Mod.), Fehlerband (,,Err.)
und experimentellen Waschkurven (,,Exp.“) eines Filterkuchens mit a) Trapezver-
tiefung, b) Trapezerhebung, c¢) Krater und d) Keil (cy = 33%, Ap = 500 mbar,
h. = 3cm).

28



01IF21688N Kapitel 5. Kucheninhomogenitéten im Labormafstab

Inhomogene Kuchenstruktur

Im Folgenden wird ein Filterkuchens mit Deckschicht unter Vorgabe der experimentell ermittel-
ten Kuchenstruktur gemafl Abschnitt 5.2.2 betrachtet. Dazu wird Verlauf des Sauterdurchmes-
sers als Funktion der Kuchenhdhe durch Gl. 5.3 mit 212 = 68 pm und Az = 60 pm beschrieben.

In Abb. 5.18a ist das Druck- und Konzentrationsfeld des Filterkuchens mit Deckschicht abgebil-
det. Die am Kuchen anliegende Druckdifferenz wird zum gréfiten Teil innerhalb der Deckschicht
des Filterkuchens abgebaut, da hier der grofite Durchstromungswiderstand und damit Druck-
abfall auftritt (Vp o 7. 7).

Aus der Kontinuitatsgleichung folgt, dass das die Durchstromungsgeschwindigkeit ¢ innerhalb
des Filterkuchens konstant ist. Im Vergleich zu einem homogenen Filterkuchen ohne Deckschicht
ist der Betrag der Durchstromungsgeschwindigkeit jedoch deutlich geringer. Da die Durchstro-
mungsgeschwindigkeit im gesamten Filterkuchen konstant ist, ist im Vergleich zu einem homo-
genen Filterkuchen bei gleichem Waschverhéltnis keine Auswirkung auf das Konzentrationsfeld
innerhalb des Verdrédngungsbereichs zu erwarten. Lediglich die benétigte Waschzeit, um das

gleiche Waschverhaltnis zu erreichen, nimmt im Vergleich zu einem homogenen Filterkuchen

q 1
9
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Abb. 5.18.: a) Berechnung des Druck- und Konzentrationsfelds (W = 0,67) innerhalb eines Fil-
terkuchens mit Deckschicht. b) Vorhersage der Waschkurve (,,Mod.“) inklusive Feh-
lerband (,,Err’) und Vergleich mit experimentellen Daten (,,Exp.) eines Filterku-
chens mit Deckschicht. Kuchenhohe: h. = 3,0 cm, Druckdifferenz: Ap = 500 mbar.

Der Vergleich der Modellvorhersage fiir die Waschkurve in 5.18b mit den experimentellen Daten
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zeigt eine gute Ubereinstimmung. Tendenziell fithrt eine Abnahme der Stromungsgeschwindig-
keit gemafl Abb. 5.13a zu einer Abnahme der Dispersion und damit zu einer Verbesserung
des Waschergebnisses im Dispersionsbereich. Im Rahmen der Messgenauigkeit ist der Einfluss
dieses Effekts jedoch vernachléssigbar.

Die Ergebnisse im Diffusionsbereich widersprechen der etablierten Auffassung, dass eine Zunah-
me der Waschzeit aufgrund einer zeitlichen Limitierung der Waschung im Diffusionsbereich zu
einer Verbesserung des Waschergebnisses fithrt. Der Grund ist die Abhéangigkeit der diffusiven
Stofftransportkinetik, d.h. des Kinetikparameters ka, von der Durchstromungsgeschwindig-
keit (s. Abb. 5.13b). Zwar nimmt die fiir den diffusiven Stofftransport zur Verfiigung stehende
Waschzeit aufgrund der Deckschicht zu, gleichzeitig verlangsamt sich jedoch die Stofftransport-
kinetik aufgrund der abnehmenden Stromungsgeschwindigkeit. Da sich diese beiden Effekte fiir
ka o v gegenseitig kompensieren, zeigt die Deckschicht damit keinen Einfluss auf das Wasch-
ergebnis innerhalb des Diffusionsbereichs.

Insgesamt ist keine nennenswerte Auswirkung der Deckschicht auf die Waschkurve X (W) und
damit das Waschverhalten erkennbar, was mit den experimentellen Erkentnissen aus Abschnitt
5.2.3 tibereinstimmt. Lediglich die mittlere Verweilzeit bzw. die Waschzeit wird durch die Deck-
schicht stark erhoht, was wiederum einen erheblichen Einfluss auf die Kapazitiat des Filtrati-

onsapparats aufweist.

60



6. Waschfliissigkeitsaufgabe im

Labormalistab

Die Auslegung von Waschprozessen beruht meist auf Experimenten im Labormafstab, fiir de-
ren Auswertung vereinfachende Annahmen getroffen werden. Dazu zahlt meist die Annahme,
dass wahrend der Durchstromungswésche keine mechanischen Wechselwirkungen zwischen der
Waschfliissigkeit und dem Filterkuchen auftreten (z. B. mechanische Deformation der Kucheno-
berflache). Zudem kénnen Laborversuche im kleinen Mafistab i. d. R. besser kontrolliert werden,
was z. B. eine homogene und schonende Verteilung der Waschfliissigkeit auf dem Filterkuchen
wahrend der Wésche erleichtert.

In der Realitat treten unabhéangig vom Mafstab Effekte auf, die das Ergebnis einer Kuchenwé-
sche unvorhersehbar beeinflussen konnen. Folgende Realeffekte hinsichtlich Wechselwirkungen
der Waschfliissigkeit und der Kuchenoberfliche wurden im Zuge von AP1 zur Untersuchung

ausgewahlt:

Imperfekte Kuchenwasche durch...

o ... Ungleichverteilung der Waschfliissigkeit durch das Aufgabesystem
o ... partielle Resuspendierung des Filterkuchens durch die Waschwasseraufgabe

e ... Anderung der Kuchengeometrie durch die Waschfliissigkeit

Die Ergebnisse der experimentellen Untersuchungen zu den genannten Imperfektionen werden

in den folgenden Abschnitten diskutiert.

6.1. Ungleichverteilung der Waschfliissigkeit

Eine gleichméflige Verteilung der Waschfliissigkeit auf der Kuchenoberflache ist notwendig, um
die Wasche des vollstandigen Kuchens zu gewahrleisten. Bei ungeniigender Verteilung werden
Bereiche des Filterkuchens im Zeitraum der Wésche nicht von der Waschfliissigkeit erreicht. In
diesen Bereichen findet daher keine Durchstromungswasche statt.

Bei Waschprozessen im industriellen Umfeld wird wahrend der Waschfliissigkeitsaufgabe héufig
ein Flissigkeitsiiberstand gebildet, um eine gleichméflige Verteilung der Waschfliissigkeit tiber

der Kuchenoberfliche zu gewahrleisten. In diesem Fall erfolgt die Waschfliissigkeitsverteilung
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nicht nur durch einen (ggf. imperfekten) Flissigkeitsverteiler, sondern auch durch eine Flief3-
bewegung auf der Filterkuchenoberfliche. Diese Prozessfithrung ist jedoch nur dann moglich,
wenn Produkt- und Apparateeigenschaften dies zulassen.

So ist es z. B. bei schnell filtrierenden Produkten oder nicht-horizontalen Apparaten (z. B.
Drehtrommelfilter) nicht moglich, einen Fliissigkeitsiiberstand tiber dem Filterkuchen zu bilden.
Die gleichmafBige Verteilung der Waschfliissigkeit muss daher durch einen Fliissigkeitsverteiler

gewéhrleistet werden.

6.1.1. Methodenentwicklung

Die Beurteilung der Flissigkeitsverteilung bildet oft eine grofle Herausforderung bei der Aus-
wahl eines Aufgabesystems fiir die Kuchenwésche. Die Konstruktion und Inbetriebnahme von
Fliissigkeitsverteilern beruht oft auf Erfahrungswerten und qualitativen Erkenntnissen zur op-
tisch erkennbaren Fliissigkeitsverteilung.

Zur quantitativen Beschreibung der Fliissigkeitsverteilung wird eine Methode vorgestellt, die
in der thermischen Verfahrenstechnik zur Beschreibung der Flissigkeits(wieder)verteilung in
Packungskolonnen angewendet wird. In Packungskolonnen werden verschiedene Einbauten ver-
wendet, um durch eine méglichst gleichméfBige Verteilung des zu trennenden Stoffgemischs iiber
den Kolonnenquerschnitt eine moglichst hohe Trenneffizienz zu erzielen. Die quantitative Be-
schreibung der Fliissigkeitsverteilung erfolgt mit Hilfe einer dimensionslosen Kennzahl, dem
Maldistributionsfaktor M; nach Hoek et al. [13]. Diese etablierte Methode wird zur Bewertung
der Flissigkeitsverteilung bei der Filterkuchenwésche adaptiert.

Der Maldistributionsfaktor M; beschreibt die relative Abweichung des Volumenstroms in einem
diskreten Flachenelement bezogen auf den mittleren Volumenstrom und die Gesamtflache des
betrachteten Querschnitts. Zur experimentellen Bestimmung des Maldistributionsfaktors wird
ein 3D-gedrucktes Charakterisierungstool hergestellt, das die gesamte Querschnittsflache A der
verwendeten Nutsche in insgesamt n = 45 diskrete Teilflichen i unterteilt. Die Teilflichen A;
sind aus den Daten der Konstruktionssoftware bekannt. Abbildung 6.1 zeigt das verwendete
Charakterisierungstool zur quantitativen Beschreibung der Fliissigkeitsverteilung

Zur Ermittlung des Maldistributionsfaktors wird das Charakterisierungstool anstatt des Nut-
schenbodens am Nutschenkorper befestigt. Anschliefend wird der zu charakterisierende Fliis-
sigkeitsverteiler auf der Nutsche angebracht. Im néchsten Schritt erfolgt die Dosierung der
Waschfliissigkeit tiber den Dosierbehélter mit definiertem Volumenstrom und vorgegebener Do-

sierzeit tg.s. Die Waschfliissigkeit wird vom Fliissigkeitsverteiler verteilt und in den Zellen des
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Abb. 6.1.: Charakterisierungstool zur Ermittlung der Fliissigkeitsverteilung nach Gl. 6.3 fur die
verwendete Nutschengeometrie

Charakterisierungstools gesammelt. Je nach Verteilung der Waschfliissigkeit liegen am Ende der
Dosierung unterschiedliche Fliissigkeitsmengen in den Zellen des Charakterisierungstools vor.
Dabei muss sichergestellt werden, dass keine Zelle vollstandig aufgefiillt wird, da die Fliissigkeit
sonst in Nachbarzellen fliefit und das Ergebnis verfilscht.

Zur Auswertung des Charakterisierungsversuchs werden die Fliissigkeitsmassen m; in jeder Zel-
le bestimmt. Bei bekannter Dosierzeit t4.,s kann ein flichenspezifischer Dosiervolumenstrom u;

fiir jede Zelle nach Gl. 6.1 berechnet werden.

m;

= 1
01 tdos ' Az (6 )

U

Der mittlere flaichenspezifische Volumenstrom « wird durch die Bildung des Mittelwerts der

diskreten flichenspezifischen Volumenstrome u; nach Gl. 6.2 berechnet.

o

Us

. (6.2)

n

7

u =

Zur Auswertung des Maldistributionsfaktors werden die relativen Abweichungen zusétzlich mit
dem Fliachenanteil der spezifischen Zelle nach Hanusch [9] normiert. Die Normierung ist not-
wendig, sofern die Teilflichen des Charakterisierungstools nicht identisch sind (wie im gezeigten
Fall). Somit kann der Maldistributionsfaktor nach Gl. 6.3 berechnet werden.
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M = Z| —| - A (6.3)
i=1

Nach der gegebenen Definition nimmt der Maldistributionsfaktor einen Wertebereich von 0 <
M; < 2 ein [9]. Je hoher der Maldistributionsfaktor, desto ungleichméafBiger ist die Fliissig-
keitsverteilung. Fiir eine homogene Fliissigkeitsverteilung wird demnach ein moglichst geringer
Maldistributionsfaktor angestrebt.

Der Maldistributionsfaktor M; bildet eine einfache und unkompliziert anwendbare Methode
zur quantitativen Beschreibung der Flissigkeitsverteilung. Die Verwendung der Methode ist
unabhéngig von der Apparategeometrie. Die Umsetzung in die Praxis erfordert lediglich einen
geeigneten Fliissigkeitssammler, der die Waschfliissigkeit unterhalb des Verteilers in einer aus-
reichenden Anzahl separater Zellen auffingt. Damit kann die Verteilungswirkung der Wasch-
fliissigkeit durch die Flissigkeitsdosierung getrennt von der Verteilungswirkung durch Flievor-
gange auf der Filterkuchenoberfliche betrachtet werden.

Die quantitative Beschreibung der Fliissigkeitsverteilung bietet einen Ansatz zur Optimierung
von Aufgabesystemen und kann somit die Kosten fiir die Auslegung und den Betrieb eines
Waschprozesses reduzieren. In den folgenden Abschnitten erfolgt die Charakterisierung von
exemplarischen Aufgabesystemen mit dem Maldistributionsfaktor M;. Im Anschluss wird der

Einfluss der Flissigkeitsverteilung auf das Waschergebnis betrachtet.

6.1.2. Charakterisierung der Fliissigkeitsverteilung

Die Charakterisierung der Fliissigkeitsverteiler wird fiir unterschiedliche in Abschnitt 3.2 vorge-
stellte Aufgabesysteme durchgefiihrt. Um die Auswirkung der Verteilung auf das Waschergebnis
zu zeigen, sollen Aufgabesysteme mit voraussichtlich stark unterschiedlichem Verteilungsspek-
trum verwendet werden. Zum Vergleich wird der Vollstrahl dem Rinnenverteiler gegeniiber-
gestellt. Die verwendeten Fliissigkeitsverteiler sind in Abbildung 6.2 dargestellt. Der Rinnen-
verteiler dient dabei als exemplarisches Aufgabesystem fiir eine moglichst homogene Wasch-
fliissigkeitsverteilung, der Vollstrahl wird zur Untersuchung des Einflusses einer inhomogenen
Verteilung verwendet.

Der Rinnenverteiler wurde im Rahmen der Untersuchungen entwickelt und mit einem 3D-
Drucker hergestellt. Die Verteilergeometrie orientiert sich an Fliissigkeitsverteilern, die vorwie-
gend in der thermischen Verfahrenstechnik zur Wiederverteilung von Fliissigkeiten in Packungs-
kolonnen eingesetzt werden. Die Waschfliissigkeit wird tiber eine zentrale Zuleitung mit Hilfe
des Dosierbehélters aufgegeben. Anschliefend wird die Fliissigkeit iiber einen Hauptkanal auf

insgesamt 10 Seitenkanéle aufgeteilt. An den Seitenkanélen sind mehrere Austrittséffnungen
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Zuleitung

72 mm

—— P - - —— ==

Seitenkanale Hauptkanal

Abb. 6.2.: Zur Charakterisierung der Waschfliissigkeitsverteilung betrachteter Rinnenverteiler
(links) und Vollstrahl (rechts)

angebracht, an denen die Waschfliissigkeit seitlich ausstromt. Zur Verbesserung des Auslaufs
sind spitz zulaufende Rinnen an der Unterseite des Verteilers angebracht.

Die Flissigkeitsverteiler werden mit Hilfe einer 3D-gedruckten Positionierhilfe zentral iiber dem
Nutschenkorper angebracht. Der Abstand von der Filterkuchenoberflache betrigt ca. Ah ~ 10
mm, der Abstand zum Vollstrahl Ah =~ 100 mm. Fiir die Charakterisierung der Fliissigkeitsver-
teilung wird ein konstanter Dosiervolumenstrom Viy &~ 1 ml/s verwendet. Der Rinnenverteiler
wird vor dem Beginn vollstandig mit Fliissigkeit gefiillt (Holdup).

Zur Durchfiihrung des Charakterisierungsversuchs werden die jeweiligen Aufgabesysteme tiiber
der Nutsche angebracht, das in Abbildung 6.1 dargestellte Charakterisierungstool wird mit ei-
ner Spannschelle an der Unterseite des Nutschenkorpers befestigt. Den Versuchsaufbau zeigt
Abbildung 6.3.
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Abb. 6.3.: Labornutsche mit angebrachtem Charakterisierungstool zur Durchfiihrung von Cha-
rakterisierungsversuchen im Labormaflstab

Die Waschfliissigkeit wird wéhrend der Dosierung in den Zellen des Charaktierisierungstools
gesammelt. Im Anschluss wird dieses von der Nutsche abgenommen und zur Auswertung auf
einer Waage platziert. Die einzelnen Zellen des Charakterisierungstools werden mit einer Pipet-
te entleert, die jeweils enthaltene Fliissigkeitsmasse wird iiber eine Negativwéigung ermittelt.
Die Fliissigkeitsmassen sowie die Dosierzeit werden in einer Excel-Datei notiert.

Die Auswertung des Charakterisierungsversuchs erfolgt iiber ein Python-Skript, in welchem der
Maldistributionsfaktor M; als Funktion der flichenspezifischen Volumenstrome u; berechnet
wird. Die nach Gl (6.3) ermittelten Maldistributionsfaktoren My fiir die untersuchten Fliissig-
keitsverteiler sind in Tabelle 6.1 gezeigt.

Tabelle 6.1.: Nach Gl. (6.3) ermittelte Maldistributionsfaktoren M; fiir die untersuchten Fliis-
sigkeitsverteiler bei einem Dosiervolumenstrom Vg, ~ 1 ml/s.

Verteiler Maldistributionsfaktor M;

Rinnenverteiler 0, 789
Vollstrahl 1,917

Der Rinnenverteiler besitzt gegeniiber dem Vollstrahl einen deutlich geringeren Maldistributi-

66



01IF21688N Kapitel 6. Waschfliissigkeitsaufgabe im Labormafistab

onsfaktor, was auf eine homogenere Verteilung der Waschfliissigkeit schlieffen lasst.
Zusétzlich zur Berechnung des Maldistributionsfaktors wird ein Diagramm erzeugt, um die
Fliissigkeitsverteilung zu visualisieren. 6.4 zeigt die erzeugten Diagramme fiir die untersuchten

Flissigkeitsverteiler.

—1 0.06 T 0.6

I --k - 0,05
ANREEE\

(]

- 0,04

- 0,4

Fliachenspezifischer Volumenstrom w; in cm?®/em? -
Flichenspezifischer Volumenstrom wu; in em?® /em? - s

;_. 1 84 0,3
CUHE WY ‘

0,02 0,2

D | &
[ 7

1 2 3 4 5 £ 7 : P - . =
i : ’ S 0.00 1 2z 3 4 5 G 7 0,0
Spaltenindex n Spaltenindex n

Abb. 6.4.: Visuelle Darstellung des flachenspezifischen Volumenstroms fiir unterschiedliche Auf-
gabesysteme. Rinnenverteiler (links) mit Maldistributionsfaktor My ~ 0,789, Voll-
strahl (rechts) mit Maldistributionsfaktor My ~ 1,917.

Auf der linken Seite der Abbildung ist das Verteilungsspektrum des Rinnenverteilers dargestellt.
Der Hauptverteiler des Rinnenverteilers wird fiir den Charakterisierungsversuch iiber Zeile 4
angeordnet. Aus der Grafik geht hervor, dass im Bereich des Hauptverteilers keine Waschfliis-
sigkeit auf das Charakterisierungstool auftrifft.

Im Bereich der Fliissigkeitszuleitung kommt es dafiir zu hohen flichenspezifischen Volumen-
stromen. Es wird vermutet, dass der Hauptverteiler im Bereich des Zulaufs bei einem zu hohen
Dosiervolumenstrom tiberlauft.

Da die Waschfliissigkeit durch den Vollstrahl nur punktuell in die Mitte der Nutsche dosiert
wird, ergibt sich das gezeigte Verteilungsspektrum. Nur die mittlere Zelle des Charakterisie-
rungstools ist mit Fliissigkeit gefiillt. Der flachenspezifische Volumenstrom ist in diesem Bereich
entsprechend hoher im Vergleich zum Rinnenverteiler.

Das Verteilungsspektrum kann mit Hilfe der flachenspezifischen Volumenstréome visualisiert und
mit Hilfe des Maldistributionsfaktors beschrieben werden. Der Maldistributionsfaktor M; bietet
somit ein quantitatives Maf}; um die Fliissigkeitsverteilung als absoluten Zahlenwert darzustel-

len. Diese Methode ermdglicht einen quantitativen Vergleich verschiedener Aufgabesysteme
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und bietet ein einfaches Werkzeug zur Optimierung der Geometrie von Fliissigkeitsverteilern
fiir Waschprozesse.

Der Einfluss der dargestellten Fliissigkeitsverteilung auf das Waschergebnis wird im néchsten
Abschnitt beschrieben.

6.1.3. Waschergebnisse

Zur Untersuchung des Einflusses einer inhomogenen Waschfliissigkeitsverteilung werden Wasch-
versuche nach der in Abschnitt 3.4 beschriebenen Prozedur durchgefiithrt. Die Aufgabe der
Waschfliissigkeit erfolgt dabei gleichzeitig zur Kuchenwasche, d. h. wahrend der Waschfliissig-
keitsdosierung liegt stets eine Druckdifferenz am Filterkuchen an. Die Verteilung der Wasch-
fliissigkeit erfolgt iiber die beschriebenen Verteiler.

Ist der gewshlte Dosiervolumenstrom Vies grof genug, bildet sich wahrend der Wasche ein
Fliissigkeitsiiberstand auf der Kuchenoberfliche aus. Mit fortschreitender Waschzeit bedeckt
dieser Uberstand die Kuchenoberfliche vollstandig und trigt somit zu einer prozessbeding-
ten Verteilung der Waschfliissigkeit bei. Um den Einfluss eines sich bildenden Uberstandes zu
untersuchen, werden fiir die Waschversuche unterschiedliche Volumenstrome fiir die Waschfliis-
sigkeitsdosierung verwendet. Da fiir jeden Waschversuch eine Waschzeit ty.scn gemessen wird,
kann zusatzlich der Volumenstrom VDarCy ermittelt werden, mit welchem die Waschfliissigkeit
in den Filterkuchen eindringt. Dieser Volumenstrom wird aus experimentellen Daten ermittelt
und wird als , Schluckvermogen“des Filterkuchens bezeichnet.

Sofern der Dosiervolumenstrom Vs grofler als der Volumenstrom der eindringenden Wasch-
fliissigkeit VDarCy ist, bildet sich auf dem Filterkuchen ein Uberstand wihrend der Wésche aus.

Somit gilt folgender Zusammenhang;:

Vaos 5 1 Bildung eines Uberstands (,,Dosierung oberhalb des Schluckvermogens®)

VDarcy

.Vdos
VDarcy

< 1 — Keine Uberstandsbildung (,Dosierung unterhalb des Schluckvermogens*)

Fir die Kuchenwésche mit Waschfliissigkeitsiiberstand wird im Fachjargon haufig von der , ge-
fluteten Wasche“gesprochen. Fiir eine Kuchenhohe h. wird aus experimentellen Daten ein
Schluckvermogen des Filterkuchens von VDarCy ~ 1,5 ml/s ermittelt. Fir die durchgefiihr-
ten Versuche schwankt das Schluckvermogen bedingt durch Schwankungen der Kuchenhohe
im Bereich AVDarcy ~ £0,4 ml/s. Fiir die experimentellen Untersuchungen werden daher Do-
siervolumenstrome gewahlt, fiir welche die Dosierung ober- oder unterhalb des Schluckvermo-
gens garantiert werden kann. Fiir die Untersuchung des Einflusses der Fliissigkeitsverteilung

bei einer Dosierung unterhalb des Schluckvermdégens wird ein Dosiervolumenstrom Vdos =0,8
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ml/s verwendet. Die Waschversuche werden jeweils mit dem Rinnenverteiler und dem Voll-
strahl durchgefiithrt. Zum Vergleich der Messdaten dient die in Abschnitt 4.3 beschriebene
Referenzwaschkurve. Alle Versuche werden mit einer Kuchenhéhe h. = 15 mm durchgefiihrt.

Die Ergebnisse der Waschversuche sind als Waschkurven in Abbildung 6.5 gezeigt.
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Abb. 6.5.: Waschkurven fiir die Kuchenwésche mit unterschiedlichen Flissigkeitsverteilern un-
terhalb des Schluckvermogens des Filterkuchens (Vios = 0,8 ml/s, he = 15 mm)

Die Abbildung zeigt Waschkurven fiir die betrachteten Aufgabesysteme und eine Waschfliissig-
keitsdosierung unterhalb des Schluckvermogens (d.h. ,nicht geflutet®) im Vergleich zur Refe-
renzwaschkurve (,,geflutet®). Alle Waschkurven folgen zunédchst der idealen Verdrangung und
l6sen sich bei einem Waschverhaltnis W = 0,8 von dieser ab. Die Waschkurve des Rinnenver-
teilers (homogene Verteilung) entspricht im weiteren Verlauf dem der Referenzwaschkurve. .

Die Waschkurve des Vollstrahls (inhomogene Verteilung) 16st sich bereits bei einem geringeren
Waschverhéltnis (W = 0,6 bis 0, 7) von der idealen Verdrangung und zeigt auf im weiteren Ver-
lauf starke Abweichungen von den anderen Waschkurven. Bei Waschverhéltnissen 1 < W < 3
liegen die erreichten Restanteile X bis zu einer Groflenordnung tiber der Referenzwaschkurve.
Bei hohen Waschverhaltnissen W > 3 néhert sich die Waschkurve erneut der Referenzwasch-

kurve an.
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Abb. 6.6.: Kuchensattigungen nach der Wésche fiir einen Dosiervolumenstrom der Waschfliis-
sigkeit unterhalb des Schluckvermdégens.

Die entsprechenden Kuchensattigungen nach der Wésche sind in Abbildung 6.6 dargestellt.
Bei Betrachtung der Kuchenséttigungen nach der Wésche fallt auf, dass die Filterkuchen bei
einer Wésche unterhalb des Schluckvermogens bereits vorentfeuchtet werden. Die Werte des
Vollstrahls liegen geringfiigig, aber dennoch systematisch, unter denen des Rinnenverteilers.
Ein weiterer Einfluss konnte durch den Zeitversatz zwischen Abschluss der Dosierung und dem
Schliefen des Nutschenhahns bestehen.

Aus den Ergebnissen geht hervor, dass eine inhomogene Fliissigkeitsverteilung den Verlauf einer
Waschkurve besonders im Dispersionsbereich, also nach der Ablésung von der idealen Verdrin-
gung negativ beeinflussen kann. Waschergebnisse kénnen durch eine inhomogene Fliissigkeits-
verteilung limitiert werden. Fiir hohe Waschverhaltnisse entsprechen die Messergebnisse der Re-
ferenzwaschkurve. Diese Ergebnisse sind besonders fiir Apparate relevant, bei denen aufgrund
der Apparategeometrie kein Fliissigkeitsiiberstand gebildet werden kann (z. B. Drehtrommel-
filter o. A.). Fiir diese Apparatetypen ist die Charakterisierung und Optimierung des Fliissig-

keitsverteilers daher von entscheidender Bedeutung fiir das Waschergebnis.
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Zur Untersuchung des Einflusses eines Fliissigkeitsiiberstands bei der Kuchenwische werden
weitere Waschversuche bei einem Dosiervolumenstrom oberhalb des Schluckvermégens durch-
gefithrt (,geflutet®). Fiir die Untersuchungen wird ein Volumenstrom von Vg,s = 4,5 ml/s
verwendet. Die Waschfliissigkeit dringt wahrend der Dosierung in den Filterkuchen ein. Die

Ergebnisse der Waschversuche sind in Abbildung 6.7 dargestellt.
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Abb. 6.7.: Waschkurven fir die Kuchenwésche mit unterschiedlichen Flissigkeitsverteilern
oberhalb des Schluckvermogens des Filterkuchens (Vios = 4,5 ml/s)

Wie aus der Abbildung hervorgeht, sind die Waschkurven fiir unterschiedliche Fliissigkeitsver-
teiler flir einen Dosiervolumenstrom oberhalb des Schluckvermogens im Rahmen der Messgenau-
igkeit identisch. Die Filterkuchen weisen nach der Wasche Séattigungen im Bereich 0,9 < S < 1
auf und entsprechen somit der Referenzwaschkurve. Systematische Unterschiede der Wascher-
gebnisse sind bei der Bildung eines Fliissigkeitsiiberstands (geflutete Wésche) im Rahmen der
Messgenauigkeit nicht mehr erkennbar.

Die Waschergebnisse zeigen, dass der negative Einfluss einer inhomogenen Fliissigkeitsvertei-
lung durch die Bildung eines Fliissigkeitsiiberstands vermieden werden kann. Ein sich wéhrend
der Wésche ausbildender Fliissigkeitsiiberstand tragt somit zur gleichméafligen Verteilung der
Waschfliissigkeit auf der Kuchenoberflache bei. In realen Prozessen sollte die Bildung eines Fliis-

sigkeitsiiberstands abgeschlossen sein, sobald sich die Waschkurve von der idealen Verdrangung
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ablost. In diesem Bereich ist es moglich, dass Waschergebnisse von einer inhomogenen Vertei-
lung der Waschfliissigkeit dominiert werden. Auf Grundlage dieser Daten und der untersuchten
Bedingungen sollte die Bildung eines Waschfliissigkeitsiiberstands angestrebt werden, sofern die
Apparategeometrie dies zulésst.

Die Bildung eines Fliissigkeitsiiberstands auf der Kuchenoberfliche birgt weitere Risiken, die

in den folgenden Abschnitten behandelt werden.

6.2. Partielle Resuspendierung von Filterkuchen

Aus den zuvor gezeigten Untersuchungen geht hervor, dass die Bildung eines Fliissigkeitsiiber-
standes wahrend der Wésche zur homogenen Verteilung der Waschfliissigkeit auf der Kucheno-
berflache beitrdgt. Ein Fliissigkeitsiiberstand kann jedoch auch mit Nachteilen verbunden sein,
da dieser im Zuge des Waschprozesses mit l6slichen Verunreinigungen kontaminiert werden
kann. In den folgenden Abschnitten wird der Einfluss einer partiellen Resuspendierung des Fil-
terkuchens und der damit verbundenen Kontamination des Waschfliissigkeitsiiberstands durch
deren Vermischung mit Porenfliissigkeit untersucht.

Die partielle Resuspendierung bildet einen weiteren Realeffekt, der bei der Kuchenwésche im in-
dustriellen Mafistab wihrend der Waschfliissigkeitsaufgabe auftritt. Durch die kinetische Ener-
gie der Waschfliissigkeit, die oft iiber Diisen, Tropfplatten o. A. aufgegeben wird, wird die
Oberfliache des Filterkuchens teilweise aufgewirbelt (= partiell resuspendiert). Durch diese par-
tielle Resuspendierung gelangen geloste Substanzen aus der Porenfliissigkeit in den Wasch-
fliissigkeitsiiberstand und kontaminieren diesen. Somit wird das Waschergebnis limitiert, da
der Filterkuchen minimal bis zur Konzentration der verunreinigten Waschfliissigkeit gewaschen
werden kann. Die partielle Kuchenresuspendierung kann also als Mischvorgang betrachtet wer-
den, bei in der Porenfliissigkeit geloste Substanzen mit der Waschfliissigkeit vermischen.

Die partielle Resuspendierung tritt bei der gefluteten Wasche auf, Vermischungsvorgénge zwi-
schen Waschfliissigkeit und Kuchenoberfldche konnen meist nicht mit dem bloflen Auge erkannt,
ggf. nur durch spétere Beobachtungen von Geometrieanderungen des Filterkuchens erahnt wer-
den. Zur Demonstration der partiellen Resuspendierung werden daher zunachst Farbversuche
durchgefiithrt, um diesen Effekt sichtbar zu machen. Dazu wird eine Suspension vorbereitet,
deren Flissigkeit mit roter Lebensmittelfarbe eingefarbt wird. Nach der anschlieBenden Ku-
chenbildung liegt die gefarbte Fliissigkeit als Porenfliissigkeit innerhalb des Filterkuchens vor.
Die Druckdifferenz wird gebrochen, sobald die Suspensionsfliissigkeit vollstandig in den Filter-

kuchen eingedrungen ist.
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Im Anschluss an die Kuchenbildung wird reine, farblose Waschfliissigkeit mit Hilfe der Hand-
brause (Vgl. Abb. 3.2) auf den Filterkuchen aufgegeben. Insgesamt werden drei unterschiedliche
Aufgabegeschwindigkeiten untersucht. Der Dosiervolumenstrom Viy wird dazu auf die Kucheno-
berfliche A. bezogen. Fiir die Waschfliissigkeitsaufgabe wird ein konstantes Waschverhéltnis
W = 1 verwendet. Die Ergebnisse der Farbversuche sind in Abbildung 6.8 dargestellt.

Vw/A. =047 cm-s™! Vi /A, =159cm s ! Vw/A.=3,26cm st

Abb. 6.8.: Farbversuche zur visuellen Darstellung der partiellen Resuspendierung von Filterku-
chen bei unterschiedlichen Aufgabegeschwindigkeiten der Waschfliissigkeit (h. =~ 15
mm, Handbrause, A. = 56,75 cm?). Dargestellt ist der Uberstand mit einer ur-
spriinglich farblosen Waschfliissigkeit.

Die Abbildung zeigt Filterkuchen mit dem gebildeten Waschfliissigkeitsiiberstand nach der
Waschfliissigkeitsaufgabe mit unterschiedlichen Dosiergeschwindigkeiten. Wie zu erkennen ist,
ist der Waschfliissigkeitsiiberstand in allen Féllen rot gefirbt. Die Farbintensitit des Uberstands
nimmt mit steigender Dosiergeschwindigkeit zu. Die Farbung des Uberstands lisst darauf schlie-
Ben, dass wihrend der Waschfliissigkeitsaufgabe roter Farbstoff aus den Poren des Filterkuchens
in den Uberstand gelangt ist. Die Verunreinigung des Uberstands resultiert aus der Aufwirbe-
lung der Kuchenoberfliche (partielle Resuspendierung), die wéhrend der Versuchsdurchfithrung
auch optisch erkennbar ist. Je schneller die Waschfliissigkeit aufgegeben wird, desto starker ist
die partielle Resuspendierung und desto mehr Farbstoff wird in den Uberstand eingetragen. Da-
durch kann der Unterschied der Farbintensitat erklart werden. Die dargestellten Farbversuche
liefern somit eine einfache Methode, um den Effekt der partiellen Resuspendierung qualitativ
zu demonstrieren.

Bisher existiert kein quantitatives Maf}, um die partielle Resuspendierung eines Filterkuchens
zu beschreiben. Im Rahmen des Forschungsprojekts wird zu diesem Zweck eine Methode er-
mittelt, mit welcher der resuspendierte Volumenanteil eines Filterkuchens als dimensionslose

Kennzahl quantitativ beschrieben werden kann.
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6.2.1. Methodenentwicklung

Durch die Entwicklung einer neuen Methode zur quantitativen Beschreibung der partiellen
Resuspendierung soll es moglich sein, den resuspendierten Volumenanteil eines Filterkuchens
zu beschreiben. Zu diesem Zweck wird zunéchst der Vorgang der partiellen Resuspendierung

betrachtet und bilanziert. Eine schematische Darstellung zeigt Abbildung 6.9.

VW \ \ Csup

u_aup:VW_l'(P'b{.—:'S

5,

°Oo°o

Abb. 6.9.: Schematische Darstellung der partiellen Resuspendierung eines Filterkuchens wéh-
rend der Waschfliissigkeitsaufgabe.

Wie aus Abbildung 6.9 hervorgeht, vermischt sich wahrend der partiellen Resuspendierung die
im Filterkuchen enthaltenen Verunreinigungen mit der Waschfliissigkeit. Der resuspendierte
Anteil des Filterkuchens wird mit der Kennzahl ¢ beschrieben. Das im resuspendierten Vo-
lumenanteil des Filterkuchens enthaltene Fliissigkeitsvolumen kann also beschrieben werden
durch V} = V. - p - §. Nach der partiellen Resuspendierung und der Vermischung von Poren-
und Waschfliissigkeit liegt der kontaminierte Uberstand mit einer Konzentration cy,, auf der
Kuchenoberflache vor. Dieser Vorgang kann durch eine Bilanzierung fiir die Verdiinnung der
obersten Kuchenschicht nach Gl. 6.4 beschrieben werden. Zunachst wird angenommen, dass die

Waschfliissigkeit einmalig und vollstiandig auf die Kuchenoberfliche aufgegeben wird.

Csup'Vw—f—csup-‘/g'(p'S:CQ"/;'QO'S—f-CW'VW (64)

Die Séttigung S beschreibt dabei die Sattigung des (zwischenentfeuchteten) Filterkuchens vor
der Waschfliissigkeitsaufgabe mit einer gleichformigen Sattigungsverteilung im Filterkuchen. Es

wird angenommen, dass die Porenfliissigkeit homogen verteilt vorliegt. Das Waschverhaltnis W
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wird durch den Bezug der Fliissigkeitsvolumina auf das Porenvolumen V. eingefiihrt.

Csup W Cap-p-S=co-9-S+ew-W (6.5)

Durch die Umformung von GIl. 6.5 kann der resuspendierte Volumenanteil des Filterkuchens
nach Gl. 6.6 berechnet werden. Der resuspendierte Volumenanteil des Filterkuchens wird im
Folgenden als , Riickvermischungsanteil ¢“ bezeichnet.
. 1;/ . C;;lp—cj: (6.6)
Wie aus GI. 6.6 folgt, kann der Riickvermischungsanteil ¢ aus messbaren Prozessparametern
ermittelt werden. Abgesehen von der Uberstandskonzentration cg,, kénnen alle eingehenden
Variablen (co, cw, S, W) durch Laborversuche bestimmt werden, sofern diese nicht schon be-
kannt sind. Eine Methode zur experimentellen Ermittlung der Uberstandskonzentration cg,,
wird im néchsten Abschnitt vorgestellt. Durch die Umformung von Gl. 6.6 kann alternativ
die Uberstandskonzentration cg,, in Abhéngigkeit des Riickvermischungsanteils ¢ nach Gl. 6.7
beschrieben werden.
© w

. +C .
o+ W W o+ W

(6.7)

Csup = Co

Die Beschreibung der Uberstandskonzentration cy,, ist analog zur Berechnung des Wascher-
gebnisses einer Verdinnungswische (Vgl. [32]). Im Gegensatz zur Verdiinnungswésche wird der
Filterkuchen dabei nicht vollstandig, sondern nur teilweise resuspendiert. Die Verdiinnungswé-
sche bildet somit einen Sonderfall fiir Gl. 6.7 mit ¢ = 1. Es besteht ebenfalls eine Analogie zur

mehrstufigen Verdiinnungswésche, eine Erlauterung folgt in Abschnitt 6.2.5.

6.2.2. Experimentelle Ermittlung des Riickvermischungsanteils

Die Ermittlung des Riickvermischungsanteil ¢ basiert auf der Analyse des kontaminierten
Waschfliissigkeitsiiberstands durch eine Messung der elektrolytischen Leitfahigkeit. Das Ver-
suchsvorgehen orientiert sich an der in Abschnitt 3.4 beschriebenen Prozedur. Im Vergleich
zum Versuchsvorgehen zur Erzeugung einer Referenzwaschkurve (beschrieben in Abschnitt 4.3),
wird die Waschfliissigkeit zur Untersuchung des Riickvermischungsanteils ¢ zunéchst einmalig
und vollstédndig auf die Kuchenoberfliche aufgegeben. Der Einfluss der Waschfliissigkeitszugabe
in mehreren kleinen Portionen wird spater betrachtet.

Der Versuchsablauf zur Ermittlung des Riickvermischungsanteils ¢ ist schematisch in Abbildung

6.10 dargestellt. Zunichst wird ein geséattigter Filterkuchen gebildet. Zur Sicherstellung eines

75



01IF21688N Kapitel 6. Waschfliissigkeitsaufgabe im Labormaflstab

Csup
V{ -, zzzale -,
c Co Co
O S w

Abb. 6.10.: Schematische Darstellung der Versuchsprozedur: Bestimmung der Leitfdhigkeit des
Waschfliissigkeitsiiberstands zur Ermittlung des Riickvermischungsanteils .

vollstandig gesattigten Kuchens wird die Kuchenbildung mit einem Suspensionsiiberstand von
ca. 1 mm abgebrochen. Der verbleibende Suspensionsiiberstand wird mit dem hydrostatischen
Druck filtriert (unterhalb des kapillaren Eintrittsdrucks), um eine Zwischenentfeuchtung des
Filterkuchens zu vermeiden. Diese Versuchsprozedur wird z. B. auch von Heuser [12] beschrie-
ben. Um weitere Kontaminationen der Waschfliissigkeit zu vermeiden, z. B. durch Ablagerungen
am Nutschenrand, wird die Innenseite der Nutsche vor der Waschfliissigkeitsaufgabe bis zur Ku-
chenoberfliche gereinigt. Der Abstand der Kuchenoberfliche zur Nutschenoberkante wird an 5
Messstellen bestimmt (Vgl. Abb. 3.6).

Anschlieflend wird eine definierte Menge Waschfliissigkeit mit dem zu untersuchenden Aufga-
besystem auf die Kuchenoberfliche aufgegeben. Der Volumenstrom der Waschfliissigkeit héngt
vom Anwender bzw. vom am Druckbehélter eingestellten Dosierdruck ab. Wahrend der Wasch-
fliissigkeitsaufgabe wird der Filterkuchen partiell resuspendiert. Dadurch gelangen Verunreini-
gungen aus den Poren in den Waschfliissigkeitsiiberstand und kontaminieren diesen.

Nach der vollstandigen Waschfliissigkeitsaufgabe wird der kontaminierte Fliissigkeitsiiberstand
mit moglichst geringem Zeitverzug mit einer Handabsaugpumpe (AEROsuc Rescue, HUM
GmbH, s. Abb. 6.11) entfernt. Dabei wird darauf geachtet, dass die Kuchenoberflache beim
Absaugvorgang nicht beschidigt wird. Um einen Einfluss moglicher Konzentrationsunterschie-
de im Uberstand zu vermeiden, wird stets die komplette Uberstandsfliissigkeit entnommen.
Der abgesaugte Uberstandsfliissigkeit wird zur Analyse in ein Zentrifugenréhrchen tiberfiihrt.
Anschlieflend wird die Leitfihigkeit des kontaminierten Uberstands bestimmt, aus der die Stoff-
mengenkonzentration folgt. Diese entspricht der Uberstandskonzentration cg,,. Der Riickvermi-

schungsanteil ¢ kann damit nach Gl. 6.6 berechnet werden.
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g e

T{' \

Abb. 6.11.: Verwendete Handabsaugpumpe zur Entfernung des kontaminierten Waschfliissig-
keitstiberstands.

6.2.3. Darstellung als Resuspendierungskurve

Zur Bewertung der partiellen Resuspendierung des Filterkuchens bietet sich die Darstellung des
Riickvermischungsanteils ¢ als Funktion des Waschverhaltnisses W an. Zu diesem Zweck werden
Resuspendierungsversuche durchgefiihrt, die Waschfliissigkeitsaufgabe erfolgt zunéchst iiber die
Handbrause (Vgl. 3.2) bei einem konstanten flichenbezogenen Volumenstrom Viy/A. ~ 3,26
cm/s. Die Waschfliissigkeit wird jeweils einmal und vollstandig auf den geséttigten Filterku-
chen (h. ~ 15 mm) aufgegeben. Die genannten Versuchsparameter bilden im Folgenden ein
Worst-Case-Szenario der Waschfliissigkeitsaufgabe.

Die Resuspendierungsversuche werden fiir unterschiedliche Waschverhéltnisse wiederholt. Ab-
bildung 6.12 zeigt die Ergebnisse der experimentellen Untersuchungen als Resuspendierungs-
kurve. Die dargestellten Fehlerbalken resultieren aus einer Grofitfehlerbetrachtung, die fiir jedes
Experiment separat durchgefiihrt wird. Somit entspricht jeder Messpunkt im Diagramm einem
separaten Experiment, bestehend aus Kuchenbildung, Resuspendierung und Uberstandsanaly-
tik.

In Abbildung 6.12 ist der Riickvermischungsanteil ¢ iiber dem entsprechenden Waschverhéltnis
W aufgetragen. Die experimentellen Daten bilden eine Kurve, die im Ursprung beginnt und
einen degressiven Verlauf aufweist. Die Steigung der Kurve nimmt mit steigendem Waschver-
haltnis stetig ab und nahert sich asymptotisch einem Grenzwert. Der degressive Verlauf ist auf
die schiitzende Wirkung des zunehmenden Waschwasseriiberstands zuriickzufiithren, der sich
wahrend der Wasche ausbildet. Dieser schirmt die Kuchenoberfliche vom Fliissigkeitsverteiler
ab und sorgt dafiir, dass ein Teil der kinetischen Energie der auftreffenden Waschfliissigkeit
bereits im Uberstand dissipiert. Das bedeutet, dass der Filterkuchen besonders bei geringen
Waschverhéltnissen sehr anfillig gegen eine partielle Resuspendierung ist. Der eindeutige Ver-

lauf der Messdaten (unabhéngig voneinander durchgefithrte Experimente) lasst auf eine gute
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Abb. 6.12.: Riickvermischungsanteil aufgetragen tiber dem Waschverhéltnis und Anpassungs-
kurve nach Gl. 6.8 (Handbrause, h. ~ 15 mm).

Reproduzierbarkeit der beschriebenen Versuchsprozedur schlieflen.

Zur Beschreibung des Riickvermischungsanteils ¢ als Funktion des Waschverhéltnisses W kon-
nen die experimentellen Daten durch eine geeignete Anpassungsfunktion beschrieben werden.
Im Zuge der durchgefiithrten Untersuchungen wird dazu eine zweiparametrige Anpassungsglei-

chung nach GI. 6.8 verwendet.

Pmax " M+ 4]
I/‘/ == —-——
2(V) 14+m-W

Dabei beschreibt der Anpassungsparameter .., den Grenzwert, gegen den der Riickvermi-

(6.8)

schungsanteil ¢ bei hohen Waschverhéltnissen strebt. Der Parameter m kann als Steigungs-
parameter betrachtet werden. Die Ermittlung der Anpassungsparameter erfolgt durch die Mi-
nimierung der Residuenquadratsumme zwischen den Messdaten und der Anpassungsfunktion.
Die Anpassungsfunktion fiir die Messdaten ist als gepunktete Linie in Abbildung 6.12 dar-
gestellt. Nachfolgend werden zur Beschreibung der partiellen Resuspendierung nur noch die
Anpassungsparameter @, und m genannt. Die Berechnung des Riickvermischungsanteils er-
folgt nach GI. 6.8.
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Einfluss der Kuchenhohe

Der Riickvermischungsanteil ¢ beschreibt den Volumenanteil des resuspendierten Filterkuchens.
Die partielle Resuspendierung beschreibt eine Wechselwirkung zwischen Waschfliissigkeit und
Filterkuchen wéahrend deren Dosierung und tritt somit nur an der Oberfliche des Filterku-
chens auf. Somit ist der Riickvermischungsanteil ¢ von der Gesamthohe des Filterkuchens h,
abhéngig. Eine identische Fliissigkeitsdosierung (identische Fliissigkeitsverteilung, gleiche Auf-
treffgeschwindigkeit) fithrt zum gleichen resuspendierten Kuchenvolumen. Wird beispielsweise
die Kuchenhohe verdoppelt, verdoppelt sich auch das Gesamtvolumen des Filterkuchens. Der
Riickvermischungsanteil ¢ beschreibt das Verhéltnis des resuspendierten Kuchenvolumens bezo-
gen auf das Gesamtvolumen und wird somit durch eine Verdopplung der Kuchenhéhe halbiert.
Zur Darstellung der Abhéngigkeit des Riickvermischungsanteils ¢ von der Kuchenhohe h. wer-
den Resuspendierungsversuche fiir unterschiedliche Kuchenhohen durchgefiihrt. Die Ergebnisse

der Untersuchungen sind in Abbildung 6.13 dargestellt.
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Abb. 6.13.: Riickvermischungsanteil ¢ fiir unterschiedliche Kuchenhéhen (Handbrause, h. =~ 15
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Wie aus Abbildung 6.13 hervorgeht, ergeben sich fiir unterschiedliche Kuchenhéhen unterschied-
liche Verlaufe der Riickvermischungskurve. Der Riickvermischungsanteil ¢ ist somit immer an
eine definierte Kuchenhohe gekniipft. Sofern z. B. im Rahmen einer Apparateauslegung Labor-
versuche mit einer variierenden Kuchenhohe durchgefiihrt werden, kann der Riickvermischungs-

anteil iiber einen reziproken Zusammenhang mit der Kuchenhdhe nach Gl. 6.9 umgerechnet

werden
he
P2 =1y : (6.9)
c,2
Die Umrechnung des Waschverhéaltnisses erfolgt analog nach GI. 6.10.
he
Wy =W, - =< (6.10)
hc,?

Da im Rahmen der durchgefithrten identische Kuchenhéhen verwendet werden (h. ~ 15 mm)
wird auf eine Umrechnung des Riickvermischungsanteil ¢ fiir unterschiedliche Kuchenhohen

verzichtet. Eine Ubertragung auf andere Kuchenhdhen ist jedoch méglich.

Exp. Untersuchung verschiedener Fliissigkeitsverteiler

Zur Beschreibung des Einflusses der Auswahl des Flissigkeitsverteilers werden exemplarische
Aufgabesysteme im Labormaflstab hinsichtlich der partiellen Resuspendierung untersucht. Die
Untersuchung erfolgt bei einem identischen flaichenbezogenen Dosiervolumenstrom der Wasch-
fliissigkeit von Viy /Ac = 0,11 em/s. Der Vergleich erfolgt zwischen den Aufgabesystemen Voll-
strahl, Aufgabestab, Vollkegeldiise und Rinnenverteiler. Aufgrund der manuellen Zugabe mit
dem Aufgabestab kann es wahrend der Dosierung zu schwankenden Volumenstréomen kommen.
Da sich dieser Fall jedoch nahe an der iiblichen Laborpraxis bewegt, wurde der Vergleich trotz-
dem durchgefiihrt. Die Ergebnisse der Untersuchungen sind in Abbildung 6.14 dargestellt.

Die experimentellen Ergebnisse zeigen Abweichungen des Riickvermischungsanteils ¢ um bis zu
einer GroBenordnung. Die Abweichungen sind auf die unterschiedliche Verteilungsgiite (,,Spriih-
bilder*) der Fliissigkeitsverteiler zuriickzufiihren. Wéhrend die Waschfliissigkeit mit dem Rin-
nenverteiler sehr homogen auf der Kuchenoberfliche verteilt wird, trifft die Waschfliissigkeit bei
der Verwendung eines Vollstrahl punktuell auf die Kuchenoberflédche auf. Der flichenspezifische
Impuls der Waschfliissigkeit ist somit beim Vollstrahl hoher, was zur starkeren Resuspendie-
rung des Filterkuchens fithrt. Im Vergleich mit den in Abschnitt 6.1 kann darauf geschlossen

werden, dass die partielle Resuspendierung des Filterkuchens durch eine homogene Verteilung
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Abb. 6.14.: Riickvermischungsanteil ¢ fiir unterschiedliche exemplarische Aufgabesysteme im
LabormaBstab (h. ~ 15 mm, Viy/A. =~ 0,11 cm/s)

der Waschfliissigkeit reduziert werden kann.

6.2.4. Einfluss auf das Waschergebnis

Durch die partielle Resuspendierung eines Filterkuchens gelangen in den Poren enthaltene Ver-
unreinigungen in den Waschfliissigkeitsiiberstand und kontaminieren diesen. Die Uberstands-
konzentration ¢y, erhoht sich dadurch abhangig vom Riickvermischungsanteil ¢ (Vgl. Gl 6.7).
Wihrend der Kuchenwische dringt der verunreinigte Uberstand in den Filterkuchen ein. Das
Waschergebnis kann durch die Kontamination der Waschfliissigkeit limitiert werden, da die
Porenkonzentration nicht geringer werden kann als die Konzentration des verunreinigten Uber-
stands.

Zur Demonstration dieses limitierenden Effekts werden Waschversuche fiir partiell resuspendier-
te Filterkuchen durchgefiihrt. Die Versuchsdurchfiihrung erfolgt analog zur in Abschnitt 6.2.2
beschriebenen Methode. Im Gegensatz zur dort beschriebenen Versuchsdurchfithrung wird der

Filterkuchen nach der Waschfliissigkeitsaufgabe und partiellen Resuspendierung mit dem ver-
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unreinigten Uberstand gewaschen. Die Wische erfolgt bei der gleichen Druckdifferenz wie die
Kuchenbildung. Die Wasche wird beendet, sobald der Filterkuchen vollstandig gesattigt ist.
Anschlielend wird eine Kuchenanalytik zur Ermittlung des Restanteils X durchgefiihrt. Die
Waschergebnisse im Vergleich zur Referenz (bestmogliche Wésche) sind in Abbildung 6.15 dar-

gestellt.
10° : : : =
_33\ @ Partiell resuspendierter Filterkuchen H
| # Referenz ]
— Ideale Verdrangung |
|.
10 inans e
é 1 I ‘ I
E -
= ) II;II
= 10 H——
> _
; T
¢ 1073 ol i ——
A SSiSS g
+ _
1074 ——
0 2 4 6 8 10

Waschverhéltnis W in m3-m~—3

Abb. 6.15.: Waschkurve eines partiell resuspendierten Filterkuchens (he ~ 15 mm, Handbrause,
Viv/Ac = 3,26 cm/s) im Vergleich zur Referenzwaschkurve.

Das Waschergebnis des partiell resuspendierten Filterkuchens zeigt starke Abweichungen von
der Referenzwaschkurve. Beide Kurven verlaufen zunéchst entlang der idealen Verdrangung und
l6sen sich in beiden Fallen bei einem Waschverhéltnis W ~ 0, 7—0, 8 von dieser ab. Bei hoheren
Waschverhéltnissen verlauft die Waschkurve des partiell resuspendierter Kuchens ca. 2 Grofien-
ordnungen oberhalb der Referenz. Das Waschergebnis wird durch die partielle Resuspendierung
des Filterkuchens und die damit verbundene Uberstandskonzentration wesentlich verschlechtert.
Dadurch erhoht sich der Waschfliissigkeitsbedarf zur Erzielung eines spezifizierten Restanteils
erheblich. Durch den Vergleich mit den Uberstandskonzentrationen kann verdeutlicht werden,
dass der negative Einfluss eindeutig auf die partielle Resuspendierung des Filterkuchens zuriick-

gefithrt werden kann. Abbildung 6.16 zeigt die Waschkurve des resuspendierten Filterkuchens
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im Vergleich zu den normierten Uberstandskonzentrationen Csup/Co, Welche im Rahmen der in
Abschnitt 6.2.2 durchgefiihrten Uberstandsanalytik (also ohne herkémmlichen Waschversuch!)

ermittelt wurden.

10° I I I
\ € Partiell resuspendierter Filterkuchen B
\\ O Norm. Uberstandskonzentration Csup/Co ]
\ —— Ideale Verdrangung

a %&%@ o

0
0
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=
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Abb. 6.16.: Waschkurve eines partiell resuspendierten Filterkuchens im Vergleich zur im Rah-

men einer Uberstandsanalypik bestimmten normierten Uberstandskonzentration
(he ~ 15 mm, Handbrause, Viy/A. = 3,26 cm/s).

Aus der Abbildung geht hervor, dass der im Kuchen enthaltene Restanteil der Verunreinigungen
der bezogenen Konzentration des kontaminierten Uberstands im Rahmen der Messgenauigkeit
entspricht. Das Waschergebnis wird somit durch den negativen Einfluss der partiellen Resus-
pendierung limitiert.

Eine Limitierung des Waschergebnisses durch Kinetikeffekte wie z. B. Dispersion oder Diffusion
kann im untersuchten Bereich ausgeschlossen werden. Folgender Zusammenhang zwischen der

Konzentration des Uberstands Csup Und dem Restanteil X kann dadurch abgeleitet werden:

. % ~ X — Waschergebnis wird durch die Uberstandskonzentration (bedingt durch par-

tielle Resuspendierung des Filterkuchens) limitiert

. cc% < X — Waschergebnis wird durch andere Effekte limitiert (z. B. Dispersion, Diffusion,

Geometrie, Struktur usw.)
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Basierend auf diesem Zusammenhang und Verwendung von Gl. 6.7 kann der Riickvermischungs-
anteil ¢ zur Erzeugung von Modellkurven zur Beschreibung des aus der Resuspendierung re-
sultierenden Waschlimits verwendet werden. Die Modellierung von Waschkurven auf Basis von
Resuspendierungskurven wird im folgenden Abschnitt erlautert. Nachfolgend wird eine Para-
meterstudie durchgefithrt, um exemplarisch den Einfluss verschiedener Prozessparameter auf

das Ausmaf} der partiellen Resuspendierung und das Waschergebnis zu demonstrieren.

6.2.5. Modellbildung

Im folgenden Abschnitt wird die Erstellung eines Modells zur Beschreibung des erreichbaren Re-
stanteils basierend auf Riickvermischungskurven ¢ (W) erlautert. Die Modellkurven beschreiben
dabei die erreichbare Reinheit des Filterkuchens, die aufgrund der Uberstandskontamination
nicht verbessert werden kann. Die erzeugte Modellkurve beschreibt also ein Waschlimit, das
vom Riickvermischungsanteil ¢ bzw. den Anpassungsparametern @, und m abhéngt (vgl.
Gl. 6.8). Zunéchst erfolgt die Modellierung von Waschergebnissen auf Basis der durchgefiihrten
Versuchsprozedur, um einen Vergleich mit den experimentellen Ergebnissen zu ermoglichen.

Folgende Annahmen werden dazu getroffen:

o Einmalige und vollstidndige Waschfliissigkeitsaufgabe

« Filterkuchen vor der Aufgabe vollstandig geséttigt — Keine Zwischenentfeuchtung, S = 1
» Waschfliissigkeit vor der Aufgabe ohne Verunreinigungen — ¢y = 0 mol/1

o Waschfliissigkeit dringt vollstandig in den Filterkuchen ein — Keine Nachentfeuchtung
« Homogene Uberstandskonzentration cy,, — Kein Konzentrationsgradient im Uberstand
o Waschfliissigkeit dringt wahrend der Aufgabe nicht in den Kuchen ein

o Waschfliissigkeit durchstromt den Filterkuchen wéhrend der Wasche kolbenférmig

Die Modellierung erfolgt auf der grundlegenden Annahme, dass der kontaminierte Uberstand
die Porenfliissigkeit innerhalb des Filterkuchens kolbenférmig verdrangt. Somit entspricht die
Porenkonzentration am Ende der Wésche der Konzentration des kontaminierten Uberstands.

Abbildung 6.17 zeigt schematisch den Zustand des Filterkuchens zwischen Waschfliissigkeits-
aufgabe (bzw. partieller Resuspendierung) und der Kuchenwésche (Waschfliissigkeit ist noch

nicht eingedrungen).
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Csup

Co

Abb. 6.17.: Konzentrationsprofil und nicht resuspendierter Anteil des Filterkuchens unmittel-
bar nach der Waschfliissigkeitsaufgabe.

Wie aus der Abbildung hervorgeht, treten bereits zu diesem Zeitpunkt mehrere, lokal unter-
schiedliche Konzentrationen im Filterkuchen auf. Durch die partielle Resuspendierung liegt im
aufgewirbelten Teil des Filterkuchens bereits die Uberstandskonzentration Csup vOr. Im nicht
resuspendierten Teil (1 — ¢) liegt die Konzentration der Mutterlosung ¢o vor.

Wird der dargestellte Filterkuchen im néchsten Schritt kolbenférmig mit der kontaminierten
Waschfliissigkeit durchstromt, tritt zunéchst bis zum Waschverhéltnis W = 1 — ¢ Filtrat mit
der Startkonzentration ¢y aus. Bis zu diesem Punkt bewegt sich die Modellkurve auf der idealen
Verdriangung. Somit beschreibt das Waschverhéltnis W = 1 — ¢ den Ablésungspunkt. Sobald
die Porenfliissigkeit mit der Startkonzentration ¢y vollstdndig verdréangt wurde, tritt das Fil-
trat mit der Uberstandskonzentration Csup aus. Am Ende der Wésche liegt ausschliellich diese
Uberstandskonzentration in den Poren des Filterkuchens vor. Zur Berechnung des erreichbaren

Restanteils X miissen daher folgende Falle unterschieden werden:

Xan 1-W W<l-g 611
o Csup __ P(W) & ’
= + o 7 W>1-¢

w
_ P\ ) #W
(W)+§

o T e(W)t+i
Fiir den Fall W > 1 —¢ kann der erreichbare Restanteil X als Funktion des Riickvermischungs-
anteils (W) nach Gl. 6.8 berechnet werden. Das beschriebene Kolbenmodell wird anhand der
in Abschnitt 6.2.4 gezeigten Daten iiberpriift. Das Kolbenmodell basiert auf unscharfen Mess-
daten aus Resuspendierungsversuchen. Die sich dadurch ergebende Modellkurve ist ebenfalls
mit Unschérfen behaftet. Um den Messfehler bei der Erstellung von Modellkurven zu bertick-
sichtigen, werden daher jeweils weitere ¢(W)-Anpassungen durch den oberen (+Ag(W)) und
unteren (—Ap(W)) GroBtfehler durchgefiihrt. Die sich ergebende Modellkurve mit dem entspre-
chenden Fehlerband ist in Abbildung 6.18 dargestellt. Es ist erkennbar, dass die experimentelle

Waschkurve durch die Simulation aufbauend auf dem Kolbenmodell abgebildet werden kann.
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Damit ist die Validierung des Modells erfolgreich. Es kann gezeigt werden, dass der Verlauf
der Waschkurve von der partiellen Resuspendierung des Filterkuchens durch die Waschfliissig-
keitsaufgabe dominiert wird. Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass in diesem Fall
der gesamte Verlauf einer Waschkurve nur aufgrund einer Uberstandsanalytik wiedergegeben

werden kann und fiir deren Vorhersage herkdmmlicher Waschversuch notwendig ist.

10° I I I
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Abb. 6.18.: Modellvorhersage nach Gl. 6.11 im Vergleich zur Waschkurve eines partiell re-
suspendierten Filterkuchens (Pmax = 1, m = 0,359, h, ~ 15 mm, Handbrause,
Viw/Ac = 3,26 cm/s)

Wie bereits bei der Herleitung von Gleichung 6.7 beschrieben, verhélt sich die Herleitung des
Riickvermischungsanteils ¢ bzw. der Uberstandskonzentration cg,, analog zur Verdiinnungs-
wasche. Im industriellen Umfeld wird die Verdiinnungswésche aus Griinden der Wascheffizienz
bevorzugt mehrstufig durchgefiihrt.

Auch die Analogie des Riickvermischungsanteils ¢ kann um diese Mehrstufigkeit erweitert wer-
den. ,Mehrstufigkeit“ bedeutet in diesem Fall allerdings, dass die gesamte Waschfliissigkeit
nicht einmalig und vollstandig, sondern sukzessive in mehreren kleinen Portionen AW auf die
Kuchenoberfldche aufgegeben wird. Besonders bei Untersuchungen im Labormaflstab wird diese

Methode bereits in der Praxis angewendet (Vgl. Versuchsvorgehen Referenzwaschkurve). Das
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Kolbenmodell zur partiellen Resuspendierung kann zur Beschreibung einer sogenannten ,,inter-
vallweisen® Aufgabe der Waschfliissigkeit erweitert werden. Zur Berechnung der Uberstands-
konzentration cgyp; nach ¢ von n Aufgabeintervallen kann Gleichung 6.12 verwendet werden,

die sich aus der Stoffmengenbilanz ergibt:

_ _ p(AW); Y
Csupi = (Co — cw) (gD(AW)Z- n A§V> + cw (6.12)

Zur Modellierung von Waschergebnissen mit intervallweiser Zugabe der Waschfliissigkeit werden

weitere Annahmen zur Vereinfachung getroffen:

o Waschfliissigkeit dringt nach jedem Intervall vollstindig in den Filterkuchen ein
o Identische Intervallgroflen AW — n- AW =W

 Gleiche Kuchenresuspendierung in jedem Intervall — ¢(AW); = const.

Die Modellierung der Kuchenwésche mit mehreren Aufgabeintervallen kann auf Grundlage ei-
ner Resuspendierungskurve fiir eine einmalige Waschfliissigkeitsaufgabe durchgefithrt werden.
Dadurch ist es moglich, den Einfluss einer mehrfachen Waschfliissigkeitsaufgabe auf das Wa-
schergebnis vorherzusagen.

Zur Validierung des Kolbenmodells mit mehrfacher Waschfliissigkeitsaufgabe werden weitere
experimentelle Untersuchungen durchgefiihrt. Die Versuchsdurchfithrung entspricht der in Ab-
schnitt 6.2.4 erlauterten Prozedur. Im Vergleich zu den dort beschriebenen Versuchen wird
die Waschfliissigkeit nicht einmalig und vollstdndig, sondern in zwei gleich grolen Intervallen
aufgegeben. Dazu wird zundchst die erste Halfte der Waschfliissigkeit auf den Filterkuchen
aufgegeben, anschliefend wird die Wésche gestartet. Sobald die Waschfliissigkeit eingedrungen
ist, wird die Druckdifferenz gebrochen und die zweite Halfte der Waschfliissigkeit wird nach
identischer Vorgehensweise aufgegeben. Dadurch ist die oberste Kuchenschicht bereits durch
das erste Aufgabeintervall vorgereinigt, wodurch die Uberstandskonzentration cy,, mit jedem
weiteren Aufgabeintervall abnimmt. Der Waschfliissigkeitsiiberstand wird durch Aufteilung der
Waschfliissigkeit zunehmend weniger kontaminiert. Die Ergebnisse der experimentellen Unter-
suchungen sind im Vergleich zur Modellkurve nach Gl. 6.12 in Abbildung 6.19 dargestellt. Das
minimal verwendbare Waschverhéltnis ist durch den verwendeten Versuchsaufbau limitiert.
Wie aus der Abbildung hervorgeht, konnen die Waschergebnisse bereits durch eine Waschflis-
sigkeitsaufgabe in 2 Intervallen um ungefahr eine Gréfenordnung im Vergleich zur einmaligen
Aufgabe verbessert werden. Aufgrund der angenommenen kolbenférmigen Durchstréomung be-
sitzt die Modellkurve Knickpunkte bei Waschverhéltnissen, bei denen eine bestimmte Konzen-

tration nicht mehr im Filterkuchen auftritt (co oder cgp1). Durch die Modellvorhersage kann
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I I
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Abb. 6.19.: Experimentelle Waschergebnisse partiell resuspendierter Filterkuchen nach einma-
liger und intervallweiser Zugabe (2 Intervalle) der Waschfliissigkeit im Vergleich zu
Modellvorhersagen nach Gl. 6.12 (. = 1, m = 0,359, h. &~ 15 mm, Handbrause,
Viv/Ac = 3,26 cm/s)

der negative Einfluss der partiellen Kuchenresuspendierung auch fiir mehrere Aufgabeintervalle
vorhergesagt werden. Das Modell liefert unter den gegebenen Versuchsbedingungen eine gute
Ubereinstimmung mit den experimentellen Daten. Auch im dargestellten Fall wird das Wasch-
ergebnis von partieller Resuspendierung und der damit verbundenen Uberstandskontamination

dominiert, da cep/co = X.

Aus den Ergebnissen geht hervor, dass der negative Einfluss der partiellen Resuspendierung be-
sonders durch die mehrfache Aufgabe der Waschfliissigkeit reduziert werden kann, wie es z. B.
bei Waschfliissigkeitsaufgabe auf Taktbandfiltern umgesetzt wird. Mit Hilfe von Gleichung 6.12
ist es moglich, den Einfluss der partiellen Resuspendierung auf das Waschergebnis vorherzu-
sagen. Dazu werden ausschliellich Informationen benétigt, die aus Resuspendierungsversuchen
bzw. einer Uberstandsanalytik ermittelt werden konnen.

Neben der intervallweisen Aufgabe der Waschfliissigkeit kann der Einfluss der partiellen Re-
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suspendierung auf das Waschergebnis auch durch die Variation weiterer Prozessparameter be-
einflusst werden. Die Parameterstudie im folgenden Abschnitt gibt einen Uberblick iiber den

Einfluss der wichtigsten Prozessparameter.

6.2.6. Parameterstudie

Im folgenden Abschnitt wird der Einfluss wesentlicher Prozessparameter auf die partielle Ku-
chenresuspendierung und den damit verbundenen Einfluss auf das Waschergebnis anhand ex-

perimenteller Untersuchungen gezeigt. Folgende Parameter werden untersucht:

o Einfluss der Dosiergeschwindigkeit wiahrend der Waschfliissigkeitsaufgabe
o Finfluss der am Kuchen angelegten Druckdifferenz wéihrend der Waschfliissigkeitsaufgabe

o Einfluss der Sattigung des zwischenentfeuchteten Kuchens vor der Waschfliissigkeitsauf-

gabe

Zur Bewertung des Einflusses der Parameterdinderung erfolgt stets ein Vergleich mit einem
Worst-Case-Szenario. Im Rahmen der durchgefithrten Untersuchungen fithrten die folgenden
Prozessparameter zum starksten partiellen Resuspendierung des Filterkuchens und somit zur

grofiten Verschlechterung des Waschergebnisses:

o Waschfliissigkeitsaufgabe mit dem hochsten untersuchten flachenspezifischen Dosiervolu-
menstrom (Viy /Ac = 3,26 cm/s)

» Waschfliissigkeitsaufgabe ohne an den Kuchen angelegte Druckdifferenz (Ap = 0)
» Waschfliissigkeitsaufgabe auf den geséttigten Filterkuchen (S = 1)

 FEinmalige und vollstindige Aufgabe der Waschfliissigkeit (s.o.)

Die Waschfliissigkeitsaufgabe erfolgt jeweils mit dem identischen Fliissigkeitsverteiler (Hand-
brause). Die Resuspendierungs- und Waschkurven mit den genannten Parametern werden nach-
folgend als ,,Worst Case“ bezeichnet. Die dem Worst Case entsprechenden Resuspendierungs-
und Waschkurven wurden bereits in den Abbildungen 6.12 und 6.15 gezeigt. Diese Datensatze

werden jeweils zur Beurteilung des Einflusses der untersuchten Parameter herangezogen.

Die untersuchten Parameter bilden exemplarische Falle. Die Untersuchung spezifischer Anwen-
dungsfille ist moglich, kann jedoch im Rahmen eines Forschungsprojekt aufgrund der Vielfalt
industrieller Prozesse nicht erfasst werden. Wechselwirkungen der betrachteten Parameter wer-

den nicht untersucht.
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Einfluss der Dosiergeschwindigkeit

Zunéchst wird der Einfluss der Dosiergeschwindigkeit untersucht, mit welcher die Waschfliissig-
keit auf die Kuchenoberfliche aufgegeben wird. Die Waschfliissigkeit wird dazu nach Abschluss
der Kuchenbildung auf die gesédttigte Kuchenoberfliche aufgegeben. Die Fliissigkeitsverteilung
erfolgt mithilfe der Handbrause, wodurch eine homogene Verteilung der Fliissigkeit auf der
gesamten Kuchenoberfliche sichergestellt wird. Zur Anderung der Dosiergeschwindigkeit wird
der Druck des Dosierbehélters variiert. Die Untersuchungen werden fiir insgesamt drei un-
terschiedliche Dosiervolumenstrome bzw. -geschwindigkeiten durchgefiihrt. Zur vereinfachten
Mafstabsiibertragung wird der Volumenstrom auf die Kuchenoberfliche A. bezogen.
Zunachst werden Resuspendierungsversuche nach der in Abschnitt 6.2.2 beschriebenen Metho-
de durchgefiihrt. Die experimentell ermittelten Resuspendierungskurven werden nach GIl. 6.8
angepasst. Die experimentellen Daten sowie die entsprechenden Anpassungsfunktionen sind
in Abbildung 6.20 dargestellt. Zur verbesserten Ubersichtlichkeit werden die Fehlerbéinder der
Anpassungen nicht dargestellt.
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Abb. 6.20.: Resuspendierungskurven fiir unterschiedliche Dosiergeschwindigkeiten der Wasch-

flissigkeit und Anpassungskurven nach Gl. 6.8 (h. ~ 15 mm, Handbrause, A. =
56,75 cm?)
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Wie aus der Abbildung hervorgeht, fithren die unterschiedlichen Dosiergeschwindigkeiten dazu,
dass der Filterkuchen unterschiedlich stark resuspendiert wird. Je hoher die Dosiergeschwindig-
keit, desto grofler der Riickvermischungsanteil ¢. Die Messdaten beginnen jeweils im Ursprung
und weisen mit zunehmendem Waschverhaltnis W jeweils einen degressiven Kurvenverlauf auf,
der abhéngig von der Dosiergeschwindigkeit unterschiedlich stark ausgepragt ist. Die Anpas-
sungsfunktionen beschreiben den Verlauf der experimentellen Daten sehr gut. Auch aus den
Anpassungsparametern kann abgelesen werden, dass die Anpassungsfunktionen abhéangig von
der Dosiergeschwindigkeit gegen unterschiedliche Grenzwerte (. streben.

Der Verlauf sowie die Schichtung der Resuspendierungskurven erscheint plausibel, da mit stei-
gender Dosiergeschwindigkeit auch der Impuls der Waschfliissigkeit zunimmt. Durch die damit
verbundene erhohte Krafteinwirkung beim Flissigkeitsaufprall wird ein groflerer Anteil des
Filterkuchens resuspendiert bzw. die Waschfliissigkeit dringt tiefer in den Filterkuchen ein.
Eine partielle Resuspendierung des Filterkuchens kann also durch eine moglichst schonende
Waschfliissigkeitsaufgabe reduziert werden. Es ist jedoch zu bemerken, dass auch im Fall der
geringsten untersuchten Dosiergeschwindigkeit bis zu 5% des Filterkuchens resuspendiert wer-
den (Abb. 6.20).

Der Einfluss der Dosiergeschwindigkeit auf das Waschergebnis wird anhand von Waschversuchen
untersucht. Das Versuchsvorgehen ist dabei jeweils identisch zu den entsprechenden Resuspen-
dierungsversuchen. Statt einer Uberstandsanalytik wird der Kuchen nach der Waschfliissigkeits-
aufgabe mit dem kontaminierten Uberstand gewaschen. Die Ergebnisse der Waschversuche sind
in Abbildung 6.21 dargestellt.

Wie die Resuspendierungskurven weisen auch die Waschkurven eine von der Dosiergeschwin-
digkeit abhangige Schichtung auf. Die Waschergebnisse unterscheiden sich im untersuchten
Bereich um bis zu einer Groéflenordnung. Alle Kurven lésen sich bei einem Waschverhélt-
nis W ~ 0,7 — 0,8 von der idealen Verdridngung ab. Das Niveau der Referenzwaschkurve
(X (W =~ 3) ~ 10%) wird in keinem untersuchten Fall erreicht.

Die Schichtung der Waschkurven stimmt mit den Resuspendierungskurven tiberein. Das ist
plausibel, da mit starkerer Resuspendierung des Filterkuchens beim identischen Waschverhalt-
nis auch mehr Verunreinigungen in den Uberstand eingetragene werden. Das Waschergebnis
wird also abhéngig vom Riickvermischungsanteil bzw. der Dosiergeschwindigkeit limitiert. An-
hand der Resuspendierungskurven kann gezeigt werden, dass der Filterkuchen auch bei der
geringsten untersuchten Dosiergeschwindigkeit noch bis zu 5% resuspendiert wird. Dieser Riick-
vermischungsanteil mag gering erscheinen, fithrt jedoch zur Abweichung des Waschergebnissen

um bis zu eine Groflenordnung im Vergleich zur Referenz.
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Abb. 6.21.: Waschkurven fiir unterschiedliche Dosiergeschwindigkeiten der Waschfliissigkeit
(he ~ 15 mm, Handbrause, A, = 56,75 cm?)

Die partielle Resuspendierung des Filterkuchens sollte somit im Rahmen einer Prozessauslegung
sowohl in Laborversuchen als auch im industriellen Maflstab durch Resuspendierungsversuche
iiberpriift und beriicksichtigt werden. Eine Vernachlassigung dieses Effekts kann zu unvorher-
sehbaren Abweichungen des Waschergebnisses fithren, was mit erhéhten Kosten beim Design,

der Inbetriebnahme und dem Betrieb des Waschprozesses verbunden ist.

Einfluss der angelegten Druckdifferenz

Bei industriellen Waschprozessen wird Waschfliissigkeit meist bei angelegter Gasdruckdifferenz
aufgegeben, d. h. der Filterkuchen wird wihrend der Dosierung mechanisch durch eine Druck-
spannung belastet. Dadurch wird die mechanische Stabilitat des Filterkuchens erhéht. Durch
experimentelle Untersuchungen soll iiberpriift werden, ob das Ausmafl der partiellen Kuchen-
resuspendierung durch eine angelegte Druckdifferenz wéihrend der Waschfliissigkeitsaufgabe re-
duziert werden kann.

Zu diesem Zweck werden weitere Resuspendierungsversuche durchgefiithrt. Die Versuchsproze-

dur orientiert sich am in Abschnitt 6.2.2 beschriebenen Vorgehen. Die Druckdifferenz wird nach
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der Kuchenbildung nicht gebrochen, sondern die Waschfliissigkeit wird auf die gespannte Ku-
chenoberfliche aufgegeben. Um Einfliisse von Wandablagerungen zu vermeiden, wird fir die
Kuchenbildung ein 3D-gedruckter Spritzschutz in den Nutschenkorper eingesetzt. Die Druckdif-
ferenz wird gebrochen, sobald die Waschfliissigkeit vollstandig aufgegeben wurde. Durch dieses
Vorgehen dringt ein geringer Anteil der Waschfliissigkeit in den Filterkuchen ein. Die Auswer-
tung des Riickvermischungsanteils bleibt davon unbeeinflusst.

Die Resuspendierungskurven fiir Filterkuchen mit und ohne angelegte Druckdifferenz wahrend
der Waschfliissigkeitsaufgabe sind in Abbildung 6.22 dargestellt.

100%
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60%

40% 1

Ap = 0 mbar (exp.)

Ap = 500 mbar (exp.)

P(W; @max = 1,0; m = 0,359)
(W5 Omax = 0,463; m = 0,879)
0% i i |

0 2 4 6 8 10

Waschverhaltnis W in m?-m—3

20% 1

Riickvermischungsanteil ¢ in m?-m=3

Abb. 6.22.: Resuspendierungskurven mit (Ap = 500 mbar) und ohne (Ap = 0 mbar) an den
Kuchen angelegte Druckdifferenz wihrend der Waschfliissigkeitsaufgabe mit Anpas-
sungskurven nach Gl. 6.8 (h. ~ 15 mm, Handbrause, A. = 56,75 cm?)

Die Resuspendierungskurven weisen fiir beide betrachteten Félle unterschiedliche Verlédufe auf.
Im Bereich von Waschverhéltnissen W < 2 weisen beide Kurven zunéchst einen ahnlichen
Verlauf auf. Bei hoheren Waschverhéltnissen wird fiir die Messdaten mit angelegter Druckdiffe-
renz ein geringerer Riickvermischungsanteil ¢ erreicht. Durch das Anlegen einer Druckdifferenz
wahrend der Waschfliissigkeitsaufgabe wird der Riickvermischungsanteil ¢ bei hohen Waschver-

haltnissen im untersuchten Fall bis zu 30% reduziert. Die Ergebnisse zeigen, dass die partielle
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Resuspendierung des Filterkuchens durch eine angelegte Druckdifferenz reduziert werden kann.
Zur Beschreibung des Einflusses dieser Parametervariation auf das Waschergebnis werden ent-

sprechende Waschversuche durchgefiihrt. Die Ergebnisse dieser Versuche sind in Abbildung 6.24

dargestellt.
10° . \ \ [
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Abb. 6.23.: Waschkurven mit (Ap = 500 mbar) und ohne (Ap = 0 mbar) an den Kuchen an-
gelegte Druckdifferenz wiahrend der Waschfliissigkeitsaufgabe (h. ~ 15 mm, Hand-
brause, A. = 56,75 cm?)

Wie aus dem Waschdiagramm hervorgeht, weisen die Waschkurven besonders im Bereich von
Waschverhéltnissen 1 < W < 5 deutliche Unterschiede des Restanteils X auf. Durch eine ange-
legte Druckdifferenz wahrend der Waschfliissigkeitsaufgabe kann das Waschergebnis bei W = 3
bis zu 10% verbessert werden.

Der erkennbare Einfluss einer angelegten Druckdifferenz ist somit zwar nur geringfiigig ausge-
priagt, in einem Waschprozess jedoch sehr einfach umsetzbar. In dieser Hinsicht sollte Wasch-
fliissigkeit im industriellen Umfeld bevorzugt mit an den Kuchen angelegter Druckdifferenz
aufgegeben werden, um den negativen Einfluss einer partiellen Resuspendierung moglichst ge-

ring zu halten.
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Einfluss der Kuchensiattigung (Vorentfeuchtung)

Abschlieflend wird der Einfluss einer Vorentfeuchtung auf die partielle Resuspendierung und
das Waschergebnis untersucht. Durch eine Vorentfeuchtung des Filterkuchens wird ein Teil der
Porenfliissigkeit bereits direkt nach der Kuchenbildung aus dem Filterkuchen entfernt. Dadurch
sind auch weniger Verunreinigungen im Kuchen enthalten, die durch partielle Resuspendierung
in den Uberstand gelangen.

Ein weiterer positiver Effekt der Vorentfeuchtung ist die mutmafliche Erhohung der Zugfestig-
keit des Filterkuchens. Schubert beschreibt die Abhéangigkeit der Zugfestigkeit von der Kuchen-
sattigung [24]. Er stellt fest, dass entfeuchtete Filterkuchen im Vergleich zu geséttigten Filter-
kuchen eine hohere mechanische Festigkeit aufweisen. Durch beide genannten Effekte kann das
Ausmafl der partiellen Resuspendierung bzw. deren Einfluss auf das Waschergebnis reduziert
werden. Eine Trennung der genannten Effekte ist aufgrund des verwendeten Versuchsaufbaus
jedoch nicht moglich. Die dargestellten Ergebnisse beschreiben also die Summe beider Effekte.
Zur Darstellung des Einflusses einer Vorentfeuchtung auf die partielle Resuspendierung werden
weitere Resuspendierungsversuche durchgefiihrt. Nach Abschluss der Kuchenbildung wird der
Filterkuchen dazu zunéchst fiir eine definierte Zeit vorentfeuchtet. Als Vorentfeuchtungszei-
ten werden t = 5 s und t = 30 s gewahlt. Die entsprechende mittlere Sattigung (Mittelwert
einer Versuchsreihe) betrigt S(t = 5s) = 0,85 und S(t = 5 s) = 0,70. Die Druckdifferenz
wird nach der Vorentfeuchtung gebrochen, anschlielend erfolgt die Waschfliissigkeitsaufgabe.
Die Ergebnisse der Resuspendierungsversuche sind in Abbildung 6.24 dargestellt. Die Ermitt-
lung der Riickvermischungsanteils ¢ erfolgt nach Gl. 6.6 unter Beriicksichtigung der Sattigung
S. Die Berechnung erfolgt unter der Annahme, dass die Porenfliissigkeit im vorentfeuchteten
Filterkuchen homogen verteilt vorliegt.

An dem Verlauf der Resuspendierungskurven kann erkannt werden, dass das Ausmaf§ der par-
tiellen Resuspendierung durch eine Vorentfeuchtung des Filterkuchens reduziert werden kann.
Abweichungen des Riickvermischungsanteil ¢ sind bereits bei Waschverhéltnissen W < 2 er-
kennbar und im weiteren Verlauf noch deutlicher ausgepragt. Bei hohen Waschverhéltnissen
kann der Riickvermischungsanteil ¢ durch eine Vorentfeuchtung um bis zu 20% reduziert wer-
den. Je langer die Vorentfeuchtungszeit und damit je geringer die Sattigung, desto geringer der
Riickvermischungsanteil . Bereits eine kurze Vorentfeuchtungszeit von t = 5 s ist ausreichend,
um das Ausmaf der partiellen Resuspendierung deutlich zu reduzieren.

Der Einfluss auf das Waschergebnis wird durch entsprechende Waschversuche untersucht. Die
Kuchenwésche wird abgebrochen, sobald die Waschfliissigkeit vollstdndig in den Filterkuchen

eingedrungen ist. Die Ergebnisse der Waschversuche sind in Abbildung 6.25 dargestellt.
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Abb. 6.24.: Resuspendierungskurven fiir vorentfeuchtete Filterkuchen mit unterschiedlichen
Sattigungen S vor der Waschfliissigkeitsaufgabe mit Anpassungskurven nach GI.
6.8 (he ~ 15 mm, Handbrause, A, = 56,75 cm?)

Die Waschkurven fiir resuspendierte Filterkuchen mit unterschiedlicher Sattigung vor der Wasch-
fliissigkeitsaufgabe zeigen deutliche Abweichungen im Vergleich zum geséttigten Filterkuchen.
Die Unterschiede des Restanteils AX sind groler als die jeweiligen Unterschiede der Sattigung
nach der Vorentfeuchtung AS. Die Verbesserung des Waschergebnisses kann somit nicht nur
auf die Entfernung der Porenfliissigkeit vor der Wasche, sondern auch auf die Reduzierung der
partiellen Resuspendierung durch die Festigkeitserhohung zuriickgefiihrt werden. Im Rahmen
der durchgefiithrten Untersuchungen kann das Waschergebnis bereits durch eine Vorentfeuch-
tungszeit von ¢ = 5 s um bis zu einer Grofenordnung verbessert werden. Weiterhin ist auffallig,
dass eine langere Vorentfeuchtungszeit das Waschergebnis nicht mafigeblich verbessert.

Die Ergebnisse zeigen, dass der Einfluss der partiellen Resuspendierung durch eine Vorent-
feuchtung des Filterkuchens reduziert werden kann. Somit ist die Vorentfeuchtung ein gutes
Werkzeug, um einem negativen Einfluss auf das Waschergebnis vorzubeugen. Besonders bei
kontinuierlichen und quasi-kontinuierlichen Apparaten sollte daher beachtet werden, dass ei-

ne kurze Vorentfeuchtung des Kuchens vor der Waschfliissigkeitsaufgabe stattfindet, um eine
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Abb. 6.25.: Waschkurven fiir vorentfeuchtete Filterkuchen mit unterschiedlichen Séttigungen S
vor der Waschfliissigkeitsaufgabe (h. &~ 15 mm, Handbrause, A, = 56,75 cm?)

starke Uberstandskontamination zu vermeiden.

6.3. Anderung der Kuchengeometrie

Neben der partiellen Kuchenresuspendierung kann die Waschfliissigkeitsaufgabe in industriellen
Prozessen mit weiteren Effekten verbunden sein. Sofern eine Aufwirbelung des Filterkuchens
stattfindet, ist mit dieser i.d. R. auch eine Anderung der Kuchengeometrie verbunden. Es kann
also bereits durch eine optische Beurteilung der Kuchenoberfliche erkannt werden, ob es zu
einer Anderung der Kuchengeometrie durch die Waschfliissigkeitsaufgabe kommt. Besonders
ausgepragt ist dieser Effekt besonders dann, wenn Waschfliissigkeit von definierten Tropfstel-

len eines Fliissigkeitsverteilers an immer den gleichen Stellen auf der Kuchenoberflache auftrifft.
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6.3.1. Methodenentwicklung

Durch Messungen der Kuchentopographie per 2D-Laserlinientriangulation soll iberpriift wer-
den, ob das resuspendierte Kuchenvolumen (und somit der Riickvermischungsanteil ¢) auch
mit optischen Messmethoden ermittelt werden kann. Die Messung der Kuchentopographie so-
wie der Leerh6he der Nutsche erfolgt dabei mit dem in Abschnitt 3.3 vorgestellten Messsystem
(2D-Laserlinienscanner). Dabei wird die der Abstand zwischen dem Sensor und der Kucheno-
berfliche bestimmt. Die Auswertung der Hohenmessung erfolgt per LabView.

Das Prinzip zur Ermittlung des resuspendierten Kuchenvolumens per Triangulationsmessung
ist schematisch in Abbildung 6.26 dargestellt. Die Abbildung zeigt die exemplarische Anderung
der Kuchengeometrie durch eine mittige, punktuelle Waschfliissigkeitsaufgabe (,,Strahl“). Nach
der Waschfliissigkeitsaufgabe wird der Kuchen gewaschen und anschliefend erneut die Kuchen-
hohe gemessen. Da die Feststoffpartikel teilweise auch innerhalb der durch die Aufwirbelung
entstandenen Senke wieder anfiltriert werden, kann durch dieses Vorgehen lediglich das nach
der Waschung optisch erkennbare resuspendierte Kuchenvolumen bestimmt werden — und nicht

das tatsdchlich wiahrend der Aufgabe aufgewirbelte Kuchenvolumen.

+AAh,

i 1 Vor WW-Aufgabe

-Ah,

4, e Nach WW-Aufgabe

Abb. 6.26.: Schematische Darstellung der lokalen Hohendifferenzen des Filterkuchens durch die
Waschfliissigkeitsaufgabe.

Waiéhrend der partiellen Resuspendierung werden Feststoffpartikel an der Kuchenoberfléche auf-
gewirbelt und mit der Stromung der Waschfliissigkeit transportiert. Dadurch wird die Kuchen-
hohe im aufgewirbelten Bereich des Filterkuchens lokal verringert. Im tibrigen Bereich setzen
sich diese Feststoffpartikel auf der Kuchenoberfliche absetzen, wird die lokale Kuchenhohe er-
hoht. Durch eine Messung der Kuchenhohe vor und nach der Waschfliissigkeitsdosierung ist
es moglich, diese lokalen Hohendifferenzen bedingt durch die Waschfliissigkeitsaufgabe mess-

technisch zu erfassen. Das Kuchenvolumen vor der Waschfliissigkeitsdosierung kann durch die
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mittlere Kuchenhohe und der Kuchenflache nach Gl. 6.13 ermittelt werden.

‘/c = hc,O : Ac (613)

Zur Ermittlung des optisch resuspendierten Kuchenvolumens V, .. werden die absoluten Ho-
hendifferenzen aufsummiert und mit der Kuchenoberfliche multipliziert. Die Halfte dieses Vo-
lumens beschreibt das resuspendierte Kuchenvolumen nach Gl. 6.14 (vgl. Abb. 6.26 — grauer
Bereich).

Ji|Ahe| - dA
2

Definitionsgemafl beschreibt der Riickvermischungsanteil den Volumenanteil des resuspendier-

Verres = (6.14)

ten Filterkuchens. Da alle bendtigten Groflen aus der Topographiemessung folgen, kann der

sog. geometrische Riickvermischungsanteil nach Gl. 6.15 berechnet werden.

Vi J3€|AR|-dA
Pgeom = ‘/c B 2. hc,O ' Ac

(6.15)

Der geometrische Riickvermischungsanteil pgeom beschreibt den resuspendierten Anteil des Fil-

terkuchens, der durch eine optische Beurteilung der Kuchenoberflache festgestellt werden kann.

6.3.2. Vergleich mit Uberstandsanalytik

Aus der Praxis ist bekannt, dass die Geometrie der Kuchenoberfliche z. B. bei der Verwendung
einer Vollkegeldiise fiir die Waschfliissigkeitsaufgabe nur geringfiigig verandert wird oder mit
bloem Auge iiberhaupt nicht erkennbar ist. Wie bereits in Abschnitt 6.2 gezeigt wurde, tritt
auch bei Vollkegeldiisen eine partielle Resuspendierung des Filterkuchens auf. Der tatsdchlich
resuspendierte Anteil des Filterkuchens kann durch Leitfahigkeitsmessungen der Waschfliissig-
keitstiiberstands bestimmt werden, wie bereits in Abschnitt 6.2.2 beschrieben wurde.

Zum Vergleich beider Methoden (konduktometrischer klassischer® Riickvermischungsanteil
vs. geometrischer Riickvermischungsanteil) werden experimentelle Untersuchungen mit unter-
schiedlichen Fliissigkeitsverteilern durchgefiithrt. Bedingt durch den Betriebsbereich der Fliis-

sigkeitsverteiler erfolgt der Vergleich zwischen folgenden Verteilern und Volumenstromen:

o Vergleich von Vollstrahl, Rinnenverteiler und Handbrause bei einem flachenspezifischen

Volumenstrom von Viy /A, = 0,37 cm/s

e Vergleich von Vollstrahl, Rinnenverteiler und Vollkegeldiise bei einem flachenspezifischen

Volumenstrom von Viy /A, = 0,11 cm/s
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Zum Vergleich der beschriebenen Messmethoden Versuche mit jeweils identischen Versuchspa-
rametern durchgefithrt. Der konduktometrische Riickvermischungsanteil wird fiir jeden Versuch
nach Gl. 6.6 aus Daten einer Uberstandsanalytik ermittelt, der geometrische Riickvermischungs-
anteil aus Hohenmessungen nach GI. 6.15. Zum Vergleich der Messungen wird jeweils das gleiche
Fliissigkeitsvolumen W = 2 auf den Filterkuchen aufgegeben. Die Fliissigkeitsaufgabe erfolgt
ohne angelegte Druckdifferenz.

Zur Messung der Kuchentopographie wird der Filterkuchen zunéchst gewaschen, bis die Fliis-
sigkeit vollstédndig eingedrungen ist und die Kuchenoberflache freiliegt. Fiir jeden Fliissigkeits-
verteiler werden insgesamt drei Messungen nach identischem Vorgehen durchgefiihrt.

Die Ergebnisse der Untersuchungen sind in Abbildung 6.27 als Parititsdiagramm dargestellt.
Die Messpunkte beschreiben die Mittelwerte aus drei Messungen, die Fehlerbalken die entspre-

chenden Standardabweichungen.
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Abb. 6.27.: Vergleich zwischen geometrischem (2D-Linienlaser) und konduktometrischem Riick-
vermischungsanteil (LF-Messung) fir unterschiedliche Aufgabesysteme und flichen-

spezifische Volumenstrome.

Das Paritatsdiagramm zeigt den Vergleich zwischen dem geometrischen Riickvermischungsan-
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teil Ygeom und dem konduktometrischen Riickvermischungsanteil ¢conq. Der konduktometrische
Riickvermischungsanteil basiert auf einer Uberstandsanalytik und beschreibt den tatséichlichen
resuspendierten Anteil. Aus dem Vergleich mit dem geometrischen Riickvermischungsanteil geht
hervor, dass der tatsichliche resuspendierte Anteil fir jedes untersuchte Aufgabesystem grofier
ist, als durch optische Messungen erkennbar. Die Messpunkte befinden sich deutlich unterhalb
der halbierenden Mittellinie. Besonders ausgepragt ist diese Abweichung des Vollstrahls. Das
kann dadurch erklart werden, dass der Vollstrahl wahrend der Waschfliissigkeitsaufgabe eine
, Tiefenwirkung® besitzt und tief in den Filterkuchen eindringt. Am Ende der Dosierung wird
der dadurch entstandene Krater vom umgebenden Feststoff verschlossen, sodass er optisch nicht
mehr sichtbar ist.

Die Ergebnisse zeigen, dass bei den untersuchten Féllen stets ein groflerer Anteil des Filterku-
chens resuspendiert wurde als mit dem bloflen Auge erkennbar. Das gilt z. B. auch fir Fliis-
sigkeitsverteiler, bei denen keine offensichtliche Anderung der Kuchengeometrie auftritt. Diese
Erkenntnis bestarkt die Empfehlung, den Riickvermischungsanteil ¢ im industriellen Umfeld
bevorzugt durch eine Uberstandsanalyse zu bestimmen und sich nicht auf ein visuelles Emp-

finden oder eine visuelle Messtechnik zu verlassen.

6.4. Bewertung weiterer Kontaminationsquellen

Anhand der bisherigen Untersuchungen konnte gezeigt werden, dass das Waschergebnis durch
eine unvorhergesehene Kontamination des Waschfliissigkeitstiberstands limitiert werden kann.
Neben der partiellen Kuchenresuspendierung bedingt durch die Waschfliissigkeitsaufgabe kon-
nen Waschfliissigkeitskontamination auch durch andere Effekte auftreten.

So ist es bei einer Kuchenwésche mit Fliissigkeitstiberstand moglich, dass Verunreinigungen aus
den Poren des Kuchens in den Uberstand diffundieren und diesen verunreinigen, bevor dieser
in den Filterkuchen eindringt.

Weiterhin kénnen bedingt durch die Suspensionsaufgabe oder die Prozessfithrung Verunreini-
gungen von der Apparatewand, Rohrleitungen o. A. in den Waschfliissigkeitsiiberstand eingetra-
gen werden. Der Einfluss der genannten Effekte wird in den folgenden Abschnitten experimentell

untersucht und der Verunreinigung durch partielle Kuchenresuspendierung gegeniibergestellt.

6.4.1. Riickdiffusion von Verunreinigungen

In industriellen Prozessen ist der Filterkuchen meist von einer Waschfliissigkeitsschicht bedeckt,

um eine optimale Verteilung wahrend der Wasche zu gewéhrleisten. Da diese Schicht im direk-
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ten Kontakt zur Kuchenoberflache steht, ist es moglich, dass Verunreinigungen wéahrend der
Wische aus dem Kuchen in den Uberstand diffundieren. Diese Form des Stofftransports wird
nachfolgend als ,,diffusive Riickvermischung“ bezeichnet. Die partielle Resuspendierung ist vor-
wiegend durch die Anstromung der Kuchenoberfliche bedingt, weshalb zur Beschreibung der
Begriff , konvektive Riickvermischung® zutreffend ist. Die beiden genannten Mechanismen sind
schematisch in Abbildung 6.28 dargestellt.

Konvektive Diffusive
Riickvermischung Riickvermischung

= Uberstand

Filterkuchen-
[~ oberfliche

-

Abb. 6.28.: Schematische Darstellung von konvektiver Riickvermischung und Riickdiffusion von
Verunreinigungen in den Uberstand.

Der Einfluss der diffusiven Riickvermischung auf das Waschergebnis soll durch experimentelle
Untersuchungen iiberpriift werden. Dabei soll festgestellt werden, ob ein solcher Effekt wéihrend
der Wasche auftritt und wie stark sich dieser im Vergleich zur partiellen Resuspendierung durch
konvektive Riickvermischung auf das Waschergebnis auswirkt. Zur Untersuchung werden Fil-
terkuchen mit Waschfliissigkeit beaufschlagt, anschlieend wird die Uberstandskonzentration
kontinuierlich gemessen. Dadurch kann festgestellt werden, ob sich Verunreinigung im Uber-
stand anreichern.

Zu diesem Zweck wird zunachst ein Filterkuchen gebildet und mit Waschfliissigkeit beauf-
schlagt. Die Waschfliissigkeit wird dabei moglichst schonend aufgegeben, um den Einfluss einer
konvektiven Riickvermischung zu vermeiden. Der Nutschenrand wird zuvor gereinigt. Der ver-
wendete Versuchsaufbau ist in Abbildung 6.29 dargestellt.

Zur Durchfithrung des Versuchs wird nach Abschluss der Kuchenbildung ein grobmaschiges
Filtertuch (Porendurchmesser von etwa 500 pm) auf die Kuchenoberfliche aufgelegt, um eine

partielle Resuspendierung wahrend der Waschfliissigkeitsaufgabe zu reduzieren. Die Waschfliis-

102



01IF21688N Kapitel 6. Waschfliissigkeitsaufgabe im Labormaflstab

LF-Sonde f_a

Uberstand 1©]

\\‘ahchtll(\}] YRR LR LR AR

Filterkuchen

Abb. 6.29.: Versuchsaufbau zur Untersuchung der diffusiven Riickvermischung von Verunreini-
gungen aus dem Filterkuchen in den Waschfliissigkeitstiberstand.

sigkeit wird anschliefend behutsam mit einem Aufgabestab aufgegeben. Um einen ausreichend
hohen Uberstand fiir eine Leitfihigkeitsmessung zu gewdhrleisten, wird ein Waschverhéltnis
W = 6 verwendet. Nach der Waschfliissigkeitsaufgabe wird die Leitfahigkeitssonde moglichst
tief in den Uberstand eingetaucht und die Leitfihigkeit kontinuierlich iiber einen Zeitraum
mehrerer Stunden gemessen.

Zur Auswertung des Versuchs wird zunédchst die Uberstandskonzentration cg,, aus den gemes-
senen Leitfdhigkeiten berechnet. Zur Darstellung der Ergebnisse wird daraus der Riickvermi-
schungsanteil ¢ nach Gl. 6.6 berechnet. Dadurch kann beurteilt werden, wie grof§ das Ausmafl
der diffusiven Riickvermischung gegeniiber der konvektiven Riickvermischung wahrend der Wa-
sche ist. Die Ergebnisse der Untersuchungen sind in Abbildung 6.30 dargestellt.

Wie aus den Daten hervorgeht, werden wahrend der Messdauer kontinuierlich Verunreinigungen
in den Uberstand eingetragen, wodurch sich dessen Leitfahigkeit erhoht. Folglich steigt auch
der ermittelte Riickvermischungsanteil kontinuierlich an. Nach einer Messdauer von ¢ = 6 h
steigt der Riickvermischungsanteil um Ay =~ 1,1% an. Der Uberstand wird zunehmend durch
diffusive Riickvermischung verunreinigt.

Im Bereich der im Rahmen dieses Projekts auftretenden Waschzeiten < 300 s steigt der Riickver-
mischungsanteil jedoch nur um Ap =~ 0,02% an. Gegeniiber den in Abschnitt 6.2 ermittelten
Riickvermischungsanteilen (> 3%) sind die Anderungen durch diffusive Riickvermischung in

der Zeitskala der Wiésche vernachlissigbar. Gerade in industriellen Anwendungen ist i.d. R.
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Abb. 6.30.: Zeitlicher Verlauf des Riickvermischungsanteils ¢ bedingt durch die Riickdiffusi-

on von Verunreinigungen aus dem Filterkuchen in den Waschfliissigkeitsiiberstand
(he ~ 15 mm, W =~ 6).

von wenigen 10s auszugehen, sodass hier der diffusive Stofftransport aus dem Filterkuchen in
den Uberstand noch geringer sein diirften.

Die experimentellen Untersuchungen der diffusiven Riickvermischung zeigen, dass ein solcher
Effekt zwar wihrend der Kuchenwésche auftritt, jedoch gegeniiber der partiellen Resuspendie-

rung des Filterkuchens vernachlassighar ist.

6.4.2. Apparateverunreinigungen

Neben dem Stofftransport aus dem Filterkuchen in den Uberstand kann eine Kontamination der
Waschfliissigkeit auch durch Verunreinigungen des Apparates erfolgen. Dazu zdhlen z. B. ver-
unreinigte Waschwasserleitungen, nachtropfende Suspensionszuldufe oder verschmutzte Appa-
ratewinde. Wahrend der Kuchenwésche konnen diese Verunreinigungen in die Waschfliissigkeit
gelangen und diese kontaminieren. Die genannten Verunreinigungen treten auch bei Wasch-
versuchen auf Nutschen im Labormafistab auf. Abb. 6.31 zeigt schematisch eine verunreinigte
Nutsche vor der Aufgabe der Waschfliissigkeit.

104



01IF21688N Kapitel 6. Waschfliissigkeitsaufgabe im Labormaflstab

Verunreinigungen
an Nutschenwand

Abb. 6.31.: Schematische Darstellung von Verunreinigungen der Nutschenwand vor der Wasch-
fliissigkeitsaufgabe.

Zur Untersuchung des Einflusses einer Wandverunreinigung vergleichbar mit Abb. 6.31 werden
experimentelle Untersuchungen auf Nutschen durchgefithrt. Zu diesem Zweck werden insgesamt
10 Filterkuchen gebildet. Im Vergleich zu den bisherigen Untersuchungen wird der Nutschen-
rand, der zuvor mit Suspensionsfliissigkeit in Berithrung kam und somit vor der Waschwasser-
aufgabe noch verunreinigt ist, nicht gereinigt.

Im néachsten Schritt wird der gebildete Filterkuchen ungewaschen aus der Nutsche entnom-
men. Der untere Nutschenrand wird bis zur Obergrenze des Filterkuchens gereinigt, sodass nur
noch die Verunreinigungen durch Spritzer der Suspension am Nutschenrand verbleiben. Die
verbleibenden Verunreinigungen werden anschlieSend mit einer definierten Menge VE-Wasser
abgespiilt, welches zur Analyse aufgefangen wird.

Durch anschliefende Leitfahigkeitsmessungen im Reinigungswasser kann die Stoffmenge der
anhaftenden Verunreinigungen ermittelt werden. Aus der Analyse von Randverunreinigun-
gen aus 10 Messungen folgt, dass sich bei den gewahlten Versuchsbedingungen bezogen auf
die im Kuchen enthaltene Stoffmenge der Modellverunreinigung ein Stoffmengenanteil von
NRand/Me ~ 0,8% als Verunreinigung an der Nutschenwand befindet.

Fiir die Bewertung des Einflusses auf das Waschergebnis wird angenommen, dass die gemessene
Stoffmenge jeweils vollstandig in die Waschfliissigkeit eingetragen wird und dieses kontaminiert.

Die entsprechende Uberstandskonzentration kann demnach nach Gl. 6.16 ermittelt werden.

N o NRand o NRand
sup — -
P Vw W -V,

(6.16)
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Die Uberstandskonzentration an Verunreinigung ist somit abhéngig vom verwendeten Wasch-
verhiltnis. Je mehr Waschfliissigkeit verwendet wird, desto geringer ist die Uberstandskon-
zentration bedingt durch die Verdiinnung. Mit der Uberstandskonzentration kann mit dem
Kolbenmodell der Riickvermischungsanteil nach Gl. 6.11 ein Waschlimit fiir die Kuchenwésche

berechnet werden. Abbildung 6.32 zeigt das berechnete Waschlimit im Vergleich zur Referenz-

waschkurve.
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Abb. 6.32.: Waschlimit durch Verunreinigungen der Nutschenwand nach GI. 6.11 im Vergleich
zur Referenzwaschkurve ohne Wandverunreinigungen.

Die ermittelte Modellkurve beschreibt den Einfluss der Wandverunreinigungen auf das Wasch-
ergebnis. Die Referenzwaschkurve (ohne Wandverunreinigungen) ist zum Vergleich dargestellt.
Die Modellkurve 16st sich bei einem Waschverhéltnis W ~ 0,9 von der idealen Verdrangung ab
und schneidet kurz darauf den Verlauf der Referenzwaschkurve. Fiir Waschverhéltnisse W > 1,5
wiirde die Wésche somit durch die Waschfliissigkeitsverunreingung durch Wandverunreinigun-
gen limitert werden.

Die Ergebnisse zeigen, dass auch Verunreinigungen des Apparates einen negativen Einfluss auf
das Waschergebnis besitzen und dieses limitieren konnen. Besonders wenn Kuchenreinheiten im

ppm-Bereich gefordert werden, sollte daher ein besonderes Augenmerk auf die Sauberkeit des
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Apparates und dessen Peripherie gelegt werden. Auch in diesem Fall ist es empfehlenswert, den
Einfluss potentieller Verunreinigungsquellen und einer Waschfliissigkeitskontamination durch

Uberstandsmessungen zu iiberpriifen.
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7. Untersuchungen zum Filtratablauf im
Labormafstab

Wiéhrend das Waschfiltrat unter den angestrebten idealen Bedingungen in Labornutschen meist
ungehindert aus dem Filterkuchen abstromt, kann dies in groferen Maflstdben nicht immer
gewahrleistet werden. In Filterpressen wird das Filtermedium an seiner Unterseite hédufig durch
eine Stiitzstruktur mit Noppen gestiitzt [12]. Diese Noppen stellen Stromungsblockaden dar,
welche das Ausstromen des Filtrats beeinflussen.

Eine unzureichende Tuchwésche auf Bandfiltern u.&d. kann zu Feststoffriickstdnden auf dem
Filtermedium fiithren. Diese konnen dessen Oberseite oder sogar die innere Gewebestruktur des
Filtermediums verstopfen.

Bei Verwendung von Filtermedien mit zu feinen Maschenweiten kann sich dieses ebenfalls mit
Feststoff zusetzen (,,clogging) [15]. Dies fiihrt zum einen zu stark inhomogenen Kuchengeome-
trien (s. Abschnitt 5.1). Zum anderen ist der Filtermediumwiderstand lokal unterschiedlich, was
bei Durchfiithrung einer Durchstromungswaschung zu einer Beeinflussung des Stromungsfelds

und damit des Waschergebnisses fiihrt.

7.1. Methodenentwicklung

Um eine Tuchverstopfung nachzuahmen und gleichzeitig ein reproduzierbares Versuchsvorgehen
zu gewahrleisten, wird das Filtertuch vor der Versuchsdurchfithrung prapariert. Dazu wird ein
definierter Flachenanteil von Apjina/A = 50 % der Filterfliche mit handelsiiblichem Panzertape
bzw. Silikon (SI 5926 Loctite) abgeklebt. Es werden drei Félle betrachtet:

a) Tuchunterseite
b) Tuchoberseite
c¢) Inneres Tuchgewebe

Die préparierten Filtertiicher sind in Abb. 7.1 dargestellt. Die Filtertuchober- bzw. -unterseite
wird mithilfe des Panzertapes abgeklebt. Dabei ist eine Querdrainage durch das Filtertuch
ober- bzw. unterhalb des abgeklebten Bereichs prinzipiell moglich. Um das innere Tuchgewe-
be zu verstopfen, wird von der Ober- und Unterseite aus Silikon in dessen Gewebestruktur

eingebracht.
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Abb. 7.1.: Filtertticher mit Verstopfung von dessen a) Unterseite, b) Oberseite und c) innerer
Gewebestruktur.

Um zu priifen, ob die innere Gewebestruktur in diesem Fall tatsachlich verstopft ist, werden
Bilder der Ober- und Unterseite des mit Silikon praparierten Filtertuchs unter dem Lichtmi-
kroskop aufgenommen. Diese sind in Abb. 7.2 dargestellt. Es ist zu erkennen, dass die Poren

an der Ober- und Unterseite vollstandig mit Silikon gefiillt sind.

a)

Abb. 7.2.: Lichtmikroskopische Aufnahme der Gewebestruktur an der Unter- und Oberseite des
mit Silikon verstopften Filtertuchs.

Die Filterkuchenbildung und -wésche erfolgt wie in Abschnitt 3.4 beschrieben, wobei die prapa-
rierten anstelle eines unpraparierten Filtermediums verwendet werden. Wahrend der Filterku-
chenbildung treten aufgrund der Tuchverstopfung lokal unterschiedliche Filtrationswiderstande
auf. Die verstopften Bereiche des Filtermediums sind nicht durchstréombar und verhalten sich
wie eine weitere Apparatewand. Die effektive Filterfliche ist also reduziert und die Suspension
wird zunéchst nur oberhalb der nicht-verstopften Fléiche des Filtermediums filtriert. Nachdem

Feststoff oberhalb des nicht-verstopften Bereichs anfiltriert wurde und sich dort ein Filterku-
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chen gebildet hat, tritt aufgrund von Querstromungen innerhalb der Nutsche auch oberhalb
des abgeklebten Bereichs eine Filterkuchenbildung auf. Der Feststoff wird dabei nicht an dem

verstopften Filtertuch, sondern an dem Bereits bestehenden Filterkuchen anfiltriert.

Es herrscht zu jedem Zeitpunkt der Kuchenbildung ein Gleichgewicht zwischen dem Druckver-
lust aufgrund der Fluidstromung durch das porése Haufwerk und der anliegenden Druckdiffe-
renz. Oberhalb des abgeklebten Bereichs des Filtertuchs sind die Stromlinien der Fluidstrémung
gekrimmt. Das heifit die FlieSlange der Stromung ist langer und der Druckverlust wird iiber
einen langeren Weg abgebaut als oberhalb des nicht-abgeklebten Bereichs des Filtertuchs. Da
die Druckgradienten entlang der gekriimmten Stromlinien geringer sind, resultiert eine gerin-
gere Filtrationsgeschwindigkeit oberhalb des verstopften Filtermediums. Durch die geringere
Filtrationsgeschwindigkeit wird weniger Feststoff anfiltriert und es ergibt sich eine geringere
Kuchenhohe. Letztlich resultiert ein Filterkuchen mit einer ungleichméfligen Filterkuchenhohe.
Diese ungleichmaflige Filterkuchenhohe folgt dabei direkt aus dem Impuls- und Massenerhal-

tungssatz der Fluidstromung wahrend der Kuchenbildung.

Die mittlere Kuchenhéhe wird wéihrend jedes Experiments mithilfe des in Abschnitt 3.3 erklar-
ten Hohenmesssystems mit Linienlaser gemessen. In Abb. 7.3 ist beispielhaft eine Kuchento-
pografie dargestellt. Aus der kreisférmig abgeklebten Filterfliche resultiert eine kraterférmigen
Vertiefung innerhalb der Kuchenoberfliche. Der Filterkuchen weist damit zwar einen leichten

Krater auf, weicht aber ansonsten nur wenig von einer zylindrischen Form ab.
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Abb. 7.3.: Beispiel der Kuchentopografie eines Filterkuchens mit mittig abgeklebter Unterseite
des Filtermittels. Druckdifferenz: Ap = 500 mbar, Kuchenhohe: h. = 3 cm.
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7.2. Stromungssimulation

In Abb. 7.4 ist das Druck- und Geschwindigkeitsfeld des Filterkuchens im Querschnitt darge-
stellt. Die Fluiddynamik wird auf Basis von Gl. 5.7 in Abschnitt 5.3 berechnet. Als zuséatzliche
Randbedingung gilt an der Abstromseite des Filterkuchens im Bereich des verstopften Filter-

mediums:

I _
0z

Diese Randbedingung besagt, dass keine Stromung durch den verstopften Bereich des Filterme-

0 (7.1)

diums moglich ist. Fiir die Berechnung der Fluiddynamik wird ein isotroper Durchstromungs-
widerstand des Filtermediums angenommen. In der Realitét sind Filtermedien aufgrund ihrer
Gewebestruktur stark anisotrop. Bisher ist jedoch kein experimentelles Vorgehen etabliert, um

die richtungsabhéngigen Unterschiede des Tuchwiderstands zu messen.

In Abb. 7.4a ist erkennbar, dass die Druckdifferenz oberhalb des abgeklebten Bereichs des
Filtermediums fast ausschliefllich in lateraler Richtung abgebaut wird. Da das Filtrat nur an
den Réndern des Filterkuchens ausstromen kann, herrscht dort aufgrund der Querschnitts-
verengung die grofite Durchstromungsgeschwindigkeit. Dies verdeutlicht die Kuchenfiltration

aufgrund der Querstromung sowie die Unterschiede der Filtrationsgeschwindigkeit wahrend der
Kuchenbildung.

a) b)
w10% 1ot
3 3 4
8 3
E2 E2 k)
O i o E
E 8 E £ 2 E
L] o N =
1 7 1
1
0 & 0
1] 1 2 3 4 5 & T 8 ] 1 2z 3 4 5 1] 7 8
yin cm y in cm

Abb. 7.4.: Druck- und Geschwindigkeitsfelds wihrend der Wésche innerhalb eines Filterkuchens
mit mittig abgeklebter Unterseite des Filtermittels.

Auf Basis des Geschwindigkeitsfeld ist eine Verschlechterung des Waschergebnisses zu erwar-
ten, da innerhalb des Filterkuchens unterschiedliche Stromungsgeschwindigkeiten auftreten. Im
Bereich hoher Durchstréomungsgeschwindigkeiten flieft wahrend der Waschung mehr Waschfliis-
sigkeit als durch den Bereich niedriger Geschwindigkeiten. Nach dem Durchbruch der Wasch-
fliissigkeit an der Unterseite des Filterkuchens stromt diese grofitenteils ungenutzt durch den

Bereich hoher Stromungsgeschwindigkeit, wihrend die Waschfliissigkeit noch nicht alle Bereiche
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niedriger Geschwindigkeit erreicht hat.

Es ist zu erwarten, dass sich demnach oberhalb des verstopften Filtertuchs bei kleinen Wasch-
verhaltnissen zunachst eine “Drecklinse” bildet. Da die Stromungsgeschwindigkeit an keiner
Stelle des Filterkuchens null ist, verschwindet diese Drecklinse bei groferen Waschverhéltnis-
sen. Es ist lediglich eine Verschiebung der Waschkurve X (W) zu grofleren Waschverhéltnissen
zu erwarten. Die erreichbare Kuchenreinheit sollte unbeeinflusst von einer Verstopfung des Fil-

tertuchs sein.

7.3. Waschergebnisse

Die experimentellen Waschergebnisse fiir die Filterkuchenwaschung von Filterkuchen mit ver-
stopftem Filtertuch sind in Abb. 7.5 dargestellt. Sie sind der Referenzwaschkurve aus Abschnitt
4.3 gegeniibergestellt.

Im Fall des Filtertuchs mit abgeklebter Tuchunterseite ist im Rahmen der Messgenauigkeit kein
Einfluss auf das Waschergebnis zu erkennen. Die Waschkurve stimmt mit der Referenzwasch-
kurve tiiberein. Eine mogliche Erklarung fiir die fehlende Abweichung liefert die Querdrainage-
fahigkeit des Filtertuchs. Diese fiihrt zu einer Vergleichméafigung des Druck- und Geschwindig-

keitsfelds, da sie eine Fluidstromung im Inneren des Filtertuchs in lateraler Richtung ermdoglicht.

Fir die beiden anderen Falle der abgeklebten Tuchoberseite sowie der verstopften inneren
Gewebestruktur ist eine negative Auswirkung auf das Waschergebnis erkennbar. Der Disper-
sionsbereich beider Waschkurven ist im Vergleich zur Referenzwaschkurve etwas breiter. Die
Waschkurve 16st sich bereits bei etwas kleineren Waschverhaltnissen von der idealen Verdran-
gung ab. Die Ursache hierfiir liegt in der makroskopischen Verteilungsinhomogenitéit der Durch-
stromungsgeschwindigkeit im Inneren des Filterkuchens (s. Abb. 7.4b). Durch den Bereich des
abgeklebten Bereichs des Filtermediums stromt aufgrund der geringsten Stromungsgeschwin-
digkeit in der gleichen Zeit weniger Waschfliissigkeit durch den Filterkuchen als durch den
nicht-abgeklebten Bereich. Diese Bereiche werden deshalb erst bei hoheren Waschverhaltnissen
aufgereigt. Die Querdrainagefahigkeit des Filtermediums fiithrt in diesen Féllen nicht zu einer
Vergleichméfligung des Stromungsfelds, da die Oberseite des Filtermediums bzw. das innere

Gewebe verstopft ist.

Aufgrund der Abnahme der effektiven Filterflache durch die Querschnittsverengung an der
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Abb. 7.5.: Waschdiagramm mit Waschkurve eines Filterkuchens mit verstopftem Filtermedium
(cy = 33%, Ap = 500 mbar, h, = 3cm). Drei Varianten, s. Abb. 7.2,

Filtratablaufseite nehmen die Waschzeiten in allen Féllen zu. Die mittleren Verweilzeiten sind
in Tabelle 7.1 dargestellt. Die Zunahme der Waschzeit betrégt bei einer Abnahme der effektiven
Filterflache von 50 % unabhéangig von der Art der Tuchverstopfung etwa 90 %.

Tabelle 7.1.: Mittlere Verweilzeit der Referenzwaschkurve und der Durchstromungswasche von
Filterkuchen mit abgeklebtem Filtertuch.

AAblind/f4 7_—W (S) A7——W/7_—W

Referenz 0% 57 —
Unterseite 50 % 110 +93 %
Oberseite 50 % 107 +87 %

Inneres Gewebe 50 % 112 496 %
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8. Untersuchungen im PilotmaBstab

8.1. Bestmogliche Versuchsdurchfiihrung auf dem
Taktbandfilter

Genau wie bei Untersuchungen im Labormafistab erfordert die Beurteilung von Imperfektionen
im PilotmafBistab den Vergleich mit einer Referenzwaschkurve. Zu diesem Zweck wird zunachst
eine Referenzwaschkurve mit der bestmoglichen Versuchsdurchfithrung im Pilotmafstab er-
mittelt. Die Versuchsdurchfiihrung orientiert sich dabei an den Nutschenversuchen, um eine
moglichst gute Vergleichbarkeit der Waschergebnisse sicherzustellen. Zum Vergleich zwischen
Taktbandfilter und Vakuumnutsche werden zusétzlich weitere Nutschenversuche bei identischer
Kuchenhéhe durchgefiihrt.

Selbst im Pilotmafistab treten auf einem Taktbandfilter Effekte auf, die das Waschergebnis un-
vorhersehbar beeinflussen kénnen. Ursache dafiir ist zum Beispiel die Bildung von Rissen am
Rand des Filtertuchs, die durch den Bandtransport entstehen. Die Bildung einer Deckschicht
ist ein weiterer Effekt, der durch die Verschleppung von Suspensionsfliissigkeit auf der Ku-
chenoberflache begiinstigt wird. Der Einfluss der genannten Effekte auf das Waschergebnis ist
nicht vorhersehbar. Zur Vermeidung dieser Effekte wird eine 3D-gedruckte Form verwendet, die
bereits wahrend der Kuchenbildung in die Suspensionsaufgabezone des Taktbandfilters eingesto-
chen wird. Die verwendete Probennahmeform besitzt eine quadratische Fléache von A. = 56,25
cm?, was der Fliche der verwendeten Vakuumnutsche und der Hélfte einer Zone (10 x 10 cm?)
entspricht. Abbildung 8.1 zeigt die Probennahmeform.

Zu Beginn eines Versuchstages wird zunéchst Suspension in einem Riihrbehalter angesetzt. Die
Suspensionseigenschaften entsprechen dabei den in Abschnitt 3.1 beschriebenen Parametern.
Die verwendete Taktzeit betragt ¢ = 12 s. Die Suspension wird kontinuierlich tiber eine Peristal-
tikpumpe iiber eine Bypassleitung geférdert. Die Suspensionsentnahme erfolgt iiber ein manuell
einstellbares Niederschraubventil, mit welchem der Suspensionsvolumenstrom eingestellt wird.
Der Suspensionsvolumenstrom fiir eine Kuchenhéhe A, eingestellt.

Es wird eine mittlere Druckdifferenz von 500 mbar angestrebt, welche wahrend der Versuche
zwischen 400-600 mbar schwankt. Die Druckdifferenz wird von einer Wasserringpumpe erzeugt
und durch die an den Filtratabscheidebehéaltern angebrachten Manometern abgelesen.

Die Suspension wird iiber einen oszillierenden Aufgabeschuh in die erste Zone des Taktbandfil-
ters aufgegeben. Die Suspension breitet sich bis in die zweite Zone aus. Die Probennahmeform
wird in die zweite Zone eingestochen, sobald der Bandvorschub beendet ist. Die Kuchenbildung

erfolgt somit innerhalb der Probennahmeform und ist in Zone 3 abgeschlossen.
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Abb. 8.1.: In den Filterkuchen eingestochene Probennahmeform (Innenkanten: L x B = 75 x
75 mm) wahrend der Kuchenbildung.

Die Kuchenwésche erfolgt anschlieend in Zone 4. Dazu wird das Filterband gestoppt und an
Zone 4 angebrachte Vakuumventil manuell iber die SPS geoffnet. Bei angelegter Druckdifferenz
wird kontinuierlich Waschfliissigkeit aus einem Becherglas mit Hilfe des Aufgabestabs auf die
Kuchenoberfliache gegeben. Die Aufgabe erfolgt in mehreren kleinen Portionen (,,schluckweise®).
Die Druckdifferenz wird durch Offnen der Ventile an den Filtratauffangbehéltern gebrochen,
sobald die Waschfliissigkeit vollstandig in die Kuchenoberfliche eingedrungen ist und dieser
gesattigt vorliegt.

Anschlielend erfolgt die Messung der Kuchenh6he vom Rand der Probennahmeform bis zur Ku-
chenoberfliche an fiinf unterschiedlichen Punkten. Nach der Hohenmessung wird der feuchte
Filterkuchen zur Analyse entnommen und in einer Probenschale getrocknet. Nach der Probe-
nahme erfolgt die Messung der Leerhohe in der leeren Probennahmeform. Die Auswertung der
Waschversuche erfolgt nach der in 3.4 beschriebenen Prozedur.

Die Waschversuche werden bis zu einem Waschverhaltnis W < 5 durchgefithrt. Die Ergebnisse
der Untersuchung sind im Vergleich zu Nutschenversuchen in Abbildung 8.2 dargestellt.

Die Referenzwaschkurve des Taktbandfilters zeigt eine gute Ubereinstimmung mit den Nut-
schenversuchen. Der Verlauf der Waschkurven ist im Rahmen der Messgenauigkeit identisch. In
vorhergehenden Untersuchungen [4, 5] war keine Ubereinstimmung erzielt worden, da u.a. auch
die Rand- und Uberlappungsbereiche in und quer zur Bandvorschubsrichtung analysiert wur-

den. Diese weisen undefinierte und nicht reproduzierbare Imperfektionen auf (,,Randeffekte®,
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Abb. 8.2.: Referenzwaschkurve des Taktbandfilters im Vergleich zur Vakuumnutsche (JP130-
2022, ¢y = 33%, h. = 1 cm, Ap =~ 500 mbar).

s.0.). Fiir den Taktbandfilter kénnen im Dispersions- und Diffusionsbereich gréfiere Schwan-
kungen der Messwerte im Vergleich zur Vakuumnutsche festgestellt werden. Die Abweichungen
konnen aus Schwankungen der Kuchenhohe sowie weiteren, messtechnisch nicht erfassbaren
Umwelteinfliissen auf dem Taktbandfilter resultieren. Fiir einen Vergleich mit den untersuchten
Imperfektionen sind die bleibenden Abweichungen jedoch unerheblich.

Die ermittelte Referenzwaschkurve liefert somit eine gute Grundlage zur Bewertung des Ein-
flusses von Imperfektionen auf das Waschergebnis im Labormafistab. Nachfolgend wird daher
die auf dem Taktbandfilter ermittelte Referenzwaschkurve zur Bewertung der experimentellen

Untersuchungen verwendet.

Auffallig ist die hohe Verweilzeit der Waschfliissigkeit im Rahmen der Versuche auf dem Takt-
bandfilter. Der experimentelle Wert ist in Tabelle 8.1 gemeinsam mit dem experimentellen
Wert der Vorversuche auf der Labornutsche sowie der Abschatzung auf Basis des spezifischen

Kuchenwiderstands und der Darcy-Gleichung dargestellt. Dies ist ein Hinweis auf...

 cine Entmischung der Suspension im Vorlagebehélter, innerhalb der Forderleitungen und
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auf dem Bandfilter,

o cinen Druckverlust innerhalb der Vakuumleitung zwischen dem an den Vakuumabschei-

dern angebrachten Manometer und den Vakuumschalen unterhalb des Filterkuchens oder

o einen Druckabfall der effektiven Druckdifferenz aufgrund eines Falschluftstroms zwischen

der wannenférmigen Vakuumschale und dem Filtermedium.

Voruntersuchungen der Kuchenstruktur auf dem Taktbandfilter zeigen, dass lediglich gering-
fiigige Entmischungseffekte in Vorlagenbehélter und Rohrleitungen auftreten. Eine effektive
Druckdifferenz von etwa 200 mbar statt 500 mbar wiirde allerdings eine plausible Erklarung fiir

die Abweichungen zwischen Labornutsche und Bandfilter liefern.

Tabelle 8.1.: Mittlere Verweilzeit wiahrend der Durchstréomungswésche. Feststoff: JP130-2022,
Feststoffvolumenanteil: ¢, = 33 %, Druckdifferenz: Ap ~ 500 mbar, Kuchenhohe:
h, = 1cm.

Tw (8) ATy /Tw

Darcy-Gl. 2.4 23 0%
Nutsche 39 +70 %
Bandfilter 97 +320 %

8.2. Kucheninhomogenititen

Im folgenden Abschnitt wird der Einfluss imperfekter Kuchengeometrien auf das Waschergeb-
nis im Pilotmafistab untersucht. Zuséatzlich erfolgt eine Validierung des in 5.3 beschriebenen
Dispersionsmodells auf dem Taktbandfilter. Anschliefend werden in einer Variantenstudie ver-

schiedene reale Kuchengeometrien anhand ihrer Waschkurven bewertet.

8.2.1. Priifung der Ubertragbarkeit

Um die generelle Ubertragbarkeit der Erkenntnisse bzgl. einer imperfekten Kuchengeometrie
aus dem Labormafstab in den Pilotmafstab zu iiberpriifen, wird zunéchst die Durchstréomungs-
waschung einer definiert-imperfekten Kuchengeometrie (,, Trapezvertiefung®) untersucht. Dazu
wird analog zu der Methodenentwicklung in Abschnitt 5.1.1 eine Negativform in die Kuchenbil-
dungszone eingesetzt und darin fixiert. Die Kuchenbildung erfolgt um die Form herum und am

Ende des Takts wird der Filterkuchen durch den Bandvorschub von der Kuchenbildungsform
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abgeschert. Anschliefend erfolgt das Einstechen der Probennahmeform. Die weitere Versuchs-
durchfithrung erfolgt wie in Abschnitt 8.1 beschrieben. Der Versuchsaufbau sowie die resultie-

rende Kuchengeometrie ist in Abb. 8.3 dargestellt.

Abb. 8.3.: Versuchsaufbau und resultierende Kuchengeometrie unter Verwendung der Negativ-
form zur Bildung einer definierten und reproduzierbaren, imperfekten Kuchengeome-
trie (,, Trapezvertiefung®) auf dem Taktbandfilter. Seitenansicht der Kuchenbildungs-
zone, Draufsicht innerhalb der Waschzone und Ansicht entlang des Bandvorschubs.

Die Waschergebnisse sind in Abb. 8.4 gezeigt. Die trapezférmige Vertiefung fithrt zu einem ver-
frithten Durchbruch der Waschfliissigkeit, welcher sich in einem fritheren Erreichen des Disper-
sionsbereichs auflert. Der Dispersionsbereich ist im Vergleich zur Referenzwaschkurve deutlich
breiter und es wird ein hoheren Waschverhaltnis benotigt, um den gleichen Restanteil zu errei-
chen. Die auf dem LabormafBstab (Abschnitt 5.1.4) gewonnenen Erkenntnisse werden durch die

Untersuchung auf dem Pilotmafistab bestétigt und sind damit iibertragbar.

Zusétzlich ist in Abb. 8.4 eine Modellvorhersage auf Basis des Dispersionsmodells (Abschnitt
5.3) aufgetragen. Der Vergleich zwischen Modellvorhersage und Experiment zeigt eine gute
Ubereinstimmung. Die Modellbeschreibung inhomogener Filterkuchen ist also auch auf die

Durchstromungswaschung auf dem Taktbandfilter anwendbar.
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Abb. 8.4.: Vergleich der Waschkurven eines ebenen Filterkuchens (Referenzwaschkurve) und
eines Filterkuchens mit Trapezvertiefung. Modellvorhersage geméfl Abschnitt 5.3.
Feststoff: JP130-2022, Feststoffvolumenanteil: ¢y = 33 %, mittlere Kuchenhoéhe: h, =
1 cm, Druckdifferenz: Ap ~ 500 mbar.

8.2.2. Praxisnahe Kucheninhomogenitaten

Im Folgenden wird im Pilotmafstab der Einfluss praxisndherer Kucheninhomogenitéten auf die
Durchstromungswaschung untersucht. Dabei wird analog zu Abschnitt 5 eine imperfekte Ku-

chengeometrie (Zufallsgeometrie) und imperfekte Kuchenstruktur (Deckschicht) unterschieden.

Zufallsgeometrie

Die im industriellen Umfeld zur Fest-Fliissig-Trennung eingesetzen Filtrationsapparate weisen
Filterflichen in der Gréfienordnung von einigen 1m? bis 10m? auf. Eine gleichméBige Vertei-
lung der Suspension innerhalb der Kuchenbildungszone ist aufgrund der grofien Filterflache
auferst wichtig und gleichzeitig sehr anspruchsvoll. Vor allem bei schnell filtrierenden bzw.
stark sedimentierenden Feststoffprodukten kénnen sich bei ungleichméafliger Suspensionsvertei-
lung ungleichmafige Filterkuchengeometrien bilden. Im Folgenden soll der Einfluss einer solchen

Kuchengeometrie untersucht werden.
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Da die Filterflache der Kuchenbildungszone des verwendeten Pilot-Taktbandfilters in der Gro-
Benordnung weniger 10 cm? liegt, ist eine ungleichméfBige Verteilung der Suspension unter Ver-
wendung des vergleichsweise langsam filtrierenden Feststoffprodukts JP130-2022 experimentell
nicht umsetzbar. Die Zeitskala, auf der sich die Suspension tiber der Filterflache ausbreitet, ist
deutlich kiirzer als die Zeitskala der Kuchenfiltration. Aus diesem Grund wird eine Methode
entwickelt, um eine zufallige Kuchengeometrie nachzuahmen. Dazu wird die Kuchenbildung

durch mechanisches, handisches Riithren gestort.

Das von der in Abschnitt 8.1 beschriebenen Versuchsdurchfithrung etwas abweichende Vorge-
hen wird im Folgenden erlautert. Nach der Suspensionsaufgabe wird die Probennahmeform in
einen definierten Bereich fiir die anschlieBende Kuchenbildung und Durchstromungswaschung
eingestochen. Wéhrend der Kuchenbildung wird die Suspension mithilfe eines Loffels gertihrt.
Dabei wird der gebildete Filterkuchen teilweise aufgewirbelt und der Feststoff setzt sich an
anderer Stelle wieder ab. Es resultiert eine sehr ungleichméaflige und im Detail nicht reprodu-
zierbare Kuchengeometrie. Jeder der so gebildeten Filterkuchen ist ein Unikat und weist ein
einzigartiges Hohenprofil auf (vgl. Abb. 8.5). Die mittlere Kuchenhdhe und Topografien eines
jeden Filterkuchens wird mithilfe der Messung mit Laserscanner aus Abschnitt 3.3 bestimmt.

Anschlielend wird der Filterkuchen gewaschen, beprobt und analysiert.

Abb. 8.5.: Filterkuchen mit zufilliger Kuchengeometrie und Topografie der Kuchenoberfliche.
In Abb. 8.5 ist ein Beispiel eines Filterkuchens mit zufalliger Filterkuchengeometrie inner-

halb der Probennahmeform sowie dessen Topografie dargestellt. Da jeder Filterkuchen eine

einzigartige Kuchengeometrie aufweist, ist auch das Waschverhalten fiir jeden Filterkuchen un-
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terschiedlich. Dies steht im Gegensatz zu der bisherigen Vorgehensweise einer definierten und
reproduzierbaren Erzeugung von Imperfektionen. Es ist dennoch moglich, den tendenziellen
Einfluss der zufélligen Kuchengeometrien bei einer ausreichenden Versuchsanzahl im Mittel
korrekt zu erfassen, wenngleich die Varianz der Messungen im Vergleich zu definierten und

reproduzierbaren Imperfektionen erhoht ist.
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Abb. 8.6.: Vergleich der Waschkurven eines ebenen Filterkuchens (Referenzwaschkurve) und
der Filterkuchen mit zufalliger Kuchengeometrie. Modellvorhersage gemafl Abschnitt
5.3. Feststoff: JP130-2022, Feststoffvolumenanteil: ¢y = 33 %, mittlere Kuchenhohe:
h. = 1 cm, Druckdifferenz: Ap &~ 500 mbar.

Abb. 8.6 zeigt die Waschergebnisse der Filterkuchen mit Zufallsgeometrie und stellt sie der
Waschkurve eines ebenen Filterkuchens (Referenzwaschkurve) gegentiber. Die Streuung der
Messwerte der Zufallsgeometrie ist — wie zu erwarten — etwas grofler als die Streuung der Re-
ferenzwaschkurve. Die Messwerte geben jedoch im Mittel einen sinnvollen Waschverlauf mit

Einteilung in Verdréngungs-, Dispersions- und Diffusionsbereich wieder.

Die Messwerte der Filterkuchen mit imperfekter Kuchengeometrie l6sen sich im Vergleich zur

Referenzwaschkurve frither von der idealen Verdréngung ab. Dies weist auf einen verfrithten
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Durchbruch der Waschfliissigkeit an der Unterseite des Filterkuchens hin, welcher durch die
Unterschiede der Durchstromungsgeschwindigkeit im Inneren der Filterkuchen aufgrund der
unterschiedlichen Kuchenhohen zu erklaren ist. Der Dispersionsbereich ist deutlich breiter und
es ist ein hoheres Waschverhaltnis notwendig, um die gleiche Kuchenreinheit zu erreichen. Der
erreichbare Restanteil im Diffusionsbereich wird nicht von der Kuchengeometrie beeinflusst.
Jedoch fiihrt die zufallige Kuchengeometrie zu einem Erreichen des Diffusionsbereichs bei ho-
heren Waschverhéaltnissen. Insgesamt ist eine deutliche Verschlechterung des Waschergebnisses

aufgrund der zufélligen Kuchengeometrie erkennbar.

Zusatzlich zu den experimentellen Daten ist in Abb. 8.5 die Modellvorhersage gemaf Abschnitt
5.3 eingezeichnet. Da jeder Filterkuchen eine einzigartige Kuchengeometrie aufweist, wird fiir
jedes Experiment eine eigene Simulation unter Vorgabe der individuellen, gemessenen Kuchen-
geometrie durchgefithrt. Um die Abb. 8.5 {ibersichtlicher zu gestalten, sind nicht alle aus der
Simulation resultierenden Vorhersagen der Waschkurven dargestellt. Stattdessen werden die
Modellvorhersagen mit der geringsten (min) und groften (max) Abweichung von der Refe-
renzwaschkurve eingezeichnet. Diese beiden Modellvorhersagen stellen die Einhiillenden aller
anderen Modellvorhersagen dar. Im Rahmen der Modellvalidierung sollten sie bei einer Uber-
einstimmung zwischen Modellvorhersage und Experiment dariiber hinaus auch die Einhiillende
aller experimentellen Messpunkte darstellen. Die Abweichung zwischen beiden Modellvorhersa-
gen veranschaulicht dartiber hinaus die Varianz des Waschverhaltens auf Basis der unterschied-

lichen Kuchentopografien der zufélligen Kuchengeometrien.

Der Vergleich zwischen Modellvorhersage und Experiment zeigt eine gute Ubereinstimmung.
Die Modellvorhersagen stellen tatséchlich die Einhiillenden der Messpunkte dar. Die tendenziel-
le Auswirkung iiber den Einfluss einer zufélligen Kuchengeometrie auf die Durchstromungswa-
schung wird korrekt vorhergesagt. Damit sind auf Basis des Dispersionsmodells aus Abschnitt
5.3 physikalische sinnvolle Vorhersagen fiir die Durchstromungswaschung beliebiger (praxisna-

her) Kuchengeometrien moglich.

Deckschicht

Um den Einfluss einer Deckschicht aus feinen Partikeln auf der Kuchenoberfléche im Pilotmaf-
stab zu untersuchen, wird der Feststoffvolumenanteil der Ausgangssuspension von ¢y = 33 % auf
cv = 20 % gesenkt. Die restliche Versuchsdurchfithrung ist identisch zu Abschnitt 8.1. Durch die
Senkung des Feststoffvolumenanteils kommt es aufgrund der Zunahme des mittleren Teilchen-

abstands zu einer Abnahme der Partikel-Partikel-Wechselwirkungen. Deshalb treten wéihrend
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der Kuchenbildung Klassiereffekte innerhalb des Suspensionsiiberstands auf. Die feinen, lang-
sam sedimentierenden Partikel werden nicht von den schnell sedimentierenden Partikeln auf

ihrer Bahnlinie mitgerissen und setzen sich erst am Ende der Filtration an der Kuchenoberseite
ab.
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Abb. 8.7.: Vergleich der Referenzwaschkurve (cy = 33 %) mit der Waschkurve eines Filterku-
chens mit Deckschicht (cy = 20 %). Modellvorhersage gemafl Abschnitt 5.3. Feststoff:
JP130-2022, mittlere Kuchenhohe: h. = 1 cm, Druckdifferenz: Ap ~ 500 mbar.

Das Ergebnis der Waschung von Filterkuchen mit der aus ¢y = 20 % resultierenden Deckschicht
ist in Abb. 8.7 dargestellt. Die Waschergebnisse sind den Waschergebnissen eines Filterkuchens
ohne Deckschicht (Referenzwaschkurve) gegeniibergestellt.

Im Labormafstab (Abschnitt 5.2) sind die Waschkurven der Filterkuchen mit und ohne Deck-
schicht identisch. Im PilotmafBstab sind die Waschergebnisse der Filterkuchen mit Deckschicht
im Dispersionsbereich geringfiigig, aber dennoch systematisch schlechter als die Ergebnisse der
Referenzwaschkurve. Die Reinheit im Diffusionsbereich ist vergleichbar und wird nicht durch
die Deckschicht beeinflusst.

Die Abweichung zwischen beiden Waschkurven ist vermutlich auf die auftretenden Schwankun-
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gen zwischen einzelnen Versuchstagen oder andere Umwelteinfliisse zurtickzufithren, welche auf
dem Taktbandfilter auftreten konnen. Im Rahmen der Versuche mit ¢y = 20 % wird manchmal
ein Einschluss kleiner Luftbldschen im Filterkuchen beobachtet, welche nach Abschluss der Ku-
chenbildung platzen und zu kleinen Kratern in der Kuchenoberfliche fithren. Dartiber hinaus
wird durch optische Nachverfolgung des Waschprozesses festgestellt, dass die Waschfliissigkeit
im Fall ¢y = 20 % auf einer Seite des Filterkuchens schneller in den Kuchen eindringt, als auf
der anderen Seite. Das bedeutet, dass innerhalb der Probennahmeform eine graduelle Anderung
des Durchstromungswiderstands in lateraler Richtung auftritt. Der Kuchenwiderstand nimmt
innerhalb der Probennahmeform in Bandvorschubrichtung (= Ausbreitungsrichtung der Sus-
pension) zu. Dies weist zusétzlich zu der axialen Entmischung (= Deckschicht) auf eine weitere
Entmischung in lateraler Richtung hin. Nach Aufgabe der Suspension auf die Filterfliche wird
ein Teil der Suspension am Ort der Aufgabe anfiltriert. Die Suspension breitet sich gleichzeitig
aufgrund ihres Flielverhaltens in Bandvorschubrichtung aus. Dabei wird der Feinanteil inner-
halb der Suspension mittransportiert, was zu einer lateralen Entmischung fiihren kann. Diese
lokalen Unterschiede der Stromungsgeschwindigkeit in lateraler Richtung liefern eine Erklérung

des breiteren Dispersionsbereichs fiir ¢y = 20 % in Abb. 8.7, wie unten im Detail diskutiert wird.

Ein weiterer Aspekt der Waschung ist die Waschzeit, welche durch die Deckschicht stark beein-
flusst wird. Die mittleren Verweilzeiten der Durchstromungswaschung mit und ohne Deckschicht
sind in Tabelle 8.2 dargestellt. Die mittlere Verweilzeit und damit die Waschzeit wird aufgrund
der Deckschicht um ca. 134 % erhoht.

Tabelle 8.2.: Mittlere Verweilzeit wahrend der Durchstromungswésche der Filterkuchen ohne
(¢y = 33%) und mit (¢, = 20%) Deckschicht auf dem Taktbandfilter. Feststoff:
JP130-2022, Druckdifferenz: Ap ~ 500 mbar, Kuchenhohe: h. = 1 cm.
Tw (8) ATy /Tw

¢y =33% 97 0 %
ey =20% 227 +134 %

Auf Basis der Zunahme der Waschverweilzeit ist geméfl der empirischen Gleichung 5.3 unter An-
nahme einer konstanten Porositit eine Abschitzung des Verlaufs des Sauterdurchmessers iiber
der Kuchenhohe moglich. Das zugrundeliegende Vorgehen ist in Abschnitt 5.2.2 beschrieben
und resultiert in 159 = 67 pm und Az, = 61 pm. Unter Vorgabe des Verlaufs x15(2) ist eine
Vorhersage der Waschkurve auf Basis des Modells in Abschnitt 5.3 méglich. Diese Modellvor-
hersage ist ebenfalls in Abb. 8.2 dargestellt. Die in den Experimenten beobachtete Entmischung
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in lateraler Richtung wird dabei nicht in der in Abb. 8.7 dargestellten Modellvorhersage be-
riicksichtigt. Auf Grundlage des Dispersionsmodells ist im Rahmen der Messgenauigkeit kein
Einfluss der Deckschicht auf die Waschkurve X (W) zu erwarten.

Um den Einfluss einer zuséitzlichen lateralen Entmischung der Partikel in Bandvorschubrich-
tung zu diskutieren, wird im Folgenden beispielhaft eine lineare Schwankung der Partikelgrofie
um +20% sowie £50% angenommen. Der Sauterdurchmesser wird iiber folgende Funktion be-

schrieben:
T12(Y, 2) = T120 — Ale,zgz + (2 §y — 1) AV AT (8.1)

& = z/h. und §, = y/d. ist die normierten Kuchenhohe und -breite. x50 = 67pm gibt
den Mittelwert des Sauterdurchmessers an der Kuchenunterseite ({, = 0) an. Azjy, = 61pm
beschreibt die Schwankung des Sauterdurchmessers in z-Richtung, Az9, die Schwankung in
y-Richtung. Es wird Azyo, = 1,2pm (£20%) bzw. Az, = 3um (£50%) angenommen. Der
Sauterdurchmesser an der Kuchenoberfliche (¢, = 1) liegt also zwischen 4,8 pm und 7,2 pm
(£20%) bzw. zwischen 3 pm und 9 pm (£50%). Abb. 8.8 zeigt den angenommenen Verlauf des

Sauterdurchmessers entlang der Kuchenhohe und -breite fir eine Schwankung um 0% und

+50%.
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Abb. 8.8.: Angenommener Verlauf des Sauterdurchmessers fiir einen Filterkuchen mit Deck-
schicht und zusétzlich lateraler Entmischung um +0% (links) und +50% (rechts).

In Abb. 8.9 ist die Modellvorhersagen fiir den Filterkuchen mit Deckschicht den Modellvor-
hersagen mit zusétzlicher lateraler Entmischung der Feststoffpartikel gegeniibergestellt. Eine
laterale Entmischung der Partikel fiihrt zu einer Verschlechterung des Waschergebnisses. Der
spezifische Kuchenwiderstand verhélt sich reziprok zum Quadrat des Sauterdurchmessers, wes-
halb im Filterkuchen lokal unterschiedliche Durchstréomungswiderstiande auftreten. Diese fiih-

ren zu Unterschieden in der Durchstromungsgeschwindigkeit innerhalb des Filterkuchens und
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zu unterschiedlichen Zeitpunkten des Waschfliissigkeitsdurchbruchs an der Kuchenunterseite.
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Abb. 8.9.: Waschkurve eines ebenen Filterkuchens mit Deckschicht (Experiment, Simulation)
und dem Einfluss einer zusétzlichen lateralen Entmischung der Feststoffpartikel (Si-
mulation).

Zusatzlich sind in die experimentellen Daten der Filterkuchenwaschung mit Deckschicht in
Abb. 8.9 aufgetragen. Der Vergleich zwischen den Modellvorhersagen und dem Experiment
zeigt, dass eine laterale Entmischung der Partikel durch die Ausbreitung der Suspension in
Bandvorschubrichtung eine plausible Erklarung fiir die Abweichung von der Referenzwaschkur-
ve liefert. Weitere, vertiefte Messungen werden nicht durchgefiihrt, sind fiir ein Folgeprojekt
jedoch empfehlenswert. Die Beherrschung einer Deckschicht stellt ein grofies Potenzial in Bezug

auf Prozesszeit und Waschgtite dar.

8.2.3. Theoretische Variantenstudie

Im Folgenden wird auf Basis des Dispersionsmodells aus Abschnitt 5.3 eine theoretische Vari-
antenstudie zur Abschétzung des Einflusses unterschiedlicher, praxisnaher Kucheninhomogeni-
taten durchgefiihrt.

Dazu werden die Prozessparameter aus Tabelle 8.3 verwendet, wenn nicht anders gekennzeich-

net. Diese entsprechen den von Sprott et al. [26] verwendeten Parametern, fiir deren Studie zur

126



01IF21688N Kapitel 8. Untersuchungen im Pilotmafistab

mehrstufigen Filterkuchenwésche im Gegenstrom.

Tabelle 8.3.: Prozessparameter der Variantenstudie (sofern nicht anders gekennzeichnet).

A Ap m Co Ccw Ry,
m? mbar mPas molL™' molL=' m™!
0,01 550 1 1 0 1101
Te § Z19 he Pey kaj/v f
m 2 % pm cecm 1 m! %

2,34-10"% 45 40 1 020 66,5 0,25

Unebener Filterkuchen durch Suspensionsverteilung

Bedingt durch eine ungleichméflige Verteilung der Suspension innerhalb der Kuchenbildungs-
zone treten auf Bandfiltern sehr haufig Filterkuchen mit unebener Kuchenoberfliche auf. Auf-
grund der Apparateabmessungen in grofitechnischen Prozessen besteht dabei die Gefahr, dass
diese unentdeckt bleiben, da die Hohengradienten aufgrund grofler Filterflichen mit bloflem
Auge kaum wahrnehmbar sind. Die Auswirkung solcher Geometrieimperfektionen wird gerade
bei geringen mittleren Kuchenhéhen sehr hdufig unterschatzt. Ein Beispiel hierfiir ist in Abb.
8.10a dargestellt. Hier ist eine ndherungsweise harmonisch-oszillierende Zu- und Abnahme der
Kuchenhohe in sowie quer zur Bandvorschubrichtung aufgrund einer ungleichméfigen Suspen-
sionsverteilung gezeigt. Das Hohenprofil in Abb. 8.10b wird beispielhaft fiir ein Experiment
mit der Laserh6henmessung aus Abschnitt 3.3 bestimmt und zeigt, dass die Kuchenhohe etwa

zwischen 0,42-1,36 cm schwankt.

Die topografie Karte des Fitlerkuchens ist in Abb. 8.11a gezeigt. Um die Nachvollziehbarkeit
der Berechnung zu gewéahrleisten, wird die Kuchentopografie zusatzlich durch eine harmonische

Funktion angenéhert:

() = (Vo + (Vs = Vo) TeosO €]
(Vi + (Vo = Vi) Tsin(, 6, +0.2))1)

& = x/d. und &, = y/d. sind die normierten Kuchenbreiten. Die Kuchenhéhen Ay,ax = 1,36 cm

(8.2)

und Ay, = 0,42 cm geben die maximale und minimale Kuchenhdhe an. Fiir die Amplituden der

harmonischen Funktionen gilt ndherungsweise A\, = 7 und A\, = V2. Die Kuchentopografie
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y in om .4 ¥ in cm

Abb. 8.10.: Beispiel eines Filterkuchens mit unebener Kuchenoberfliche aufgrund einer un-
gleichméafligen Suspensionsaufgabe auf dem Bandfilter.

auf Basis von Gl. 8.2 ist in Abb. 8.11b aufgetragen.

Nachfolgend wird eine Simulation auf Basis der tatséchlichen und angendherten Topografie ver-
glichen und der Waschkurve eines ebenen Filterkuchens gegeniibergestellt. Dadurch kann zum
einen der Einfluss einer unebenen Kuchenoberflache gezeigt werden. Zum anderen wird iiber-
priift, ob eine naherungsweise Beschreibung der Kuchengeometrie ausreicht, um ihren Einfluss

auf die Waschung in der Praxis abzuschatzen.

a) b)
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Abb. 8.11.: Gemessene (a) und mit Gl. 8.2 angendherte (b) Topografie eines Filterkuchens mit
unebener Kuchenoberfliche aufgrund einer ungleichméfiigen Suspensionsaufgabe.

128



01IF21688N Kapitel 8. Untersuchungen im Pilotmafstab

Das Ergebnis der Simulation ist in Abb. 8.12 gezeigt. Die Waschkurve des unebenen Filter-
kuchens 16st sich deutlich frither von der idealen Verdrangung ab und weist einen breiteren
Dispersionsbereich auf als die Waschkurve eines ebenen Filterkuchens. Um einen spezifizierten
Restanteil von X = 1% zu erreichen, ist ein um AW/W = 50 % erhohter Waschfliissigkeits-
bedarf notig. Der Vergleich der Simulationen mit tatsdchlich gemessener und angendherter
Topografie zeigt, dass es i.d.R. ausreicht, das Hohenprofil h.(x,y) eines Filterkuchens grob
abzuschétzen, um eine Information tiber die tendenzielle Auswirkung auf das Waschergebnis
zu erhalten. Beide Waschkurven weichen nur geringfiigig voneinander ab (AW/W = 6 % bei
X =1%).
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Abb. 8.12.: Waschkurve eines ebenen Filterkuchens und eines Filterkuchens mit unebener
Kuchenoberflache aufgrund einer ungleichméfigen Suspensionsaufgabe (gemesse-
ne und angendherte Kuchengeometrie aus Abb. 8.11).

Es muss festgehalten werden, dass eine gleichmaflige Verteilung der Suspension ein &uflert wich-
tiger Prozessbestandteil ist und mafigeblich zu dem Gelingen der Filterkuchenwaschung und
damit der Fest-Flissig-Trennaufgabe beitragt. Eine haufige Gegenmafinahme gegen eine un-
gleichméfige Suspensionsverteilung besteht in der Ergdnzung einer blinden Aufgabezone (kein

anliegendes Vakuum), um eine gleichméfige Verteilung der Suspension zu gewéahrleisten. In die-
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sem Fall hat die Suspension Zeit, sich auszubreiten, bevor der Feststoff in der Kuchenbildungszo-
ne anfiltriert wird und sich ein Kuchen aufbaut. Zwar kann diese Gegenmafinahme zweckméfig
sein, es werden jedoch Klassiereffekte durch Sedimentation im Suspensionsiiberstand sowie ei-
ne Senkung der fiir die Fest-Fliissig-Trennung genutzten Filterfliche in Kauf genommen. Eine
addquatere Gegenmafinahme besteht in der Entwicklung produktspezifischer Suspensionsver-
teiler, wobei jedoch hohe Entwicklungskosten auftreten konnen und ein Erfolg der Bemithungen
im Vorhinein nicht absehbar ist. Aufbauend auf diesen Ergebnissen und Erkenntnissen wird ein
Folgeprojekt zur Quantifizierung und Charakterisierung der Entmischungsneigung von Suspen-

sionen im Anwendungsbereich der Fest-Fliissig-Trennung empfohlen.

Wellige Kuchenoberflache

Wie im vorherigen Abschnitt beleuchtet, treten auf Taktbandfiltern — aber auch auf anderen Fil-
terapparaten, wie bspw. auf Trommel- oder Scheibenfiltern — hdufig Filterkuchen mit unebener
Kuchenoberflache auf.

Nachfolgend wird fiir tiefgreifendere Untersuchungen eine wellige Kuchenoberfliche auf Basis
einer zweidimensionalen Betrachtung herangezogen (dh./dz = 0). Die Kuchengeometrie wird

beispielhaft mit einer harmonischen Funktion beschrieben:

he(y) = he + A2h cos(2m&,) (8.3)

Um den Einfluss der Hohendifferenz Ah = hyax — hmin 2u bewerten, werden zwei verschiede-
ne Amplituden bei konstanter mittlerer Filterkuchenhéhe h, betrachtet: Ah = 0,33 cm und
Ah = 0,67 cm. Diese werden einem ebenen Filterkuchen (Ah = 0) gegentibergestellt. Durch
diesen Vergleich wird gezeigt, dass mithilfe des Dispersionsmodells das Potenzial der Einspa-

rung an Waschfliissigkeit oder eine Kapazititserhohung abgeschétzt werden kann.
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Abb. 8.13.: Konzentrationsfelder eines ebenen Filterkuchens (a) sowie Filterkuchen mit welliger
Kuchenoberflaiche und Ah = 0,33cm (b) bzw. Ah = 0,67 cm (c) mit Faktor 100
zwischen Kuchenbreite und mittlerer Kuchenhohe.
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Abb. 8.13 zeigt die drei untersuchten Kuchengeometrien sowie deren Konzentrationsfelder fiir
ein Waschverhaltnis von W = 0,67. Es wird eine Filterfliche von A = 1m? verwendet. Auf-
grund der groflen Kuchenbreite von d. = 1m ist der Hohengradienten sehr gering. Deshalb
waren die inhomogenen Kuchengeometrien mit dem Auge nur schwer zu erfassen und wiirde
in einem laufenden Prozess ggf. sogar unentdeckt bleiben. Die inhomogene Kuchengeometrie
fithrt zu unterschiedlichen Durchstromungsgeschwindigkeiten und einem verfrithten Waschfliis-

sigkeitsdurchbruch an der Kuchenunterseite.
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Abb. 8.14.: Waschkurven zur Variantenstudie eines ebenen Filterkuchens und der Filterkuchen
mit welliger Kuchenoberflache.

In Abb. 8.14 sind die Waschkurven der drei Falle gegeniibergestellt. Verglichen mit dem ebenen
Filterkuchen fiithrt die wellige Kuchenoberfliche mit Ah = 0,67cm zu einer Erhéhung des
Waschverhéltnisses um AW/W = 56 %, um einen Restanteil von X = 1% zu erreichen. I.d. R.
ist es nicht moglich Inhomogenititen der Kuchengeometrie in einem bestehenden Prozess vollig
zu vermeiden. Die Gegentiberstellung mit der Waschkurve der welligen Kuchenoberflache mit
Ah = 0,33 cm zeigt jedoch, dass eine Reduzierung der Inhomogenitét bereits zu einer deutlichen
Verbesserung des Prozesses fiihren kann (Fall ¢ — Fall b). In diesem Fall betrdgt die Erhohung
des Waschverhéltnisses lediglich AW/W = 20 % gegeniiber dem ebenen Filterkuchen (Fall a,
s. Abb. 8.13).
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Krater durch Waschfliissigkeitsaufgabe

Trifft Waschfliissigkeit mit einem hohen Impuls auf die Filterkuchenoberflache, so wird ein Teil
des Filterkuchens aufgewirbelt [11]. Dies fithrt einerseits zu einer Vorverunreinigung der Wasch-
fliissigkeit, wie in den Abschnitten 6.2 und 8.3 behandelt: Die Stoffmenge, welche sich in den
Poren des aufgewirbelten Filterkuchens befindet, gelangt in den Waschfliissigkeitsiiberstand.
Andererseits wird die Kuchenoberfléche deformiert, wie in Abschnitt 6.3 gezeigt. Dabei entste-
hen haufig Filterkuchen mit Impaktkratern oder auch weitaus komplexeren Kuchengeometrien.
Kraterartige Tropfenabdriicke wie in Abb. 8.15a sind sehr typisch wenn Tropfplatten fiir die
Waschfliissigkeitsaufgabe verwendet werden. Im Folgenden soll der Einfluss dieser Krater auf

das Waschergebnis an einem Beispiel untersucht werden.

Fiir die theoretische Beschreibung der Kuchengeometrie wird ein charakteristisches Léngenver-
héaltnis zwischen Kratertiefe und Kraterdurchmesser von 0,2 angenommen. Dies stimmt sowohl
mit der experimentellen Beobachtung in Abb. 8.15a iiberein, wie auch mit den tiefergreifenden
Untersuchungen von Zhao et al. [33], die das Léngenverhélnis iiber einen weiten Bereich des
Impaktor-Energieeintrags analysieren. Es wird vereinfachend von einem konstanten Abstand
zwischen allen Kratern ausgegangen. In Abb. 8.15b ist die topografische Karte der im Rahmen

der Simulation verwendeten Kuchengeometrie dargestellt.

b)
10 1.04
8
0.99
g ° :
c 094 ¢
> 4 <
0.89
2
0 0.84
0

Abb. 8.15.: Beispiel eines Filterkuchens mit Krater in der Kuchenoberfléiche (a) und topografi-
sche Karte der fiir die Simulation verwendeten, vereinfachten Kuchengeometrie mit
Isohypsen (b).

Das Ergebnis der Simulation ist in Abb. 8.16 aufgetragen. Die Waschkurve des Filterkuchens
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mit Kratern wird der Waschkurve eines ebenen Filterkuchens gegeniibergestellt, um den FEin-
fluss der Kuchengeometrie zu erkennen. Die Krater in der Kuchenoberfliche beeinflussen das
Stromungsfeld innerhalb des Filterkuchens und Verschlechtern dadurch das Waschergebnis.
Wird ein Restanteil von X = 1% spezifiziert, so nimmt die notwendige Menge an Waschfliis-
sigkeit um AW/W = 10% zu. Dies erhoht die notwendige Filterfliche sowie Prozesszeit und

fithrt zu einer erhohten Filtratverdiinnung, was zusatzliche Aufbereitungskosten mit sich bringt.
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Abb. 8.16.: Waschkurve eines ebenen Filterkuchens, eines Filterkuchens mit Kratern sowie einer
partiellen Resuspendierung von ¢ =5 %.

Wie eingangs erwahnt, fithrt die Aufwirbelung des Filterkuchens — aus welcher die Krater ent-
stehen — gleichzeitig auch zu einer Vorverunreinigung der Waschfliissigkeit. Die in den Kratern
resultierende GeometrieAinderung der in Abb. 8.15 dargestellten Kuchengeometrie entspricht
einem Anteil von etwa 5% des Kuchenvolumens. Es kann also bestenfalls von einem Riickver-
mischungsanteil von mindestens ¢ = 5 % ausgegangen werden. Es wird angenommen, dass die
Waschfliissigkeit mit einer Intervallanzahl von n = 1 aufgegeben wird (s. Abschnitt 6.2.5). Fiir

ein Waschverhéltnis von W = 3 resultiert gemafl Gl. 6.6 eine Waschfliissigkeitskonzentration
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voIm:

2 -1
Cony = —— ¢ = 0,0164mol LL
P Wl

Die Waschfliissigkeit verdiinnt die Konzentration der aufgewirbelten Kuchenschicht. Die mitt-

lere Anfangskonzentration im Kuchen berechnet sich nach:
(W =0) = (1—¢)co+ ¢ csup = 0,9508 mol L*

Die Waschkurve unter Berticksichtigung der Vorverunreinigung der Waschfliissigkeit ist eben-
falls in Abb. 8.16 eingezeichnet. Die Vorverunreinigung fiithrt zu einer Limitierung des Restan-
teils im Diffusionsbereich und der spezifizierte Restanteil kann nicht mehr eingehalten werden.
Es wird deutlich, dass Strategien zur Reduzierung der Auswirkung einer Aufwirbelung des Fil-
terkuchens (s. Abschnitt 9) von grofier Bedeutung sind. In dem untersuchten Beispiel dominiert
die Aufwirbelung des Filterkuchens bei weitem gegeniiber dem Einfluss der Kuchengeometrie

auf das Stromungsfeld.

Bewertungsgrundlage fiir unterschiedliche Kuchengeometrien

Die Entwicklung einer allgemeinen Bewertungsgrundlage tiber den Einfluss unterschiedlicher
Kuchengeometrien auf die Durchstromungswaschung wiirde die Ubertragung der gesammelten
Erkenntnisse in die Praxis stark erleichtern. So wiirde z. B. ein Diagramm, aus welchem die
Verschlechterung des Waschergebnisses aufgrund einer imperfekten Kuchengeometrie aus einer
Kurvenschar abgelesen werden kann, direkt im Betriebsalltag eine Prozessbewertung ermogli-

chen.

Mit der in Abb. 8.17a skizzierten keilféormigen Kuchengeometrie wird dazu ein sehr einfacher Fall
betrachtet. Die Charakterisierung der Kuchengeometrie ist durch vier Abmessungen moglich.
Die maximale und minimale Kuchenhéhen h,., und h, sind ein MaB fir die Auspragung
der Imperfektionen, h, ist die mittlere Kuchenhohe und d, gibt die Breite des Filterkuchens
an. Der durch die Kuchengeometrie verursachte Mehrbedarf an Waschfliissigkeit AW/W héngt
auBerdem von dem spezifizierten Restanteil X ab. Insgesamt ergibt sich damit der folgende

Funktionszusammenhang:
AW =
— = f(X h67 hmaxy hmim dc
= (X, )

Anstelle der maximalen und minimalen Kuchenhéhe wird das Verhéltnis (hmax — Pmin)/(2 he)
betrachtet. Dieses Verhaltnis liegt zwischen 0 (Rechteck) und 1 (Vollkeil). Zusétzlich wird an-

genommen, dass fiir den Hohengradienten gilt: Ah/d. — 0. Dies ist eine zuldssige Nédherung fir
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sehr breite Filterkuchen. Damit entfillt die Abhéngigkeit ATW/W von der Breite des Kuchens
d..

Ah/(2h)

—0.01—0.01— 007 —

0.5 1 1.5 2
hC incm

Abb. 8.17.: Schematische Darstellung der charakteristischen Abmessungen (a) und Zunahme
des Waschaufwands als Kurvenschar (b).

Unter Variation der Hohendifferenz Ak und der mittleren Kuchenhohe k. wird der Mehrbedarfs
AW /W mithilfe des Dispersionsmodells bestimmt und als Kurvenschar in Abb. 8.17b aufgetra-
gen. AW/W gibt dabei die maximale Abweichung zwischen den Waschkurven der keilférmigen

Kuchengeometrie und einem ebenen Filterkuchen bei gleicher mittlerer Filterkuchenhohe an.

Aus Abb. 8.17b kann damit unter Vorgabe der mittleren Kuchenhdhe h, sowie der Hohen-
differenz Ah nédherungsweise der Mehrbedarf an Waschfliissigkeit aufgrund einer imperfekten
Kuchengeometrie abgelesen werden. Generell sollte eine individuelle Betrachtung des Prozesses
mit der individuell vorliegenden Kuchengeometrie immer gegeniiber der Verwendung von Abb.

8.17 vorgezogen werden, um deren Einfluss auf das Waschergebnis zu bewerten.

8.3. Waschfliissigkeitsaufgabe

Im folgenden Abschnitt wird der Einfluss der Waschfliissigkeitsaufgabe im Pilotmaflstab un-
tersucht. Zunéchst erfolgt dazu die Validierung des in 6.2.4 beschriebenen Kolbenmodells zur
Beschreibung der partiellen Resuspendierung auf dem Taktbandfilter. Nach erfolgreicher Va-

lidierung wird dieses Kolbenmodell im néchsten Schritt zur Bewertung verschiedener Fliissig-
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keitsverteiler angewendet. Der Vergleich verschiedener Verteiler wird fiir die partielle Resus-

pendierung, das Waschergebnis sowie Fliissigkeitsverteilung durchgefiihrt.

8.3.1. Kolbenmodell: Validierung im Pilotmal3stab

Fir die Validierung des Modells wird der Riickvermischungsanteil ¢ ermittelt. Die erzeugte
Modellvorhersage wird anschliefend mit experimentellen Waschergebnissen verglichen.

Zur Validierung des Kolbenmodells zur Beschreibung der partiellen Resuspendierung werden
Filterkuchen auf dem Taktbandfilter mit Hilfe der Handbrause gewaschen. Zu diesem Zweck
wird zunéchst ein Filterkuchen nach der in Abschnitt 8.1 beschriebenen Prozedur gebildet.
Die Druckdifferenz wird im Anschluss an die Kuchenbildung durch Offnung der Ventile an den
Filtratabscheidebehéltern gebrochen. Die Prozedur entspricht somit dem Versuchsvorgehen auf
der Vakuumnutsche.

Zur Ermittlung des Riickvermischungsanteils wird eine definierte Waschfliissigkeitsmenge tiber
die Handbrause auf die Kuchenoberfliche in der Probennahmeform dosiert. Um ein Uberlaufen
der Form zu vermeiden, wird im Vergleich zu den Nutschenversuchen ein verringerter flichenspe-
zifischer Volumenstrom von Viy /Ae =~ 1,59 cm/s verwendet. Nach der vollstandigen Aufgabe der
Waschfliissigkeit wird der gebildete Uberstand mit Pasteurpipetten in ein Zentrifugenréhrchen
iiberfithrt. Dabei wird beachtet, dass die Kuchenoberfliche wahrend der Fliissigkeitsentnahme
nicht beschadigt wird. Der Riickvermischungsanteil ¢ wird im Anschluss mit der gemessenen
Uberstandskonzentration nach Gl. 6.6 berechnet. Die Ergebnisse der Untersuchungen sind in
Abbildung 8.18 dargestellt.

Der Verlauf der experimentellen Daten entspricht dem auf der Vakuumnutsche beobachteten
Verlauf. Der Riickvermischungsanteil steigt zundchst an und néhert sich bei hohen Waschver-
héltnissen einem Grenzwert an. Aufgrund der schwankenden Kuchenhéhe auf dem Taktband-
filter zeigen auch die Messdaten eine grofiere statistische Schwankung als im Labormafistab.
Die Fehlerbalken werden bedingt durch die im Vergleich zur Nutsche geringeren Kuchenhohe
vergroflert.

Im néachsten Schritt werden die Parameter der Anpassungsfunktion nach 6.8 ermittelt. Die An-
passung mit den entsprechenden Fehlerbdndern ist ebenfalls in Abbildung 8.18 dargestellt. Aus
der Anpassungsfunktion wird eine Modellvorhersage nach Gl. 6.11 ermittelt.

Zur Validierung der Modellvorhersage werden entsprechende Waschversuche durchgefiihrt. Im
Vergleich zu den Resuspendierungsversuchen wird der Filterkuchen im Anschluss an die Wasch-
fliissigkeitsaufgabe mit dem kontaminierten Uberstand gewaschen. Die Wische wird beendet,

sobald die Waschfliissigkeit vollstdndig in den Filterkuchen eingedrungen ist. Die Waschergeb-
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ADb. 8.18.: Resuspendierungskurve der Handbrause auf dem Taktbandfilter mit Anpassungs-
kurven und Fehlerband (h. ~ 10 mm, Handbrause, Viy/A. =~ 1,59 cm/s, A, = 56, 25
cm?).

nisse sind im Vergleich zur Modellvorhersage in Abbildung 8.19 dargestellt. Zum Vergleich ist
die Referenzwaschkurve des Taktbandfilters dargestellt.

Die Waschkurve des mit der Handbrause partiell resuspendierten Filterkuchens weicht deutlich
von der Referenzwaschkurve ab. Beide Kurven 16sen sich bei einem Waschverhéltnis W =~ 0, 8
von der idealen Verdrangung ab. Im weiteren Verlauf weichen die Waschergebnisse im Vergleich
zur Referenz um bis zu einer Groflenordnung hin zu grofleren Restanteilen ab. Der Verlauf ent-
spricht dem auf der Vakuumnutsche festgestellten Verlauf. Die Modellvorhersage beschreibt die
Ablésung von der idealen Verdréngung sowie den weiteren Verlauf der Messdaten sehr gut.
Aus dem Vergleich der Messungen mit der Modellvorhersage geht hervor, dass das Kolben-
modell auch zur Beschreibung von Vorhersage eines Waschlimits im Pilotmaflstab verwendet
werden kann. Die Anwendung des Modells erméglicht die Bewertung verschiedener Aufgabe-
systeme bzw. Prozessfithrungen. Im folgenden Abschnitt wird exemplarisch eine Bewertung

realitdtsnaher Aufgabesysteme unter Verwendung der erarbeiteten Methoden durchgefiihrt.
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Abb. 8.19.: Waschkurve der Handbrause auf dem Taktbandfilter mit Modellvorhersage und
Fehlerband im Vergleich zur Referenz (h. ~ 10 mm, Handbrause, Viy/A. =~ 1,59
cm/s, A, = 56,25 cm?).

8.3.2. Bewertung von Aufgabesystemen

Auf Grundlage der erarbeiteten Methoden und validierten Modelle wird eine Bewertung ver-
schiedender Systeme zur Waschfliissigkeitsaufgabe auf dem Taktbandfilter durchgefithrt. Die
Bewertung beschreibt exemplarisch die empfohlene Vorgehensweise zur Bewertung industrieller
Waschprozesse. Zur Beschreibung werden realitdtsnahe Fliissigkeitsverteiler mit entsprechenden
Versuchsparametern gewéhlt, um die auf dem Taktbandfilter ablaufenden Vorgénge moglichst
realistisch zu Beschreiben. Die Untersuchungen auf dem Taktbandfilter werden fiir folgende

Aufgabesysteme und Versuchsparameter durchgefiihrt:

« Vollkegeldiise (V,/Aw = 0,15 cm/s; Ap = 3 bar; Abstand zur Kuchenoberfliche d ~ 150

mm)

« Flachstrahldiise (V./Aw ~ 0,15 cm/s; Ap = 5 bar; Abstand zur Kuchenoberfliche d ~
150 mm)
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o Tropfplatte (Abb. 3.3) (Viy/A. =~ 0,042 — 0,097 cm/s (abhéngig von W); Abstand zur
Kuchenoberfliche d ~ 10 mm)

Fiir die Untersuchung werden jeweils identische Versuchsparameter wiahrend der Kuchenbildung
verwendet. Auf Grundlage der in Abschnitt 6.1 und 6.2 entwickelten Methoden wird schrittweise

einer Bewertung der Fliissigkeitsverteiler nach folgenden Punkten durchgefiihrt:

o Ermittlung und Bewertung des Maldistributionsfaktors M;
o Ermittlung einer Riickvermischungskurve

o Modellbasierte Beurteilung der Auswirkung auf das Waschergebnis und Vergleich mit

experimentellen Daten

Die genannten Teilschritte werden in den folgenden Abschnitten genauer erldutert.

Fliissigkeitsverteilung

Die Charakterisierung der Fliissigkeitsverteiler fiir unterschiedliche Aufgabesysteme auf dem
Taktbandfilter erfolgt iiber den Maldistributionsfaktor My nach der in Abschnitt 6.1 beschrie-
benen Methode.

Zur Sammlung der Waschfliissigkeit wird dazu zunéchst ein Charakterisierungstool konstruiert
und mittels 3D-Druck hergestellt. Das Raster sowie die Dimensionen des verwendeten Charak-
terisierungstools (6x6) sind schematisch in Abbildung 8.20 dargestellt. Die mittlere 4x4-Matrix
des Charakterisierungstools (rot umrandet) entspricht der Flédche der Probennahmeform, die
fir die Probenahme auf dem Taktbandfilter verwendet wird. Somit kann mit dem verwen-
deten Tool die Verteilung der Waschfliissigkeit innerhalb einer Zone (inkl. Randbereiche) des
Taktbandfilters beschrieben werden.

Wie bereits in Abschnitt 6.1 erwéahnt, ist die Untersuchung der Verteilung besonders fiir Wasch-
prozesse wichtig, bei denen prozessbedingt kein Uberstand auf dem Filterkuchen wihrend der
Wische gebildet werden kann. Zur Bestimmung des Maldistributionsfaktors werden die jewei-
ligen Flissigkeitsverteiler iber dem Charakterisierungstool angebracht. Abstand und Ausrich-
tung des Fliissigkeitsverteilers entspricht der Orientierung zum Filterkuchen wahrend der Wé-
sche. Anschlieflend wird Waschfliissigkeit fiir eine definierte Zeit in das Charakterisierungstool
dosiert. Die Zeit wird so lange wie moglich gewihlt, ohne jedoch ein Uberlaufen einer einzel-
nen Zelle zu erreichen. Der Maldistributionsfaktor M; wird anschliefend nach Gleichung 6.3
bestimmt. Insgesamt werden drei Versuche pro Fliissigkeitsverteiler durchgefithrt. Zur Auswer-

tung wird die mittlere Flachenbeladung der jeweiligen Zellen gebildet. Die Verteilungsspektren
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Randbereich

=

D= 115 mm

Abb. 8.20.: Verwendetes Raster zur Untersuchung der Verteilung der Waschfliissigkeit auf dem
Taktbandfilter mit dem Maldistributionsfaktor Mk.

fiir unterschiedliche Fliissigkeitsverteiler sind in Abbildung 8.21 dargestellt. Die ermittelten
Maldistributionsfaktoren folgen aus der Abbildungsbeschriftung.
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a) Vollkegeldiise b) Flachstrahldiise
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Abb. 8.21.: Sprithbilder bzw. Verteilungsspektren der auf dem Taktbandfilter untersuchten
Flissigkeitsverteiler (Maldistributionsfaktoren a): Vollkegeldise M; = 0,374, b):
Flachstrahldiise M = 1,189, ¢): Tropfplatte My = 0, 853).

Wie aus der Abbildung hervorgeht, weisen die untersuchten Fliissigkeitsverteiler unterschied-
liche Verteilungsmuster auf. Der Maldistributionsfaktor unterscheidet sich dadurch ebenfalls.
Das Spriihbild der Vollkegeldiise wirkt dabei im Vergleich zu den sonstigen Verteilern sehr ho-
mogen, was sich auch im niedrigen Maldistributionsfaktor My = 0, 374 ausdriickt.

Die Flachstrahldiise spriitht die Waschfliissigkeit bauartbedingt linienformig auf das Charak-
terisierungstool. Die Fliissigkeit wird dadurch vorwiegend in Zeile m = 4 gesammelt. Da im
untersuchten Fall die Gesamtfliche einer Waschzone untersucht wird, ist der Maldistributi-
onsfaktor mit einem Wert von M; = 1,189 entsprechend hoch. Zur flachigen Bedeckung der

Waschzone miissten somit mehrere Flachstrahldiisen verwendet werden. Die Bewertung der
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Flachstrahldiise verdeutlicht, dass die Wahl der Bezugsfliche ausschlaggebend fiir die Ermitt-
lung des Maldistributionsfaktors ist. Zum Vergleich unterschiedlicher Aufgabesysteme sollten
daher eine konstante Gesamtfliche mit identischen Flachenanteilen gewéhlt werden.

Die Tropfplatte weist im Vergleich zur Vollkegeldiise eine inhomogenere Verteilung auf. Der
ermittelte Maldistributionsfaktor betragt My = 0,853. Ein Grund dafiir ist, dass besonders
bei geringen Volumenstrémen ein Teil der Waschfliissigkeit an den Befestigungsschrauben der
Tropfplatte abtropft und sich somit im Randbereich sammelt (z. B. in Zelle m = 2, n = 6). Im
Rahmen der Untersuchungen wurde festgestellt, dass die Verteilung der Tropfplatte besonders
vom verwendeten Volumenstrom abhéngt. Der Maldistributionsfaktor bietet in diesem Fall die
Moglichkeit, den optimalen Betriebspunkt bzw. einen sinnvollen Betriebsbereich hinsichtlich

des verwendeten Dosiervolumenstroms zu quantifizieren.

Die Bewertung der Fliissigkeitsverteiler mit Hilfe des Maldistributionsfaktors M; ermoglicht
einen quantitativen Vergleich verschiedener Aufgabesysteme. Sofern die Fliissigkeitsverteilung
das Waschergebnis limitieren kann (z. B. auf Drehtrommelfiltern), bildet diese Methode ein
einfaches Werkzeug zur Bewertung von Waschprozessen. Im untersuchten Fall sollte bevorzugt

eine Vollkegeldiise verwendet werden, um eine méglichst homogene Verteilung zu gewéhrleisten.

Riickvermischungsanteil

Bildet sich wihrend der Wasche ein Fliissigkeitsiiberstand auf dem Filterkuchen, kann dadurch
eine homogene Waschfliissigkeitsverteilung gewéahrleistet werden. Wie bereits in Abschnitt 6.2
beschrieben, kann in diesem Fall eine partielle Resuspendierung des Filterkuchens durch die
damit verbundenen Kontamination der Waschfliissigkeit zur Limitierung des Waschergebnisses
fithren.

Zur Beurteilung des Ausmafles der partiellen Resuspendierung wird der Riickvermischungs-
anteil (W) fir unterschiedliche Aufgabesysteme ermittelt. Das Versuchsvorgehen entspricht
dabei jeweils der in Abschnitt 8.3.1 beschriebenen Prozedur. Die Waschfliissigkeit wird fiir ver-
schiedene Fliissigkeitsverteiler und Waschverhéltnisse W jeweils vollstiandig auf die Kucheno-
berfléche dosiert. Zuvor wird durch Auslitern tiberpriift, welche Fliissigkeitsmenge im Bereich
der Probennahmeform landet. Um einen moglichst realitdtsnahen Fall abzubilden, dringt die
Waschfliissigkeit im Vergleich zu den bisherigen Untersuchungen wéhrend der Wésche in den
Filterkuchen ein. Da die Waschzeit wesentlich lénger als die Dosierzeit ist, kann der gebildete
Fliissigkeitsiiberstand direkt im Anschluss an die Dosierung problemlos zur Uberstandsanaly-
tik entnommen werden. Abbildung 8.22 zeigt die Riickvermischungskurven fiir die untersuchten

Flissigkeitsverteiler.
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a) Vollkegeldiise b) Flachstrahldiise
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Abb. 8.22.: Resuspendierungskurven ¢(W) der auf dem Taktbandfilter untersuchten Fliissig-
keitsverteiler (a): Vollkegeldiise, b): Flachstrahldiise, ¢): Tropfplatte).

Aus dem Vergleich der Resuspendierungskurven geht hervor, dass die untersuchten Fliissig-
keitsverteiler den Filterkuchen unterschiedlich stark resuspendieren. Im Vergleich zu den Nut-
schenversuchen ist die Ermittlung des Riickvermischungsanteils ¢ mit gréfferen Abweichungen
verbunden, was auf die schwankende Kuchenhohe auf dem Taktbandfilter zurtickzufiithren ist.
Die Anpassungskurven konnen den Verlauf der experimentellen Daten in jedem Fall gut be-
schreiben. Im Fall der untersuchten Diisen wére es zur Vereinfachung zuldssig, einen konstanten
Riickvermischungsanteil von ca. 2,7% (Vollkegeldiise) bzw. 8,2 % (Flachstrahldiise) anzuneh-
men.

Wie aus den Messdaten hervorgeht, fithrt die Tropfplatte zur geringsten Aufwirbelung des
Filterkuchens mit Werten des Riickvermischungsanteils zwischen ¢ ~ 0,1 — 0,3%. Durch die
Vollkegeldiise wird bereits ein 10-faches Volumen des Filterkuchens aufgewirbelt. Mit der Flach-

strahldiise werden die hochsten Riickvermischungsanteile erreicht (¢ ~ 4 — 9%).
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Basierend auf den Ergebnissen kann ausgesagt werden, dass die Tropfplatte zur geringsten parti-
ellen Resuspendierung und somit zur niedrigsten Kontamination der Waschfliissigkeit wahrend
der Aufgabe fiihrt. Aus dem Vergleich mit dem Maldistributionsfaktor geht hervor, dass die
Eignung eines Aufgabesystems besonders von den Prozessbedingungen abhéngt.

Aus dem Vergleich der Fliissigkeitsverteiler kann also folgende Erkenntnis gewonnen werden:
Sofern wahrend der Wasche ein Fliissigkeitsiiberstand auf dem Filterkuchen vorliegt, sollte die
Tropfplatte zur Dosierung ausgewihlt werden (geringste Kuchenaufwirbelung). Falls kein Uber-

stand vorliegt, empfiehlt sich die Verwendung einer Vollkegeldiise (homogenste Verteilung).

Waschkurven

Im folgenden Abschnitt soll der Einfluss der partiellen Resuspendierung mit Hilfe des Kolben-
modells nach Gl. 6.11 auf Basis der ermittelten Riickvermischungskurven tiberpriift werden.
Die ermittelten Modell-Grenzkurven beschreiben dabei ein Waschlimit, das bedingt durch die
Uberstandskontamination nicht unterschritten werden kann.

Zum Vergleich mit der Modellvorhersage werden experimentelle Untersuchungen auf dem Takt-
bandfilter durchgefiihrt. Die Versuchsdurchfithrung erfolgt identisch zur Ermittlung der ent-
sprechenden Resuspendierungskurven. Der Kuchen wird mit dem verunreinigten Uberstand
gewaschen und anschlieend analysiert. Die Ergebnisse der Waschversuche im Vergleich zur
Modellvorhersage sind in Abbildung 8.23 dargestellt.

Die Modellkurven sagen fiir die untersuchten Fliissigkeitsverteiler unterschiedliche Waschlimits
vorher. Wie unter Beriicksichtigung der Resuspendierungsversuche zu erwarten, wird das Wa-
schergebnis durch die Tropfplatte am wenigsten beeinflusst. Das Waschlimit liegt dabei im
Bereich X ~ 1073. Aus dem Vergleich mit den experimentellen Daten geht hervor, dass die
Messergebnisse im Rahmen der Messgenauigkeit der Referenzkurve entsprechen und deutlich
iiber der durch die partielle Resuspendierung verursachten Grenzkurve liegen. Das Waschergeb-
nis wird im Fall der Tropfplatte also nicht durch partielle Resuspendierung dominiert, sondern
durch Dispersions- und Diffusionseffekte innerhalb des Filterkuchens. Die Tropfplatte ist somit
gut zur gefluteten Wasche geeignet.

Im Fall der Vollkegeldiise liegt die Modellvorhersage im Rahmen der Messgenauigkeit auf der
Referenzkurve. Die experimentellen Daten stimmen ebenfalls mit der Referenzkurve tiberein.
Fir die Vollkegeldiise kann im untersuchten Bereich daher kein negativer Einfluss durch par-
tielle Resuspendierung festgestellt werden. In diesem Fall wird die Wésche stattdessen durch
die Stofftransportmechanismen (Konvektion, Dispersion, Diffusion) innerhalb des Filterkuchens
limitiert.

Im Fall der Flachstrahldiise verlduft die Modellvorhersage oberhalb der Referenz, es wird also
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Abb. 8.23.: Resuspendierungskurven ¢(W) der auf dem Taktbandfilter untersuchten Fliissig-
keitsverteiler (a): Vollkegeldiise, b): Flachstrahldiise, ¢): Tropfplatte).

eine Verschlechterung des Waschergebnisses durch eine dominierende partielle Resuspendie-
rung vorhergesagt. Der Vergleich mit den experimentellen Daten zeigt, dass die Messdaten bis
diesem Kurvenverlauf folgen bzw. die Modellvorhersage nicht unterschritten wird. Ausreifler
zu schlechteren Waschergebnissen konnen auf Schwankungen der Versuchsparameter auf dem
Taktbandfilter zuriickgefiihrt werden.

Durch die Bewertung verschiedener Fliissigkeitsverteiler auf dem Taktbandfilter konnte gezeigt
werden, dass die erarbeiteten Methoden und Modelle auch zur Anwendung auf industriellen
Apparaten geeignet sind. Die Methoden bilden somit einfache Werkzeuge, um einen Waschfliis-
sigkeitsprozess in besonderer Hinsicht der Waschfliissigkeitsaufgabe durch einen quantitativen

Vergleich zu beurteilen.
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Aus den erzielten Ergebnissen der Kapitel 4 bis 9 konnen Handlungsempfehlungen zum Umgang
mit Imperfektionen bei Waschprozessen — auch im industriellen Mafistab — abgeleitet werden.
Die erarbeiteten Punkte werden im folgenden Abschnitt stichpunktartig erldutert.

Es ist wichtig zu bemerken, dass diese grofitenteils auf den Untersuchungen eines einzelnen
Stoffsystems sowie eines einzelnen Apparatetyps basieren. Die Anwendbarkeit und Ubertrag-

barkeit auf industrielle Waschprozesse muss individuell gepriift werden.

Waschfliissigkeitsaufgabe

o Filterkuchen liegt nicht geflutet vor (kein Waschfliissigkeitsiiberstand): Eine méglichst
homogene Verteilungscharakteristik des Aufgabesystems sollte sichergestellt werden. Eine

Quantifizierung kann z. B. mit Hilfe des Maldistributionsfaktors M; erfolgen.

« Filterkuchen liegt geflutet vor (mit Waschfliissigkeitstiberstand): Eine minimale partielle
Kuchenresuspendierung sollte angestrebt werden. Die Quantifizierung erfolgt mit dem

Riickvermischungsanteil ¢.

o FEine (zumindest kurze) Vorentfeuchtung des Filterkuchens vor der Wésche ist empfeh-
lenswert, da diese die Waschfliissigkeitskontamination bedingt durch partielle Kuchen-
resuspendierung reduziert. Dies dient auflerdem der Abgrenzung von Suspensions- und
Waschfliissigkeit auf der Filterkuchenoberfliche.

o Um die Waschfliissigkeitskontamination bedingt durch partielle Kuchenresuspendierung
zu reduzieren, sollte die Waschfliissigkeit in mehreren einzelnen Portionen aufgegeben

werden, die den Filterkuchen nacheinander durchstrémen.

o Das Anlegen einer Druckdifferenz wahrend der Kuchenwésche (gespannter Filterkuchen)

reduziert die Auswirkungen partieller Kuchenresuspendierung auf das Waschergebnis.

o Die Waschfliissigkeitsaufgabe sollte mit moglichst niedrigem lokalem Volumenstrom er-
folgen. Hohe Geschwindigkeiten beim Aufprall der Fliissigkeit auf den Filterkuchen be-

glinstigen die partielle Kuchenresuspendierung.

o Dicke Filterkuchen sind weniger anfillig fiir die negativen Auswirkungen der partiellen

Kuchenresuspendierung (¢ o< 1/h,).
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Verunreinigungen an der Apparateperipherie (Suspensionszuleitung, Apparatewand, Fliis-
sigkeitsverteiler...) konnen die Waschfliissigkeit kontaminieren und das Waschergebnis li-
mitieren. Die Sauberkeit der Oberflichen, mit denen die Waschfliissigkeit in Kontakt

kommt, sollte vor der Wasche sichergestellt werden.

Kuchengeometrie und -struktur

Die Entstehung unebener Kuchenoberflichen wahrend der Kuchenbildung sollte durch

eine gleichméafige Verteilung der Suspension tiber der Filterfliche vermieden werden.

Dicke Filterkuchen fithren zu einer Vergleichméafiigung des Stromungsfelds, sodass die

Auswirkung einer unebenen Kuchenoberfliche auf das Waschergebnis reduziert wird.

Bei Auftreten unebener Kuchenoberflichen ist eine gleichméfige Verteilung der Wasch-
fliissigkeit sicherzustellen. Andernfalls sammelt sich Fliissigkeit an Orten geringer Ku-
chenhéhen an (,,Tal*) und Orte mit groferer Kuchenhohe (,,Berg“) werden nicht von
Waschfliissigkeit durchstromt.

Eine nicht-geflutete Waschung mit einem Waschfliissigkeitsvolumenstrom unterhalb des
geringsten lokalen Schluckvermdégens kann bei ungleichméafiigen Kuchenhohen zu einer

Verbesserung des Waschergebnisses fiithren.

Eine lokale partielle Kuchenresuspendierung sollte auch vermieden werden, um die Ent-
stehung unebener Kuchenoberflichen auch wiahrend der Waschfliissigkeitsaufgabe zu ver-

meiden.

Eine Vermessung der Kuchenoberfliche (z. B. mittels Laserscanner) ist insbesondere bei
diinnen Kuchen sinnvoll, da bereits kleine, mit dem Auge kaum erkennbare Hohenunter-

schiede eine grofie Auswirkung auf das Waschergebnis haben koénnen.

Der Feststoffvolumenanteil ¢y in der Suspension ist moglichst hoch zu wéhlen, um eine
Entmischung der Partikel im Suspensionsiiberstand und die daraus resultierende Deck-

schichtbildung wahrend der Kuchenbildung zu vermeiden.

Eine partielle Kuchenresuspendierung sollte vermieden werden, um die Entstehung einer

Deckschicht auch nach der Waschfliissigkeitsaufgabe zu vermeiden.

Um die Verschleppung von Feingut durch eine Ausbreitung der Suspension auf der Fil-
terfliche zu vermeiden, ist eine gleichméfige Suspensionsverteilung mit ziigiger Kuchen-

bildung anzustreben.

147



Teil 1.

Zusammenfassung der

Forschungsergebnisse

148



10. Wissenschaftliche Zusammenfassung

Ziel des Forschungsprojekts ,,Systematisierung, Beschreibung und Bewertung von Imperfektio-
nen bei der Durchstromungswésche von Filterkuchen* (011F21688N, ehemals IGF-Nr. 21688
N) ist die qualitative und quantitative Beschreibung des Einflusses von Imperfektionen, die
wahrend Waschprozessen auftreten. Die Einfliisse dieser Effekte auf das Waschergebnis sind
meist unbekannt, der Umgang mit Imperfektionen basiert meist auf Erfahrungen oder semi-

quantitativen Untersuchungen.

In Vereinbarung mit dem projektbegleitenden Ausschuss werden die Einfliisse von Inhomogeni-
taten der Kuchengeometrie und -struktur, einem gehinderten Filtratablauf sowie Interaktionen
der Waschfliissigkeit mit der Kuchenoberfldche systematisch untersucht. Die Untersuchung der
Imperfektionen umfasst eine jeweilige Methodenentwicklung zur reproduzierbaren Erzeugung
im Labormafstab auf Vakuumnutschen, gefolgt von experimentellen Untersuchungen und einer
entsprechenden Modellbildung. Die Forschungsergebnisse werden im Pilotmaflstab auf einem
Labortaktbandfilter validiert.

Es werden experimentelle Methoden zur reproduzierbaren Bildung von Filterkuchen mit inho-
mogenen Kucheneigenschaften entwickelt. Dadurch kann der Einfluss einer inhomogenen Ku-
chengeometrie und -struktur voneinander getrennt werden. Es werden Filterkuchen mit unebe-
ner Kuchenoberfliche und Filterkuchen mit einer Deckschicht aus feinen Partikeln untersucht.
Die Durchstromungswésche wird durch unebene Kuchenoberflichen negativ beeinflusst. Farb-
versuche veranschaulichen, dass es im Fall unebener Kuchenoberflichen zu einem verfrithten
Durchbruch der Waschfliissigkeit an der Kuchenunterseite kommt. Die Auswirkung auf das Wa-
schergebnis wird durch Waschexperimente im Labor- und Pilotmafistab gezeigt. Um die gleiche
Kuchenreinheit zu erreichen, sind im Dispersions- und Diffusionsbereich z. T. deutlich hohere
Waschverhaltnisse notwendig.

Eine Deckschicht aus feinen Partikeln an der Kuchenoberseite fiihrt zu einer starken Erhohung
der Waschzeit; das Waschergebnis bleibt im Rahmen der Messgenauigkeit unbeeinflusst.

Eine Beschreibung und Vorhersage der Waschergebnisse inhomogener Filterkuchen ist mithilfe
eines dreidimensionalen Dispersionsmodells moglich. Durch eine Modellbildung, exemplarische
Simulationen zum Einfluss inhomogener Kuchengeometrien und die Gegenitiberstellung mit ex-
perimentellen Daten wird eine Validierung des physikalischen Beschreibungsansatzes durchge-
fithrt. Der Vergleich mit experimentellen Daten zeigt eine gute Ubereinstimmung.

Durch Aufstellung einer Szenarienanalyse wird der Einfluss verschiedener typischer Kuchenim-
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perfektionen auf die Durchstromungswéasche bewertet.

Effekt Werkzeug / Methode

UngleichmaRige = Maldistributionsfaktor

Verteilung der e

Waschflussigkeit i = .

Aufwirbelung des 5 Uberstandsanalytik,

Kuchens .ﬂ" Ruckvermischungsanteil,
m Kolbenmodell
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Abb. 10.1.: Werkzeugkasten mit der Methodenentwicklung zur Beschreibung von Imperfektio-
nen wahrend der Durchstromungswésche von Filterkuchen.

Die Untersuchung von Interaktionen der Waschfliissigkeit mit der Kuchenoberflache zeigt, dass
das Waschergebnis durch unterschiedliche Effekte dominiert bzw. limitert werden kann. Liegt
wahrend der Wésche kein Waschfliissigkeitsiiberstand auf der Kuchenoberfliche vor, dominiert
v.a. die Verteilungscharakteristik des verwendeten Aufgabesystems das Waschergebnis. Fiir die-
sen Fall wird gezeigt, dass die Fliissigkeitsverteilung quantitativ mit dem Maldistributionsfaktor
M beschrieben werden kann, welcher eine dimensionslose Kennzahl zur quantitativen Beschrei-
bung der Fliissigkeitsverteilung liefert.

Wird wahrend der Wasche ein Waschfliissigkeitsiiberstand gebildet, kann das Waschergebnis
durch die Auswirkung einer partiellen Kuchenresuspendierung limitiert werden. Zur quantita-
tiven Beschreibung des Ausmafles der partiellen Resuspendierung dient der Riickvermischungs-
anteil ¢. Durch quantitative experimentelle Untersuchungen wird gezeigt, dass der Riickver-
mischungsanteil durch die Variation verschiedener Prozessparameter beeinflusst werden kann
(Intervallanzahl, Auftreffgeschwindigkeit, Kuchensattigung, Druckdifferenz). Es wird gezeigt,
dass die Waschfliissigkeitskontamination v.a. durch partielle Resuspendierung hervorgerufen
wird und Diffusionseffekte aus dem Kuchen in den Fliissigkeitsiiberstand eine vernachlassigba-
re Rolle spielen.

Der Einfluss der partiellen Resuspendierung auf das Waschergebnis wird anhand experimentel-

ler Waschkurven im Labormafistab gezeigt. Die Anwendung eines entwickelten Kolbenmodells
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ermoglicht die Vorhersage von Grenzwerten fiir die Durchstromungswasche basierend auf dem
Riickvermischungsanteil ¢ und wird erfolgreich mit Experimenten validiert. Das vorgestellte
Modell ermoglicht auch die Berticksichtigungen von Apparateverunreinigungen, die zur Konta-

mination der Waschfliissigkeit fiithren.

Abb. 10.1 fasst die wahrend des Projekts entwickelten Methoden zusammen. Diese machen die
untersuchten Imperfektionen beschreibbar und damit (in ihren Auswirkungen) beherrschbar.
Dies fordert die Beurteilungs- und Bewertungskompetenz fiir den Einfluss von Imperfektionen
auf die Durchstromungswasche.

Die erarbeiteten Forschungsergebnisse ermoglichen die Bewertung von Realeffekten im Labor
und im industriellen Umfeld und liefern Handreichungen zum Umgang mit diesen. Die quanti-
tative Beschreibung von Imperfektionen ermoglicht eine frithzeitige Abschatzung des jeweiligen
Einflusses auf das Waschergebnis. Dadurch kénnen unerwiinschte Abweichungen vom ange-
strebten Betrieb friithzeitig erkannt und minimiert werden. Die Forschungsergebnisse tragen
somit zu einer verbesserten Prozessauslegung und -optimierung bei. Dadurch kénnen unvor-
hergesehene Kosten durch Abweichungen des Waschfliissigkeitsbedarfs, der Apparate- sowie

Filtrataufbereitungskosten reduziert werden.
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11.1. Ergebnistransfer in die Wirtschaft

Wihrend der Projektlaufzeit werden Transfermafinahmen der Ergebnisse durchgefithrt und nach
Abschluss des Projekts sind weitere Transfermafinahmen geplant. Diese sind in Tabelle 11.1 und
11.2 dargestellt.

Tabelle 11.1.: Wahrend der Projektlaufzeit durchgefiithrte Transfermafinahmen.

MafBnahme Ziel Ort Datum
Treffen mit dem | Vorstellung, Diskus- | Forschungsstelle 20.07.2021,
projektbegleitenden | sion und Bewertung 14.01.2022,
Aussschuss der Zwischenergeb- 11.07.2022,
nisse, Riicksprache 08.03.2023,
zum weiteren Vorge- 17.01.2024

hen

Poster auf Fachtref- | Streuung der Ergeb- | Fachausschuss MFA | 21.02.2022,
fen, -tagungen, | nisse (4x), Filtech (2x) 10.03.2023,
-messen 27.02.2024,
09.03.2022,
14.02.2023
Fachvortrage auf | Streuung der Ergeb- | Fachausschuss MFA | 21.02.2022,
Fachtreffen, - | nisse (2x), Filtech (3x), | 10.03.2023,
tagungen, -messen World Filtration | 27.02.2024,
Congress 13 (2x) 09.03.2022,
14.02.2023,
05.10.2022
Austausch mit Mit- | Diskussion der For- | TIB Chemicals, | 10.08.2023,
gliedern des PA schungsergebnisse BASF, BHS Sontho- | 19.04.2023,
fen 27.02.2024
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Austausch mit | Diskussion der For- | TU Bergakademie | 18.01.2022,
Forschungseinrich- schungsergebnisse Freiberg, Karls- | 26.05.2022,
tungen ruher Institut fiir | 07.12.2022,
Technologie 11.01.2023,
25.09.2023,
30.10.2023,
17.11.2023
Einbindung von | Schaffung von Multi- | Forschungsstelle 01.06.2021 bis
Studierenden in | plikatoren 31.06.2024
Projekt- und Ab-
schlussarbeiten
Publikationen in | Streuung der Ergeb- | Chemie  Ingenieur | 2024
Fachzeitschriften nisse Technik (2x), Sepa-
ration and Purifi-
cation  Technology
(1x), Chemical En-
gineering Science
(1x)

Tabelle 11.2.: Nach der Projektlaufzeit geplante Transfermafinahmen.

Mafnahme Ziel Ort Datum

Publikationen Streuung der Ergeb- | Fachzeitschriften in Vorbereitung
nisse

Fachvortrige auf | Streuung der Ergeb- | Filtech 12.11.2024

Fachtreffen, - tagun- | nisse

gen, -messen

Ubernahme der Er- | Schaffung von Multi- | Forschungsstelle laufend

gebnisse in die akad. | plikatoren

Lehre

Vorhalten der exp. | Schnelle Umsetzung | Forschungsstelle laufend

und simulations- | eines  industriellen

techn.  Vorgehens- | Klarungsbedarfs

weise
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11.2. Wissenschaftlich-technischer und wirtschaftlicher
Nutzen fur KMU

Die erzielten Ergebnisse dieses Projekts sind in erster Linie fiir die Hersteller und Betreiber
von kontinuierlichen Filtern relevant, die grofitenteils kleine und mittlere Unternehmen (KMU)
sind. Gerade aufgrund begrenzter Forschungsmoglichkeiten von KMU profitieren sie besonders
von den Forschungsergebnissen. Auch Zulieferfirmen wie Filtertuchhersteller, Betriebe des Son-

dermaschinenbaus und Vakuumpumpenhersteller profitieren indirekt.

In der heutigen Zeit des weiter fortschreitenden Klimawandels gewinnen ressourcenschonende,
okologisch und wirtschaftlich nachhaltige Verfahren zur Rohstoffgewinnung, Herstellung von
Produkten oder Recycling zunehmend an Bedeutung. Durch eine verbesserte Methodik der
Auslegung und die Moglichkeit der gezielten Prozessoptimierung ergeben sich durch das For-

schungsvorhaben verschiedene Vorteile.

Die experimentellen Untersuchungen liefern erstmals ein phdnomenologisches Verstandnis fiir
das Waschen von inhomogenen Filterkuchen sowie fiir den Einfluss der Waschfliissigkeitsaufga-
be auf das Waschergebnis. Neben der Untersuchung des Wascherfolgs (Restanteil einer gelésten
Komponente als Funktion des Waschverhéltnisses) ist auch die Betrachtung der Waschzeit fur
den Betrieb und die Auslegung von Bedeutung. Experimentelle Ergebnisse zeigen, dass unter
Kenntnis der Auswirkung verschiedener Imperfektionen die Quantifizierung des Einsparpoten-
tials der verwendeten Waschfliissigkeit moglich ist. Die Einsparung von Waschfliissigkeit fiihrt
zu einer Reduzierung des kostspieligen thermischen Energiebedarfs in den Nachfolgeprozessen
(z. B. Destillation, Kuchentrocknung, usw.), da weniger Filtrat anféllt. Durch eine verbesserte
Wascheffizienz kénnen Deponierungskosten durch die Verringerung von Verunreinigungen im

Filterkuchen minimiert werden.

Die erzielten Ergebnisse zeigen, dass die gleiche Zielrestbeladung durch Prozessoptimierung und
daraus resultierende Vermeidung von Imperfektionen auf einem kontinuierlichen Filter erreicht
werden kann. Diese Szenarien unterscheiden sich jedoch hinsichtlich der bendétigten Waschzeit,
der Apparategrofle, der erforderlichen Menge an Waschfliissigkeit und somit auch der Ver-
diinnung des Mutterfiltrats. I.d. R. gibt es jedoch keinen verfahrenstechnisch optimalen Weg,
sondern es stehen verschiedene Verfahrensstrategien zur Auswahl, um den Waschprozess kos-
teneffizient zu betreiben. Die Auswahl der Prozessfiihrung des Anlagenbauers und des Betreibers

ergibt sich somit aus der spezifischen Kostenstruktur und den lokalen Randbedingungen.
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11.3. Realisierbarkeit des Transferkonzepts

Bereits wahrend der Projektlaufzeit wurde der Transfer von Ergebnissen erfolgreich umgesetzt.
Neben den geplanten Sitzungen des projektbegleitenden Ausschusses fanden auch Vortrage in
verschiedenen Unternehmen statt, darunter auch in KMU. Die angestrebten Présentationen auf
Fachmessen wurden erfolgreich durchgefiithrt. Studierende der Hochschule Mannheim wurden
aktiv in das Forschungsprojekt einbezogen, was zu zahlreichen abgeschlossenen studentischen
Arbeiten fiithrte, darunter Studien-, Projekt-, Bachelor- und Masterarbeiten.

Es wurde der Kontakt zur TU Bergakademie Freiberg und dem Karlsruher Institut fiir Techno-
logie gepflegt, und regelméfBige Treffen ermdoglichten Diskussionen und Bewertungen der prasen-
tierten Forschungsergebnisse. Die geplanten Transfermafinahmen nach Abschluss des Projekts
gelten als realistisch. Publikationen befinden sich bereits in Vorbereitung, und auch weitere
internationale Fachvortrage wurden eingereicht.

Die Ergebnisse des Forschungsprojekts wurden in die Lehre des Instituts fiir Mechanische Ver-
fahrenstechnik (IMV) integriert. Dariiber hinaus werden die Ergebnisse, Methoden und Berech-
nungsmodelle fiir interessierte KMUs bereitgehalten, um eine schnelle Umsetzung industriellen

Klarungsbedarfs zu ermoglichen.

11.4. Verwendung der Zuwendungen

» Wissenschaftlich-technisches Personal (Angestellte/r mit abgeschlossener wissenschaftli-
cher Ausbildung HPA-A): Das Projekt wurde von insgesamt zwei Ingenieuren in Teilzeit
(50 %) mit dem Abschluss Master of Science bearbeitet. Herr Henn hatte einen Beschéf-
tigungszeitraum von 15 PM und Herr Sauer einen Beschaftigungszeitraum von 15 PM,

womit es insgesamt auf einen Beschéftigungszeitraum von 30 PM kommt.

o Wissenschaftlich-technischer Angestellter (Angestellte/r mit staatlicher Ausbildung zum
Techniker HPA-C): Als Unterstiitzung zum wissenschaftlich-technischem Personal wur-
de ein Ingenieur mit dem Abschluss Bachelor of Science in einem Zeitraum von 9 PM

angestellt.

o Hilfskraft: Studentische Hilfskréifte wurden nach Notwendigkeit fiir Routinearbeiten im

Rahmen der beantragten Personenmonate (8,32 PM) eingesetzt.

e Leistungen Dritter: Keine.
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Die Projektlaufzeit wurde in Absprache mit dem projektbegleitenden Ausschuss und dem Pro-

jekttriager kostenneutral bis einschliellich zum 30.06.2024 verlangert.
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11.5. Gegeniiberstellung der Ergebnisse mit den

Zielsetzungen des Forschungsantrags

APl o  Varfantceustudic xur Auswalill von Inperfektionen Abgeschlossen
Umnbau/ Anpassaug der wurde durchgetihrt

Moessapparatur, e Dic Aulage wurde aufgebaut und in Betrich

Charakterisierung dey SOTLOINTLIEIL

Voersuchsmaterialien o Die Moessvorgehenswolse wurde erarbeitet uud

angepasst

o Vorsuchsmaterialen wurden beschattt, charaktorisiort
und hinsiclitlich der Eignung fiir Filtrations- uud
Waschiversuche getostet.

o Vorsuchsbedingungen wurden fostgelogt

AD?2 o {Jualitative und guantitative exp, Untersuchungen Abgeschlossen
LCutersuchurg vou durchgefihrt
Goeontetrie- und o  Theoretischor Boschircibungsansatz der Auswirkung
sStrukturimperfektionen im aut die Waschie entwickelt und validiert
Labormafistab e  Bewertungsgrundlage geschaffen und Einpfehlungen

abgeleitet
AD3 o (ualitative und quantitative exp, Untersuchungen Abgeschlosser
Uutersuchurng zur durchgefiihrt
Waschfilissighkeltsaufzabe o  Vorschiedene Aufuabesysteme verglichen

e  Theoretischer Boschreibungsansatz entwickelt und
validicrt

o  Daramcterstudic durchgefithet

A4 o (ualitative und quantitative cxp, Untersuchungen Abgeschlosser
Lutersuchurgen zu durchgefiihrt

Iinperfektionen am

Filtratablauf

ADl3 o Aulagen an Anforderungen angepasst Abgeschlossen
Tubetrichnahine cines o Tubctrichnahine des Filters ertolproich

Pilotbandfilters fir o Quantitative Untersuchuugen durchgetilct

weiterfithrende o Vorgleich it den Erkenutuissen aus demn

U utersuchungen Labormualistab

AD6 e Einfliisse von Prozessparamcters in Kombination it | Abgeschlossen
Ablcitung dbergreifender voersch, Iperfektionen aut das Waschergebnis

Fmptchlungen abgeleitet

e  Boewertuug dor Aussagegenauvigkeit mnittels
Grofitfehlerrechnung und Felilerangabe aller
Messergebnisse

e Variunteustudicen durchgetfithrt
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Alle im urspriinglichen Projektantrag angestrebten Meilensteine wurden erreicht.

11.6. Begriindung der Notwendigkeit und Angemessenheit
der geleisteten Arbeit

Hiermit bestéatigt die Forschungsstelle, dass sémtliche durchgefithrten Arbeiten notwendig und
angemessen waren. Die Mittel und das Personal wurden zielgerichtet und den jeweiligen Auf-
gaben entsprechend eingesetzt. Die Bearbeitung der Arbeitspakete orientierte sich an dem im
Forschungsantrag festgelegten Zeitplan.

Der experimentelle Aufwand fiir die Durchfiihrung der Waschversuche erwies sich als hoch.
Die komplexe Versuchsdurchfiihrung, insbesondere bei geringen Filterkuchenhohen, erforderte
eine schnelle Abfolge der Versuchsschritte. Um zuverldssige und reproduzierbare Messdaten zu
gewédhrleisten, wurde ein kontinuierlicher Verbesserungsprozess an der Anlage durchgefiihrt.
Dies fithrte zu langeren Einarbeitungsphasen fir studentische Arbeiten.

Fiir eine Analyse unterschiedlicher Kuchengeometrien wurde nach Riicksprache mit dem Pro-
jektausschuss ein neues Messsystem auf Basis einer Lasermessung im Labor- und Pilotmafstab
entwickelt und in Betrieb genommen. Die Modellbildung und die technische Umsetzung im Pro-
gramm waren auflerst aufwandig und erforderten mehrere Anlaufe, bis physikalisch sinnvolle
Losungsansatze gefunden wurden. Insbesondere stellte sich die mehrdimensionale Beschreibung
der Filterkuchenwaschung als zeitaufwéndiger heraus als urspriinglich geplant, konnte aber er-

folgreich erreicht werden.

11.7. Ubersicht veroffentlichter Arbeiten

Liste der Konferenzbeitrage:

o H. Henn, F. Sauer, B. Hoffner — Interaktion der Waschfliissigkeit mit der Filterkucheno-
berfldche, Jahrestreffen der ProcessNet Fachgruppe Mechanische Fliissigkeitsabtrennung,
20.-21.02.2022, Leipzig, Deutschland.

o F. Sauer, H. Henn, B. Hoffner — Einfluss der Filterkuchengeometrie auf das Waschver-
halten, Jahrestreffen der ProcessNet Fachgruppe Mechanische Fliissigkeitsabtrennung,
20.-21.02.2022, Leipzig, Deutschland.

o H. Henn, F. Sauer, B. Hoffner — Impact of cake imperfections during displacement washing
processes, FILTECH 2022, 08.-10.03.2022, Ko6ln, Deutschland.
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H. Henn, F. Sauer, B. Hoffner — Imperfections in wash liquid application during displa-
cement cake washing processes, FILTECH 2022, 08.-10.03.2022, Kéln, Deutschland.

F. Sauer, H. Henn, B. Hoffner — Impact of geometric cake Imperfections on displacement
cake washing, FILTECH 2022, 08.-10.03.2022, Koéln, Deutschland.

H. Henn, F. Sauer, B. Hoffner — Application of wash liquid: The hinge point for a good
filter cake washing, WFC 13, 05.-07.10.2022, San Diego, USA.

F. Sauer, H. Henn, B. Hoffner — Impact of Geometrically Imperfect Filter Cakes on the
Filter Cake Washing Process, WFC 13, 05.-07.10.2022, San Diego, USA.

H. Henn, F. Sauer, B. Hoffner — Wash liquid application: A blind spot of cake washing,
FILTECH 2023, 14.-16.02.2023, Ko6ln, Deutschland.

F. Sauer, H. Henn, B. Hoffner — Displacement washing of inhomogeneous filter cakes,

FILTECH 2023, 14.-16.02.2023, Koln, Deutschland.

H. Henn, F. Sauer, B. Hoffner — Einfluss der partiellen Resuspendierung von Filterkuchen
bei der Durchstréomungswésche, Jahrestreffen der ProcessNet Fachgruppe Mechanische
Flissigkeitsabtrennung, 08.-09.03.2023, Frankfurt, Deutschland.

F. Sauer, H. Henn, B. Hoffner — Durchstromungswésche von Filterkuchen mit inhomo-
gener Geometrie, Jahrestreffen der ProcessNet Fachgruppe Mechanische Fliissigkeitsab-
trennung, 08.-09.03.2023, Frankfurt, Deutschland.

H. Henn, F. Sauer, B. Hoffner — Einfluss der partiellen Resuspendierung von Filterkuchen
auf das Waschergebnis, Jahrestreffen der ProcessNet Fachgruppe Mechanische Fliissig-
keitsabtrennung, 27.-28.02.2024, Frankfurt, Deutschland.

F. Sauer, H. Henn, B. Hoffner — Durchstromungswaschung inhomogener Filterkuchen:
Ubertragung von Labor- auf PilotmaBstab und Bedeutung fiir die Praxis, Jahrestreffen der
ProcessNet Fachgruppe Mechanische Fliissigkeitsabtrennung, 27.-28.02.2024, Frankfurt,
Deutschland.

H. Henn, F. Sauer, B. Hoffner — Displacement Meets Dilution: A Generalized Dilution
Washing Theory, FILTECH 2024, 12.-14.11.2024, Ko6ln, Deutschland.

F. Sauer, H. Henn, B. Hoffner — Influence of irregular filter cake geometry on mechani-
cal dewatering in a gas differential pressure field, FILTECH 2024, 12.-14.11.2024, Koln,
Deutschland.
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Liste der Publikationen:

H. Henn, F. Sauer, U. Peuker, B. Hoffner — Quantitative Beschreibung der partiellen
Kuchenresuspendierung bei der Filterkuchenwésche im Labormafstab, Chemie Ingenieur
Technik, 2024.

F. Sauer, H. Henn, U. Peuker, B. Hoffner — Experimentelle Methodenentwicklung zur
Bildung von Filterkuchen mit inhomogener Kuchengeometrie, Chemie Ingenieur Technik,
2024.

F. Sauer, H. Henn, U. Peuker, B. Hoffner — Experimental Study on Mechanical Dewa-
tering and Displacement Washing of Filter Cakes with Inhomogeneous Cake Geometry,

Separation and Purification Technology, 2024.

F. Sauer, H. Henn, B. Hoffner — Predicting the wash behaviour of filter cakes with inho-

mogeneous cake geometry on a macroscopic scale, Chemical Engineering Science, 2024.

Nach der Projektlaufzeit angestrebte Publikationen (jeweils Arbeitstitel):

H. Henn, F. Sauer, U. Peuker, B. Hoffner — The Impact of Partial Cake Reslurrying on
Displacement Washing, eingereicht im 1. Quartal 2024.

F. Sauer, H. Henn, U. Peuker, B. Hoffner — Displacement washing of filter cakes with a
fine particle top layer, eingereicht im 3. Quartal 2024.

F. Sauer, H. Henn, B. Hoffner — Modelling approach to mechanical gas dewatering of filter

cakes with non-uniform cake height, eingereicht im 3. Quartal 2024.

H. Henn, F. Sauer, U. Peuker, B. Hoffner — Model based prediction of wash limits as
a consequence of partial cake reslurrying, angestrebter Einreichungszeitraum: 4. Quartal
2024.
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A.2. Fehlerrechnung und Annahmen

Die im Forschungsbericht gezeigten Fehlerbalken ergeben sich aus einer Bestimmung des Grofit-
fehlers auf Basis direkter Messgrofien, sofern nicht anders angegeben. Der Grofitfehler resultiert
aus den maximalen Messunsicherheiten der jeweiligen direkten Messgrofien, die sich aus sta-
tistischen und systematischen Abweichungen zusammensetzen. Die jeweiligen Abweichungen
ergeben sich dabei entweder aus Abschiatzungen, Angaben des jeweiligen Messgerateherstellers

oder statistischen Erhebungen der Messungenauigkeiten.

Die Ermittlung des Grofitfehlers wird exemplarisch fiir das Waschverhéltnis W erlautert. Der
GroBtfehler einer indirekten MessgroBe (z. B. das Waschverhéltnis W) folgt aus der Bildung des
totalen Differentials deren Funktion, mit welcher die indirekte Messgrofle durch direkte Mess-
groflen bestimmt werden kann. Im Falle des Waschverhaltnisses W wird dieser Zusammenhang
mit Gl. A.1 beschrieben.

mW/Pl
7/4d* he — Mg/ ps

Der Grofitfehler fiir das Waschverhéaltnis W kann folglich durch die Bildung des totalen Diffe-
rentials von Gl. A.1 mit Gl. A.2 bestimmt werden.

W:

(A1)

oW oW oW oW oW oW
aw = 2 A + 2% dp + 2 ddo+ 28 dhe + C dm, 1 20
D TV T Ba, e an, e s T g,

Die Gleichung enthalt die partiellen Ableitungen von Gl. A.1 nach der jeweiligen direkten Mess-

dps (A.2)

grofle sowie deren maximale Messabweichungen. Die maximale Messabweichung einer Messgro-
e kann durch die Addition der Betriage der jeweilig auftretenden relativen oder absoluten
Messabweichungen gebildet werden. Die fiir die Berechnung des Grofitfehlers angenommenen

Messabweichungen gehen aus Tabelle A.1 hervor.

Tabelle A.1.: Messabweichungen zur Berechnung des Grofitfehlers fiir unterschiedliche indirekte

Messgrofien.
Messabweichung Wert Symbol und Ein-
heit
An Nutschenrand und Aufgabevor- | 1,4 Amwy in g

richtung verbleibende Waschfliissig-

keitsmasse
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In Handabsaugpumpe verbleibende | 1,5 Amy in g
Waschfliissigkeitsmasse

Im Messbecher verbleibende Wasch- | 0,2 Amwy in g
fliissigkeitsmasse

Dosierschwankungen des Druckbehél- | 0,025 Amy/mw in g/g
ters

Hohenmessung mit Tiefenmessschie- | 0,047 Ah, in cm

ber

Nutschendurchmesser 0,001 Ad, in cm
Abweichung des Temperatursensors 0,1 AT in K
Statistischer Fehler feine LF-Sonde | 0,02 AK/K in
(k<300 pS/cm) (nS/cm)/(pS/cm)
Systematischer Fehler feine LF-Sonde | 0,005 AK/K in
(k<300 pS/cm) (nS/cm)/(pS/cm)
Statistischer Fehler grobe LF-Sonde | 0,003 Ak/K in
(k>300 pS/cm) (nS/cm)/(pS/cm)
Systematischer Fehler grobe LF- | 0,01 AK/K in
Sonde (k>300 pS/cm) (nS/cm)/(pS/cm)
Statistischer Fehler der ionenselekti- | 0,08 AU/U in mV/mV
ven Elektrode

Systematischer Fehler der ionenselek- | 0,05 AU/U in mV/mV
tiven Elektrode
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