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Kurzfassung

Die Anforderungen der Industrie an Beizlinien und deren Séureregenerationsanlagen neh-
men wegen des immer gréffer werdenden Umweltbewussteins und dem Ziel der besseren
Wirtschaftlichkeit zu. Durch das Vermischen von Zunder, Abwéssern und Beizchemika-
lien im Metallverarbeitungsprozess entsteht Beizschlamm. Demnach besteht auch das
Streben, diesen eisen-, chrom-, nickel- und fluoridhaltigen Schlamm wiederzuverwerten.
Bereits praktizierende Aufbereitungsverfahren sind die Wirbelschichtrostung oder die
Rostung mittels Drehrohr- oder Etagenofen, um dadurch Metalloxide in Pulverform zu

gewinnen.

Das Vorhaben der Andritz AG ist es auch ein Rostverfahren mittels Spriithrostreaktor in
die bereits etablierten PYROMARS Regenerationsanlagen zu integrieren. Demnach ist
es Ziel dieser Diplomarbeit, die in der Literatur beschriebenen Eigenschaften von dem,
in der Edelstahlverarbeitung anfallenden, Beizschlamm zusammenzufassen.

Weiters werden im Rahmen der Arbeit Spriithversuche im Labormafistab durchgefiihrt

und im Zuge dessen wird eine geeignete Feststoffkonzentration fiir eine optimale Schlamm
einbringung bestimmt.

Auflerdem soll durch eine Analyse der zur Verfiigung gestellten Beizschlamm- und Zun-
derprobe eine Vergleichbarkeit mit zukiinftigen Proben hergestellt werden.

Fiir die industrielle Auslegung von Rithrwerken ist die Kenntnis der Viskositéit der ein-
gesetzten Fluide unabdingbar. Demnach wird zusétzlich zu den Spriihversuchen und
den Probenanalysen untersucht, ob mittels eines nachgestellten Kugelfallviskosimeters
ein kostengiinstiges und leicht durchfiihrbares Verfahren zur Viskositédtsbestimmung eta-

bliert werden kann.

Die Ergebnisse der Arbeit zeigen, dass die Schlammeinbringung in den Spriihrostreaktor
mit einer Feststoffkonzentration von bis zu 250g/L unter Erzeugung eines stabilen
Spriihbilds erfolgen kann.

Des Weiteren hat sich gezeigt, dass das Probenmaterial aufgrund seiner hohen Feststoff-
dichte von 3,34 g/cm?® zum schnellen Absetzen im Spriihsystem neigt. Bei der industri-
ellen Umsetzung ist dieses schnelle Absetzverhalten zu beriicksichtigen.

Die Resultate der Viskositdtsmessung machen ersichtlich, dass das nachgestellte Kugel-
fallviskosimeter zum Bestimmen einer ersten GroBlenordnung der dynamischen Viskositét
eines Fluids geeignet ist. Jedoch ist die Ungenauigkeit des erhaltenen Ergebnisses fiir

eine industrielle Riithrwerksauslegung zu grof.
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Abstract

The demands of the industry on pickling lines and their acid regeneration plants are
increasing due to the ever-growing environmental awareness and the goal of better eco-
nomic efficiency. Pickling sludge is produced by mixing scale, wastewater and pickling
chemicals in the metalworking process. Accordingly, there is also a drive to recycle this
sludge, which contains iron, chromium, nickel and fluoride. Treatment processes already
in practice include fluidized bed roasting or roasting by means of rotary kilns or deck

furnaces, thereby recovering metal oxides in powder form.

The project of Andritz AG aims to integrate a roasting process by means of a spray
roasting reactor into the already established PYROMARS regeneration plants. Accor-
dingly, the aim of this diploma thesis is to summarize the properties of the pickling
sludge produced in stainless steel processing as described in the literature.
Furthermore, spray tests are carried out on a laboratory scale in the course of which a
suitable solids concentration for optimum sludge incorporation is determined.

In addition, an analysis of the pickling sludge and scale sample provided will establish
comparability with future samples.

Knowledge of the viscosity of the fluids used is essential for the industrial design of agi-
tators. Accordingly, in addition to the spray tests and the sample analysis, it is being
investigated whether a cost-effective and easily feasible method for viscosity determina-

tion can be established by means of a replicated falling sphere viscometer.

The results of the work show that slurry introduction into the spray oil reactor can be
carried out with a solids concentration of up to 250 g/L, while producing a stable spray
pattern.

Furthermore, it has been shown that the sample material tends to settle rapidly in the
spray system due to its high solid density of 3.34g/cm®. This rapid settling behavior
must be taken into account during industrial implementation.

The results of the viscosity measurement make it evident that the replicated falling
sphere viscometer is suitable for determining an initial order of magnitude of the dynamic
viscosity of a fluid. However, the inaccuracy of the result obtained is too high for an

industrial agitator design.
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1 Einleitung, Problemstellung und Zielsetzung

Um die Aufgabenstellung zu verdeutlichen, sollen zuerst die Grundlagen des Stahl-
behandlungs-, Beiz-, und Regenerationsprozesses beschrieben werden, auf welchen die
Produkte und Anlagen der Andritz AG Sparte Metals basieren.

1.1 Ubersicht Beizprozess

Der Beizprozess ist ein chemisches Metalloberflichenbehandlungsverfahren und wird ge-
nutzt, um die am Stahlband vorhandene Zunderoxidschicht, Rost, andere durch Kor-
rosion entstandenen Schichten, aber auch einen geringen Anteil der Metalloberfliche
zu entfernen. Als Zunder bezeichnet man Metalloxide, welche bei erhohter Temperatur
durch die Reaktion zwischen Metallen und Luftsauerstoff entstehen. [21]

Als Beizmedium werden in der Regel verdiinnte Sduren verwendet, die Aufbringung des
Mediums wird durch Tauchen oder Aufspritzen gewéhrleistet. Auch das Streichbeizver-
fahren mit entsprechenden Beizpasten findet in der Edelstahlverarbeitung Anwendung.
Die Beizwirkung kann durch mechanische Behandlung, wie Strecken, Biegung oder durch
elektrolytische Vorbearbeitung, verbessert werden. [21] [9]

Aktuell eingesetzte Beizverfahren fiir Edelstahl beruhen herkéommlich auf einer elektro-
lytischen Vorbeize mittels einer neutralen Losung wie Natriumsulfat Nas SOy, gefolgt
von einer Beizsektion mit chemischer Behandlung durch eine Mischung von Flussséure
HF und Salpetersiure HNQO3. Beim Beizen ist es unabdingbar, alle Parameter, un-
ter anderem S#urekonzentration, Beizdauer und Temperatur, exakt einzuhalten, um
unerwiinschte Nebeneffekte wie Korngrenzenangriffe und interkristalline Korrosion zu
unterbinden. [42] [9]

1.2 Ubersicht Beizlinien

Zu Beginn wird das unbearbeitete Stahlband mittels eines oft automatisierten Bandtrans-
portwagens zu den Abwickelmaschinen befordert, nach entsprechendem Abrollen wird
das Stahlband in eine Abflachungs- und Glédttungsvorrichtung gelenkt. Das abgeflachte
Band wird anschlieSfend durch Zentrierrollen auf die Mitte der Prozesslinie eingestellt
und zu einem Laserschweifler weitertransportiert. Das Schweifigerét fiigt das Ende und
den Anfang des nachfolgenden Stahlbandes zusammen. Das zusammengefiigte Produkt
wird schleifenartig in ein Rollensystem weitergeleitet, um Bandgeschwindigkeitsunter-

schiede zwischen Eintritts- und Prozesssektion auszugleichen. Dadurch kann sicherge-

David Wagner 1 01526595



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Diplomarbeit ist an der TU Wien Bibliothek verfigbar

The approved original version of this thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

thek,

L]
lio
nowledge

b

o
i
r

M You

ANDRITL

Abbildung 1: Schematische Darstellung der Beizsektion [27]

stellt werden, dass wiahrend die Enden zusammengeschweifit werden, die Prozesslinie
mit einer konstanten Geschwindigkeit arbeiten kann. [2] [3]

Nach dem Eintrittsbereich wird das Stahlband in die Beizsektion gefiihrt. Bei den meist
verwendeten Sduren handelt es sich um Fluss- und Salpetersdure. Je nach Anforde-
rung kann die Turbulenzbeize noch durch Spriihbeizabschnitte verbessert werden. Die
fiir den Beizprozess wesentlichen Parameter wie Temperatur, Bandgeschwindigkeit und
Saurekonzentration, sind von dem Ausgangszustand des Stahlbandes abhéngig. Die vor-
gewarmte Saure wird mittels Diisen in den Beiztank, durch welchen das Stahlband lauft,
eingebracht. Durch richtige Dimensionierung der Diisen entsteht im Beiztank ein tur-
bulentes Stromungsfeld, welches gewéhrleistet, dass das Band durchgehend mit frischer
Beize in Kontakt tritt. Nach dem Beizen wird das Produkt in einer Spiile von Restsiaure
befreit und anschlieBend in einem Lufttrockner getrocknet.[2] [3]

Eine mogliche schematische Darstellung der Beizbottiche ist in Abbildung 1 zu sehen.
Weiter wird das Band in ein Dressiergeriist geleitet, in welchem Oberflicheneigenschaften
wie Rauheit und Banddicke eingestellt werden. Je nach Ausfithrung der Beizlinie konnen
als weitere Teile der Prozesskette eine Verzinkungssektion mit einem zusétlichen Dres-
sierwalzwerk oder ein Bandspeicher, um Wartungs- und Inspektionszeiten zu iiberbriicken,
folgen.[2] [3]

Das fertig bearbeitete Produkt wird in einem Qualitdatsinspektionsstand iiberpriift und
zum Oberflichenschutz eingeolt. Am Ende der Stahlbearbeitungslinie wird das Band
zerteilt und durch Haspeln auf Rollen aufgewickelt.[2] [3]

1.3 Ubersicht Regenerationsanlagen

In den Beizlinien fallen eine grofie Menge an Abfallsdure, kontaminiertes Industriewasser

und Beizschlamm an.[4] [3]

David Wagner 2 01526595
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1.3.1 PYROMARS Regenerationsanlage

Die Abfallsédure wird in der PYROMARS Anlage (Pyrolytical Mixed Acid Recovery Sys-
tem) regeneriert und die beinhaltenden Metalle, wie Eisen, Chrom und Nickel, werden
zuriickgewonnen.[4] [3]

Die verbrauchte Sdure wird von der Beizsektion in einen in der PYROMARS Anla-
ge befindlichen Seperator befordert. Dort wird der Massenstrom aufgetrennt und auf-
konzentriert. Der metallhaltige Stoffstrom wird mittels Pumpen zu einem Rostreaktor
transportiert und durch Diisen zerstdubt und eingebracht. Durch einen mit Erdgas be-
triebenen Brenner erfihrt der Stoff eine Rostoxidation und féllt pulverartig aus. Eine
Abzugsvorrichtung befordert das Produkt in einen Oxidbehélter, in welchem das ent-
standene Pulver in Big-Bags abgefiillt wird.[4] [3]

Der sédurehaltige und gasformige Stoffstrom wird nach dem Separator in einen Gaswéscher
geleitet. In dieser Absorptionskolonne wird die kontaminierte Sédure wiedergewonnen, die
regenerierte Sdure wird in die Beizsektion zuriickgeleitet. Das Abgas aus der Kolonne
wird in einem Strahlwéscher erneut gereinigt. Danach wird das Gas in einem Spriihkiihler
abgekiihlt und in eine Oxidationskolonne weitergeleitet. Hier oxidieren die im Abgas
enthaltenen NOx-Gase zu Salpetersidure. Die restlich verbliebenen NOx-Gase werden in

einer Enstickungsanlage reduziert und danach in die Atmosphire abgegeben.[4] [3]

1.3.2 ZEMAP Anlage

Eine herkommliche PYROMARS Anlage regeneriert Abfallsdure bis zu 99%, jedoch
bendétigt das in der Beize entstehende Spiil- oder Industriewasser eine gesonderte Ab-
wasserbehandlung. [4] [3]

Um diese individuelle Abwasserbehandlung zu vermeiden, wurde das ZEMAP Prin-
zip (Zero-Effluent Mixed Acid Pickling) entwickelt. Beim ZEMAP Prozess wird das
sdurehaltige Abwasser mittels Ammoniak neutralisiert. Das neutralisierte Wasser wird
in einen speziellen mit Lamellenblech bestiickten Verdampfer eingebracht. Durch den be-
sonderen Aufbau des Verdampfers wird das Wasser kondensiert und die Séure flieit als
diinner Film die Lamellen hinunter und kann dadurch abgetrennt werden. Der Prozess
kann als eine Reihenschaltung mehrerer Verdampfer ausgefithrt werden. Der gewonne-
ne Wasserdampf wird kondensiert und danach in die Beizlinie zuriickgefiihrt. [4] [3] In
Abbildung 2 ist der Vergleich zwischen einer Regenerationsanlage, mit und ohne Zemap

Abwasserbehandlung zu erkennen.

David Wagner 3 01526595



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Diplomarbeit ist an der TU Wien Bibliothek verfigbar

The approved original version of this thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

thek,

blio
nowledge

3
|
r ki

M YOU

PYROMARS process overview CledreakaLet W o
of acid regeneration ZEMAP ¥ Picking line
‘ Rinse water treatm S . Clean

=gt WPickling line  PYROMARS plant ¥

R N ) M
Ny =‘ F 4 -
| : Waste acid = & Ny — - A PYROM IARS
Rinse water A fast plant { ZEMAP
- Up to 90% hlrates ecbetion
ﬁ o e b o Product: oxide powder Wate”reatmem Rinse water plant
Sustainability

(a) PYROMARS Prozessiiberblick [3 (b) ZEMAP Prozessiiberblick [3]

/"l

Abbildung 2: Sdure und Abwasser Management mittels PYROMARS und ZEMAP

1.4 Problemstellung und Zielsetzung

Wie bereits in Unterabschnitt 1.3 beschrieben, fallen in herkémmlichen Stahlband-
Beizlinien Sduren und toxische Medien in groffen Mengen an. Bei diesen Stoffen handelt

es sich zusammengefasst um:
e Abfallsdure
e Industrie- bzw. Abwasser
e Beizschlamm

Die Saure wird in der Pyromars Anlage regeneriert und das Abwasser mittels Zemap
Prozess wiederverwertet und in den Ursprungsprozess zuriickgeleitet. Problematisch ist
nun der in den Beiztanks entstehende Beizschlamm, welcher einen Storfaktor sowohl
fiir die PYROMARS- als auch fiir die ZEMAP-Technologie darstellt. Der storende Beiz-
schlamm ist der einzige Stoff der oben aufgelisteten Medien, fiir welchen als einziges noch
keine Bearbeitungsmoglichkeit etabliert werden konnte. Um den Recyclingprozess der
Mischsiuresektion vollsténdig schlieBen zu kénnen, stehen nun intensive Uberlegungen
im Raum, wie man mit dem genannten Beizschlamm umgehen kann. Die aktuelle Be-
trachtung besteht darin, den Schlamm in den Pyromars Rostreaktor einzubringen, um
die in dem Schlamm befindlichen Metalle zuriickzugewinnen. Das grundlegende Konzept
dieser Idee ist in Abbildung 3 skizziert.

Zielsetzung dieser Diplomarbeit ist es, sich genau mit den Moglichkeiten der Beiz-
schlammeinbringung in den PYROMARS-Reaktor auseinanderzusetzen. Dafiir wird eine
Recherche iiber die aktuellen Beizschlammeigenschaften durchgefiihrt. Da die Schlamm-

einbringung in den Spriihrostreaktor mittels Spezialdiisen erfolgen soll, werden im Rah-
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Abbildung 3: Grundkonzept Schlammbehandlung [3] [43]

men der Diplomarbeit Versuche im Labormafistab durchgefiihrt. Um eine optimale Ein-
bringung durch Diisen in den Reaktor zu gewahrleisten, soll mittels Schlammproben
eine geeignete Feststoffkonzentration und andere Parameter fiir ein zufriedenstellendes
Spriihbild gefunden werden.

Im weiteren Zuge werden Versuche durchgefiihrt, ein kostengiinstiges Kugelfallviskosi-
meter nachzustellen um die fiir die Rithrwerksauslegung benétigte dynamische Viskositét

des zu behandelnden Fluids verldsslich zu bestimmen.

2 Stand der Technik

2.1 Beizschlamm: Ubersicht, Charakterisierung und

Behandlungsmaoglichkeiten

Edelstahl gehort aufgrund seiner Legierungsmoglichkeiten und den damit einhergehen-
den grofien Einsatzbereichen zu den am meist verbreiteten Werkstoffen. Alleine im Jahr
2019 wurden in den Mitgliedstaaten der Européischen Union 6,8 Millionen Tonnen Edel-
stahl hergestellt. Einer Schitzung zufolge fallen jahrlich 2,5% - 5% der Stahlproduktion
in Beizschlamm an, das sind mindestens 0,17 Millionen Tonnen Schlamm. [12] [43]

Zurzeit ist der noch weit verbreitetste Umgang, den metall- und sdurehaltigen Schlamm

zu verfestigen, stabilisieren und danach zu deponieren. Durch die Verfestigung und Sta-
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Komponente | Massenprozent %wt
Fe 18
Cr 40
Ni 2,5
Fluoride 0,5
Nitrate 0,098

Tabelle 1: Beizschlamm Zusammensetzung [43]

bilisierung kann gewéhrleistet werden, dass die enthaltenen Problemstoffe, wie zum Bei-
spiel Fluoridverbindungen oder Chrom, an Mobilitdt verlieren und in der Deponie besser
gelagert und entsorgt werden koénnen. Es ist ersichtlich, dass mit der Deponierung ein

hoher technischer, aber auch finanzieller Aufwand einhergeht. [43]

2.1.1 Entstehung

Der Beizschlamm ensteht durch die Ausfillung von Oberflichenoxidzunder und durch
die Entfernung von Rost auf dem Stahlband. Cr%t— Cr3t—, Fe3t— und Ni?*-Ionen
konnen sich in dem Beiztank bilden und dementsprechend im Beizschlamm vorhanden
sein. Der Schlamm setzt sich am Boden des Beiztankes ab. Eine mogliche Zusammen-
setzung von nassen Beizschlamm, welcher in einer Beizsektion fiir die Behandlung von
kaltgewalzten Edelstahlband entsteht, ist in Tabelle 1 zu sehen, bei den prozentualen
Rest handelt es sich um den Beizsdureanteil. Welche Saure verwendet wird, ist vom zu
beizenden Stahl abhéngig ist. Aufgrund der toxischen und #tzenden Beschaffenheit, ist
es fiir Edelstahlhersteller zurzeit unabdingbar, den entstehenden Abfall vor der Deponie-
rung zu behandeln. Ein besonderes Augenmerk liegt hierbei darauf, das krebserregende
sechswertige Chrom(VI) und dessen Verbindungen auf das dreiwertige Chrom(III) zu
reduzieren. Vor allem Natriumdisulfit Na,S,05 und Natriumhydrogensulfit Nas,H SO3
werden als spezifische Reduktionsmittel verwendet. Der Beizschlamm wird nach seiner
Neutralisation in herkommlichen Stahlwerken durch Filterpressen weiterverarbeitet und

danach deponiert. [43]

2.1.2 Chemische Zusammensetzung

Im folgenden Unterkapitel werden die chemischen Zusammensetzungen verschiedenster
Beizschlammproben aus unterschiedlichen Publikationen verglichen.
Eine aus der Literatur [43] entnommene und angepasste Auflistung ist in Tabelle 2 er-

sichtlich, welche die chemischen Zusammensetzung von neutralisiertem Beizschlamm aus
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Proben Nummer  Fe Cr Ni Mn CaO 8SiO, CaFy CaSOs P Na

18.90 2.69 1.08 - 18.75 1.54 15,57 11.04 - -
15.10 2.01 082 - 31.30 1.71 25.07 4.63 - 1.02
12.25 347 250 035 795 1.15 4270 8.50 - -
15.20 210 0.30 0.23 7.20 0.60 26.09 36.09 - -
15.36 4.72 0.65 - 837 3.32 2340 1032 0.06 -
13.13 2.02 090 - 1432 248 134  50.15 - -
1836 3.22 1.13 154 174 0.79 058 5720 0.03 0.72
19.60 4.11 2.67 - 11.00 1.90 51.00  0.50 - -

0 3 O O i W N

Tabelle 2: Auflistung Beizschlamm, Zusammensetzung in Massenprozent %wt [43]

verschiedenen Edelstahlwerken in China zeigt.

Die genaue Zusammensetzung des Schlammes ist stark von dem verwendeten Stahlband,
den eingesetzten Chemikalien in der Beize, aber auch von der Art des Neutralisierungs-
prozesses abhéngig. Durch die Auflistung ist ersichtlich, dass der Hauptbestandteil die
metallischen Elemente wie Eisen, Nickel, Chrom, aber auch zu geringem Anteil, auch
andere Elemente wie Mangan sind. Zusammen machen diese einen Massenanteil von 16
- 26 %wt aus.

Das enthaltene Mangan ist auf bestimmte Stahltypen zuriickzufithren. Es wird beispiels-
weise in Baustéhlen, zum Binden von Schwefel zu MnS verwendet. Damit wird die Bil-
dung von niedrig schmelzenden FeS-Phasen unterdriickt. Damit verbunden kommt es zu
einer betragsméfligen Vergroflerung der Zugfestigkeit und Streckgrenze des Werkstoffs.
Die Wirkung wird mit einem Mangangehalt von bis zu 1,7 % erreicht. [28]

Die stark schwankenden Calciumanteile und dessen Verbindungen lassen darauf schlie-
Ben, dass der fiir die Neutralisation verwendete Kalk oft iiberdimensioniert verwendet
wird. Die Herkunft von Schwefel kann aus vielen Quellen stammen. Sowohl vom zu be-
arbeitenden Stahlband selbst, durch das Verwenden von Natriumsulfatlosung NasSOy
in der elektrolytischen Beizsektion oder von der Verwendung von Natriumhydrogensulfit
NayH SO3 als Neutralisierungsmittel fiir den Schlamm. Jedoch gibt es auch Beizlinien,
welche zum Teil Schwefelsdure Hy SO, als Beizmittel nutzen und somit eine weitere Her-
kunftsmoglichkeit fiir Schwefel schaffen. Die Verwendung von Flusssdure HF' als Beiz-
chemikalie lasst das Vorhandensein von Fluor herleiten. Silicium und Phosphor gelangen
als Bestandteile des zu bearbeitenden Stahlbandes in die Beizsektion und dadurch auch
in den darin entstehenden Abfallschlamm.[43] [34]

Tabelle 3 beinhaltet mogliche Verbindungsformen, in welchen die Elemente im Schlamm

vorhanden sind.
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Auftretende Verbindungen

Fe Fe Zunder, Fe(OH)s, (Fe,Cr);O4 Zunder

Cr Cr Zunder, Cr(OH)s, (Fe,Cr)304 Zunder, NiCryO, Zunder, CryO3 Zunder
Ni  Ni Zunder, Ni(OH)j, NiCryO4 Zunder

Ca C&FQ, C&SO4'HQO, C&O, C&(OH)Q, C&COg

Si  SiO,

F CaFg

S CaS04-2H,0

Tabelle 3: Auftretende Verbindungen der im Beizschlamm enthaltenen Elemente [43]

Fe Cr Ni Ca Si F S Na Mg Al C O
13.6 337 1.5 228 2.063 222 1.96 0.269 0.352 0.25 0.936 30.7

Tabelle 4: Elementare Zusammensetzung Beizschlammprobe China [42]

Ein groBer Teil der genannten Verbindungen fillt in Zunderform an. [43]

Der Recyclingprozess bzw. die Metallriickgewinnung aus dem entstandenen Beizschlamm
wird durch das Aufkommen von Schwefel erschwert. Das Abtrennen von Schwefel kann
mit Rostreduktionsverfahren bei 1500°C durchgefiihrt werden. [17]

Eine weitere Beizschlamm-Probenanalyse wurde in [42] veroffentlicht, die elementare
Zusammensetzung, der aus einem chinesischen Stahlwerk stammenden Probe, ist in Ta-
belle 4 gezeigt. In Betrachtung der elementaren Bestandteile ist beim direkten Vergleich
zu Tabelle 2 auffillig, dass Anteile von Magnesium, Aluminium und Kohlenstoff vor-
handen sind. Dies kann auf die Zusammensetzung des gebeizten Stahls zuriickgefiihrt
werden. Die Verbindungen wurden mittels Rontgenbeugung analysiert, das Ergebnis ist
in Abbildung 4 zu sehen. Ebenfalls bemerkenswert bei dieser neutralisierten Schlamm-
probe ist, dass neben den iiblichen Kalkverbindungen wie CaSO,, CaCO3 und CaFs,
auch zusatzlich CrF; nachgewiesen werden konnte.

Um eine groBere Diversifikation in Bezug auf die Herkunft der Schlimme zu bekom-
men, werden die bisher angefiithrten Beispiele mit Proben aus indischen Stahlwerken
verglichen, welche in [33] veroffentlicht wurden. Die Proben wurden jeweils aus dem mit
Schwefelsdure betriebenen Vorbeizbecken von drei unterschiedlichen, in Wazipur, Del-
hi, befindlichen Edelstahlwerken gewonnen. Das Vorbeizbecken wurde mit einer Schwe-
felsdurekonzentration von 85% betrieben. Der wichtigste Unterschied zu den bisherig
betrachteten Schlammanalysen ist, dass der aus den indischen Werken gewonnene Beiz-

schlamm ohne vorherige Neutralisation untersucht wurde. Beim Vergleich der Zusam-
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Abbildung 4: Réntgenbeugungsanalyse einer Beizschlammprobe [42]

Proben Nummer Fe Cr Ni  Mn Si S Cu

1 67.51 19.35 0.35 7.63 0.55 3.68 0.93
2 68.12 17.42 0.37 6.62 0.39 5.23 1.85
3 71.64 21.12 0.53 242 046 3.62 0.21

Tabelle 5: Elementare Zusammensetzung indischer Beizproben [33]

mensetzung der indischen Beizschlammproben, welche in Tabelle 5 ersichtlich sind, mit
den chinesischen Proben (Tabelle 2 und Tabelle 4) ist zu erkennen, dass beim indischen
Beizschlamm kein Calicum enthalten sind, was auf die nicht durchgefiihrte Neutralisa-
tion zuriickzufiihren ist.

Der hohe Schwefelgehalt ist durch das Beizen mit Schwefelsdure zu begriinden.

Sowohl der Mangananteil als auch das enthaltene Kupfer sind durch die Bestandteile
des gebeizten Stahlband, zu erklédren. [34]

Die bestehenden Verbindungen des Beizschlamms wurden iiber eine Rontgenbeugungs-
analyse bestimmt. Es treten neben elementarem Eisen, Chrom und Nickel auch FeSO,

‘TH,0, FeCryOy4, NiCrOy4, CryO3z und NiCryO4 auf, sieche Abbildung 5.

2.1.3 Physikalische und thermische Charakterisierung

In diesem Unterkapitel werden die in der Literatur beschriebenen physikalischen Eigen-
schaften von verschiedenen Beizschlammproben zusammengefasst und gegeniibergestellt.

Die Farbe des Schlammes variiert je nach Zusammensetzung und dessen Wassergehalt

David Wagner 9 01526595



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Diplomarbeit ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar

The approved original version of this thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

thek,

blio
knowledge

o
i
r

M YOU

ANDRITL

NI Gy, MICr0s, Crala

FeCraly, Cr=0a

FaCrzdy, Ni, Gials

Gy

FeCra0q, MICrD,
MICT00
NGOy
Mi, Cr, Fa

Fe80y THO
FeS0uTHLO

Lim{Counts)
]

5 i 15 20 F-1 30 =5 a1 45 S0 55 1]
2-Theta-Scale

Abbildung 5: Rontgenbeugungsanalyse indische Beizschlammprobe [33]

(a) China [42] (b) China [22] (c) Indien [33]

Abbildung 6: Optischer Vergleich verschiedener getrockneter Beizschlammproben

von dunkelbraun (Abbildung 6¢) bis gelblich (Abbildung 6b).

Cong-cong Yang u. a. beschreiben in [43] die physikalischen und thermischen Eigen-
schaften verschiedener Beizschlammproben aus chinesischen Stahlwerken. Die Dichte
von neutralisiertem Beizschlamm, welcher bei 105°C getrocknet wurde, betragt 1180
kg/m? + 200 kg/m?3. Der getrocknete Abfallschlamm besteht aus sehr kleinen Partikeln,
90% der Partikel sind kleiner als 12 pm und die mittlere Partikelgrofie entspricht 3,7
.

Die Viskositédt des geschmolzenen Beizschlamms betragt bei 1375°C 0,205 Pas, sie sinkt
bei steigender Temperatur und betréigt bei 1450°C nur noch 0,145 Pas. [43]

Die ungefiahre Schmelztemperatur von herkommlichen und neutralisiertem Beizschlamm
liegt bei 1350°C, Abbildung 7 zeigt die Forménderung einer brikettférmigen Schlamm-
probe bei kontinuierlicher Temperaturerhohung, bei 1350°C ist die Hélfte der Masse
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Abbildung 7: Forménderung von Beizschlamm bei Erhthung der Temperatur [42]

geschmolzen. Wichtig zu wissen ist, dass die Schmelztemperatur vom Calciumfluoridge-
halt CaFy abhéngig ist. Je hoher der CaFs-Anteil desto geringer fallt der Schmelzpunkt
aus. [43]

Diese Schmelzpunkt mindernde Eigenschaft wird im Hochofenprozess zur Energiemi-
nimierung genutzt. Hiittenspat welches aus 85 % Calciumfluorid besteht, wird in der
Stahlproduktion als Flussmittel verwendet. [7]

Anupam Singhal u. a. charakterisieren in [33] die Partikelgrofienverteilung und Dichte
von nicht neutralisierten aus Indien stammenden Beizschlammproben. Die verschiede-
nen Werte fiir die Dichte von den Proben, welche schon in Tabelle 5 behandelt wurden,
sind in Tabelle 6 aufgelistet. Beim Vergleich der Dichten zwischen chinesischen und in-
dischen Schlammproben ist zu erkennen, dass die Werte um mehr als einen Faktor 2
voneinander unterschiedlich sind. Dies kann durch die sehr abweichende Zusammenset-
zung der verschiedenen Proben begriindet sein. Aufgrund der Neutralisation des chi-
nesischen Beizschlamms ist ein sehr hoher Anteil an Calcium vorhanden (Tabelle 2).
In Abbildung 6 ist bereits ein grofler Unterschied zwischen den Beizschlammproben zu
erkennen. Wahrend die chinesischen Proben wenige, grofle und gebundene Stiick sind,
besteht der indische getrocknete Beizschlamm aus einer Vielzahl von kleinen und unge-
bundenen Agglomeraten. Diese Beobachtung spiegelt auch die Partikelgroflenverteilung
wieder, welche mittels Siebanlayse bestimmt wurde. Wie schon bei der Dichte ist auch

bei der Korngroflenverteilung ein grofler Unterschied zwischen den Proben zu erkennen.

David Wagner 11 01526595



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Diplomarbeit ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar

The approved original version of this thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

[ 3ibliothek,
Your knowledge hub

ANDRITL

Probennummer Dichte [kg/m?]

1 2734
2 2644
3 2832

Tabelle 6: Dichte indischer Schlammproben [33]

GroBe [um] zuriickgehaltene Partikel [%]

1 2 3
grofler 178 51.1 44.2 53.5
178 bis 152 4.8 4.3 3.3
152 bis 124 89 3.7 24
124 bis 104 3.9 3.1 2.6
104 bis 89 6.2 9.4 9.9
89 bis 76 7.8 175 16.3
76 bis 66 8.3 9.7 6.2
66 bis 53 3.2 56 3.7
kleiner 53 5.8 2.5 2.1

Tabelle 7: Partikelgrofenverteilung [33]

Wihrend bei den chinesischen Schlammproben 90% der Partikel kleiner als 12 pm sind,
ergibt die Analyse des indischen Beizschlamms, dass mindestens 44% der Partikel grofier
als 178 pm sind. [33] [43]

2.2 Schlammhandhabung

Disperse Systeme beschreiben Mehrphasenkollektive, in welchen mindestens eine Phase

in einen abgrenzbaren Partikelabschnitt untergeordnet werden kann. Dieses untergeord-

nete Kollektiv wird disperse Phase genannt, beim tragenden Medium spricht man von

der kontinuierlichen Phase. [24]

Schlamm wird in der Verfahrenstechnik als ein disperses System von Festkérpern in einer

Fliissigkeit, in welcher die Partikel unloslich sind, definiert.[24] Demnach sollen diverse

Grundbegriffe und Trennverfahren fiir die Fliissigkeitsabtrennung und Fliissigkeitsklarung
behandelt werden. Die Sedimentation und die Filtration sind die am meist verbreitetsten

mechanischen Trennprozesse und werden unterteilt in [32]:

e Sedimentation:

— Sedimentation im Schwerkraftfeld
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— Sedimentation im Zentrifugalkraftfeld

e Filtration von Fliissigkeiten:
— Druck- und Vakuumfiltration

Pressfiltration

— Schwerkraftfiltration

— Zentrifugalfiltration

Querstromfiltration

Tiefenfiltration

Welches Trennverfahren eingesetzt wird, ist von den thermodynamischen und physikali-
schen Beschaffenheiten des dispersen Konglomerats abhéngig. Die Auswahl des Verfah-
rens ist sowohl von den technischen als auch von den wirtschaftlichen Anforderungen
an das Produkt ausschlaggebend. Eine Faustegel besagt, dass je kleiner die zu trennen-
den Partikel werden, desto grofler wird der Trennaufwand. Diese Regel lasst sich darauf
zuriickfithren, dass bei sehr geringen Partikelgrofien (< 0,5 pum) diffusive Effekte und
Wechselwirkungs- bzw. Haftkréfte nicht mehr vernachléssigbar sind. [32]
Wechselwirkungen in einer fliissigen Umgebung beschréinken sich auf die van-der-Waals
Krifte und auf elektrostatische Abstoung. [35]

Partikel in einer Suspension sind stark negativ geladen, wodurch auch die Stérke des
AbstofSungspotentials definiert wird. Zum Ladungsausgleich bildet sich eine feste und
adsorptive Schicht positiv geladener Ionen um das Partikel. Diese Adsorptionsschicht
hat wiederum eine Ansammlung negativ geladener Teilchen zur Folge, es bildet sich ei-
ne diffusive Schicht. Je grofler diese diffusive Schicht ausgeprégt ist, desto mehr wird
die elektrostatische Abstoflung abgeschirmt. Folglich kann die van-der-Waals-Anziehung
dominieren und es kommt im Partikelkollektiv zur Flockenbildung und Agglomerierung.
Abbildung 8 verbildlicht die Entstehung der diffusiven Schicht und zeigt den schema-
tischen Zusammenhang zwischen elektrostatischer Abstoung und der van-der-Waals-
Anziehung und die daraus resultierende Potentialkurve. In Abbildung 8 sind die festen
Partikel mit ,,s“ und das Fluid mit ,f“ gekennzeichnet. [35]

Dieser Abschirmungseffekt kann bewusst durch Flockungszusitze ausgenutzt werden.
Durch Beigabe von Mitteln kann die Stéarke der abgrenzenden diffusiven Schicht gesteu-
ert werden und so die disperse Phase gezielt zum Flocken und Agglomerieren gebracht
werden. Dadurch kommt es zur Bildung von Partikelkollektiven und der Trennaufwand

wird verringert. [35]
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Abbildung 8: Potentialdnderung durch Wechselwirkungen in einer Fliissigkeit [35]

2.2.1 Sedimentation

Ein zu testendes Konzept der Beizschlammeinbringung besteht darin, den Schlamm
aus dem Dispergierbehélter {iber einen Schrigklérer aufzukonzentrieren und danach
in den PYROMARS-Rostreaktor einzubringen. Deshalb werden im folgenden Unter-
abschnitt 2.2.1 die technischen Eigenschaften, Begriffe und Trennmdéglichkeiten der Se-
dimentation behandelt.

Unter Sedimentation versteht man das Absetzen der festen und im Fluid unloslichen
Partikel in einer Suspension und eine dadurch entstehende Dickschicht am Boden des
Absetzbehélters. Die treibende Kraft des Ablagevorgangs ist die Schwer- oder die Zen-
trifugalkraft. Mafigeblich fiir die Dauer der Sedimentation ist die Sinkgeschwindigkeit,
welche in erster Linie vom Dichteunterschied zwischen dem umgebenen Fluid und den
Festkorperpartikeln abhingt. Das einfache Grundkonzept eines Sedimentors besteht also
darin, diesen Absetzvorgang zu nutzen und durch kontinuierlichen oder diskontinuierli-
chen Abtransport der Fliissigkeit eine Aufkonzentration des Dickschlamms und gleich-

zeitig eine Klarung der Fliissigkeit zu erzielen. [32]

2.2.1.1 Sinkgeschwindigkeit

Neben dem Dichteunterschied ist die Sinkgeschwindigkeit wg noch von der Partikelgréfe,
der Partikelform und von der Viskositédt des Fluids abhéngig. Eine mathematische Her-
leitung der Geschwindigkeit erfolgt iiber die Erstellung eines Kriftegleichgewichts eines
einzelnen Partikels, unter der Annahme, dass die Dichte des Teilchens grofler ist als die
der Fliissigkeit pp > ps. Da es sich bei den Kréften nur um Grofien in vertikaler Richtung
handelt, kann das Kréftegleichgewicht als skalare Gleichung aufgestellt werden. [24] [32]
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Abbildung 9: Kriftegleichgewicht ohne Trégheitskraft [24]

[35]
Fo—Fy=Fqg+ Fr (1)

Da fiir Anwendungen in der Verfahrenstechnik die Beschleunigungszeiten bis zum Errei-
chen der tatsdchlichen Sinkgeschwindigkeit vernachlissigbar klein sind, kann Gleichung 1
ohne die Triagheitskraft Fr geschrieben werden.[24] [32] [35]

Fiir die Gewichtskraft Fi; gilt [24] [32] [35]:

Fo=mpxg=ppxVpx*g (2)

Die Auftriebskraft F)y, welche auf den Festkorper wirkt, entsteht durch den Druckgra-
dienten der Fliissigkeit. Sie kann durch Gleichung 3 beschrieben werden. [24] [32] [35]

Fa=Vpxpr*g (3)

In der Stromungsmechanik werden Druck- und Reibungskréfte, welche Einfluss auf das
Sinkverhalten eines Partikels haben, zusammengefasst als Widerstandskraft Fs, betrach-
tet. [24] [32] [35]

Fs = cw(Re) x A % %f Wl (4)
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Abbildung 10: Widerstandszahldiagramm cy, fiir Kugeln [35]

In Gleichung 4 handelt es sich bei A um die Anstromflache, bei ¢y um die dimensionslose
Widerstandszahl und bei wg um die Sinkgeschwindigkeit.[24] [32] [35]

uxdx*py u*d

Re oder Re =

(5)

Diese Widerstandszahl kann mithilfe der Reynoldszahl Re aus empirisch ermittelten
Diagrammen abgelesen werden, siehe Abbildung 10. Das ¢y -Diagramm ist in folgende

drei Bereiche unterteilt
e Stokesbereich Re < ca. 0,25
e Ubergangsbereich ca. 0,25 < Re < 2000
e Newtonbereich 1000 < Re < 200000.

Die dimensionslose Reynoldszahl wird durch Gleichung 5 berechnet. Es ist u die Strom-
ungsgeschwindigkeit, v die kinetische Viskositét, p die dynamische Viskositiat und d die
charakteristische Lénge.[24] [32] [35]
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Setzt man nun Gleichung 2, Gleichung 3 und Gleichung 4 in das Kréftegleichgewicht
(Gleichung 1) ein und nimmt n&herungsweise an, dass die Anstromfliche der Quer-
schnittsfliche einer Kugel entspricht, erhélt man fiir die Sinkgeschwindigkeit [24] [32]
[35]:

gxd pp—ps 4
wSZJCMRe) ST N

Aus der hergeleiteten Gleichung 6 ist ersichtlich, dass fiir das explizite Losen der Formel,

der Partikeldurchmesser bekannt sein muss. Die Bestimmung des Durchmessers ist in

der Praxis jedoch oft mit groem Aufwand verbunden.|35]

Abhilfe kann durch das “dimensionslos Machen” der Sinkgeschwindigkeit geschaffen wer-

den. Dies erfolgt durch das Einfiihren der dimensionslosen Archimedes- und Omegazahl,

soll jedoch hier nicht weiter behandelt werden. Es wird dazu auf [35] verwiesen.

2.2.1.2 Sedimentationsgeschwindigkeit ohne Flockung

Das in Gleichung 1 aufgestellte Kraftegleichgewicht ist im Allgemeinen nur fiir ein ein-
zelnes Partikel giiltig. Sobald eine Beeinflussung durch andere Festkorper besteht, muss
mit erweiterten Konzepten gearbeitet werden. [35]

Bei der Sedimentation ohne Flockung sind die zu Beginn des Unterabschnitt 2.2 be-
schriebenen Wechselwirkungen zwischen den Teilchen noch nicht grofi genug, um ein
Partikelkollektiv zu bilden. Bei der Sedimentation ohne Flockung driicken die Teilchen im
Sinkprozess Fliissigkeit mit nach unten, wodurch ein entgegengesetzter Widerstandstrom
entsteht. Des Weiteren fordern die zur Seite gedriickten Fluidelemente den Impulsaus-
tausch zwischen den sinkenden Teilchen. Beide beschriebenen Phéanomene fiithren zu einer
Minderung der Sedimentationsgeschwindigkeit. Es wird die Schwarmsinkgeschwindigkeit
wgg eingefithrt. Sie kann empirisch durch die Richardson-Zaki-Gleichung (Gleichung 7)

ermittelt werden. [35]

Wss a(Re
wisz(l—cv) e (7)

Der Term cy beschreibt die Volumenkonzentration der Feststoffpartikel im Fluid. Die
Reynoldszahl wird mit der Sinkgeschwindigkeit wg berechnet. Gleichung 7 ist giiltig bis
zu einem cy von circa 0,3. Der Exponent « ist vom Stromungsbereich abhéngig, in der

Literatur sind N#aherungsformeln fiir die Berechnung zu finden. [35]

2.2.1.3 Sedimentationsgeschwindigkeit mit Flockung

Wie bereits in Unterabschnitt 2.2 beschrieben, kann das Bilden von Flocken im dispersen
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System genutzt werden, um die Sedimentationsgeschwindigkeit zu erh6hen und dadurch
den Trennprozess zu vereinfachen bzw. zu beschleunigen. Da jedoch weder die Grofle,
die Form noch die Porositiat des entstehenden Agglomerat im Voraus bestimmt werden
kann, muss fiir quantitative Aussagen iiber die Sinkgeschwindigkeit auf Sedimentations-

versuche zuriickgegriffen werden. Im Allgemeinen ist, wie in Abbildung 11 zu erkennen,

7 ) SO ) el 73l S, ¥l L v
o s 1 =] rmmmmmmmm]  [ememeemeed  feeeemeeood
|
1 1
3 2
2
) o]
 fn a4

Abbildung 11: Sedimentationsversuch [35]

bei diesen Absetzversuchen vom Bilden vier bestimmter Zonen auszugehen: [35]
1. Klare Fliissigkeit
2. Homogene Suspension
3. Schlammschicht
4. Verdichtete Schlammschicht

Aus den wihrend des Sedimentationsversuchs entstehenden Zonen, kann die Absetz-
kurve des zu testenden Systems bestimmt werden. In der Regel ist fiir die technische
Auslegung die Sinkgeschwindigkeit der Grenze zwischen Zone 1 und Zone 2 entscheidend.
Der Kompressionspunkt ,,Ko“ beschreibt jenen Zeitpunkt ab welchen Zone 1 auf Zone
3 trifft. Gleichung 7 zeigt die Konzentrationsabhéngigkeit der Schwarmsinkgeschwindig-
keit. Daraus resultiert, dass auch der Verlauf der Absetzkurven in erster Linie von der
Festkorperkonzentration abhéngig ist. Fiir qualitative Aussagen wird der Sedimentati-
onsversuch in der Praxis mit verschiedenen Konzentrationen durchgefiihrt. Neben dem
hier beschriebenen Konzentrationseinfluss, kann es bei der Sedimentation noch zusétzlich

zum Diffusions- und Wandeinfluss kommen. [35]
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Abbildung 12: Beispielhafte Absetzkurve [35]

2.2.1.4 Sedimenter und Lamellenklarer

Eine Uberlegung ist es, den Beizschlamm vor Einbringen in den Spriihrostreaktor mittels
eines Sedimenters bzw. Lamellenklirers einzudicken.

Abbildung 13 zeigt die grundsétzliche Ausfithrung eines Sedimenters und soll durch eine
bessere Veranschaulichung des Trennprinzips bei der Bestimmung der Kléarfliche behilf-
lich sein. Die Suspension wird mit dem Volumenstrom Vi unterhalb des Fliissigkeits-
spiegels eingebracht. Partikel, welche eine geringere Sinkgeschwindigkeit als die Auf-
stromgeschwindigkeit besitzen, werden mit dem aufsteigenden Strémungsfeld mitgezogen
und in den Uberlauf transportiert. Wenn Aufstromgeschwindigkeit und Sinkgeschwindig-
keit gleich grof sind wg = wayy, entsteht ein Ruhezustand der Partikel im Sedimenter.

Aus diesem Fall ldsst sich auf die minimale Klarfliche des Trennapparates schliefen. [24]
Ve

Amin =X 3

. ®

Gleichung 8 beruht auf der Annahme, dass der Uberlaufvolumenstrom VU kleiner ist als
der abstromende Volumenstrom Vsch. Durch das Anwenden einer Gesamtvolumen- und
Massenbilanz {iber den Sedimentar, kann auf die Teilvolumenstrome geschlossen werden.
24

Vi = Vs (1— —2) 9)

. . C
Ven = Vi * (1 T(p) (10)

In Gleichung 9 und Gleichung 10 wird die Feststoffkonzentration mit ¢ gekennzeichnet

und ¢ entspricht der Restfeuchte des abgezogenen Schlamms. [24]
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L L Uberlauf

(Klarphase)

Suspensions- W,
einlaul

Schlammschichi

Schlamm

Abbildung 13: Grundprinzip Sedimenter [24]

Mithilfe des Uberlaufvolumenstroms VU und Gleichung 8 kann nun die Klarfliche be-
stimmt werden.|24]

Sogenannte Rundeindicker benotigen enormen Platzbedarf. Eine wesentliche platzspa-
rendere Variante bietet der Lamellenklarer, das Grundprinzip ist in Abbildung 14 zu

erkennen. Bei dieser Art von Sedimenter werden mehrere schrig angeordnete Einbau-

Uberlauf
—

Suspension

Schlamm I

Abbildung 14: Grundprinzip Lamellenkldrer [24]

ten genutzt, um die effektive Klarflache zu vergroflern. Das Gesamtfluid durchfliefit
den Lamellenkldrer von unten nach oben. Die Feststoffpartikel sinken wahrend des

Stromungsprozesses auf die Sedimentationsflichen ab und rutschen in einen Abzugstrich-
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ter. Der Schlamm kann je nach Ausfithrungsform kontinuierlich oder diskontinuierlich
abgezogen werden. Unter Beriicksichtigung des Einbauwinkels « ergibt sich fiir die Be-
rechnung der Klarfliche [24]:

Acpp = Amin * 1 x cos() (11)

Durch Einsetzen von Gleichung 8 und Gleichung 9 folgt:

Vs (1 — -2
Acyr = a (ws 1—¢) % 1 % cos() (12)

Der Term n beschreibt die Anzahl der eingebauten Klérflichen. [24]

2.3 Schlammeinbringung mittels Zerstduber

Zerstauber werden eingesetzt, um Fliissigkeiten in Tropfen zu zerkleinern und dadurch
die Oberflache zu vergroflern. Durch die steigende Oberfliche wird die Reaktivitéat fiir
Wiirme- und Stoffaustauschprozesse verbessert. [10]

Aus diesem Grund soll die Beizschlammeinbringung in den Spriihréstreaktor durch
Diisen erfolgen. Um die Diisen richtig zu dimensionieren sollen zuerst die Grundbegriffe

und Kennzahlen definiert werden.

2.3.1 Dimensionslose Kennzahlen in der Zerstaubungstechnik und laminarer

Strahlenzerfall

Fiir die leichtere Beschreibung der auftretenden Phidnomene bei der Zerstdubung von
Fliissigkeiten, wurden dimensionslose Kennzahlen eingefiihrt. [29]

Bond Zahl:

Die dimensionslose Bond Zahl beschreibt das Verhéltnis aus Gravitationskraft zur Ober-
flichenkraft.[29] [16]

Die einfachste Ausfithrung eines Zerstdubers ist eine senkrechte nach unten gerichtete
Diise bzw. Kapillare aus der eine Fliissigkeit tropft und dadurch ndherungsweise gleich
grofle Tropfen entstehen. Voraussetzung fiir die Bildung von Tropfen sind sehr geringe
Stromungsgeschwindigkeiten. Ab einem gewissen Kapillardurchmesser tritt jedoch Um-
gebungsluft in die Offnung ein, dadurch ist die Oberflichenspannung nicht mehr groB
genug, um separate Tropfen zu bilden und es kommt zum Auslaufen der Diise. Der

Grenzwert, ab wann es statt einer Tropfenbildung zum Auslaufen kommt, kann iiber die
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Abbildung 15: Auslaufen einer Kapillare [29]

Bond Zahl (Gleichung 13) charakterisiert werden. Die theoretische Grenze liegt bei einer
Bond Zahl von gréfer 28, Bo > 28. [29]

_ Gravitationskraft — D?*xpxg

Bo = —
¢ Ober flachenkraft o

(13)

Dabei beschreibt D den Innendurchmesser, o die Oberflichenspannung der Fliissigkeit
und p die Dichte der Fliissigkeit.

Weber Zahl:

Neben dem Kapillardurchmesser ist ebenfalls der dynamische Druck der Fliissigkeit zu
beriicksichtigen. Bei hoher werdender Stromungsgeschwindigkeit steigt der dynamische
Druck. Sobald dieser den Wert des, durch die Oberflichenspannung erzeugten, stati-
schen Drucks {ibersteigt, kommt es zu einer Strahlbildung in der Kapillare. Durch das
Gegeniiberstellen der zwei genannten Driicke wird Gleichung 14, die Weber Zahl, de-
finiert. Ab einer Weber Zahl von 8 kommt es anstatt einer Tropfenbildung zu einer
Strahlbildung. Daraus folgen die zwei Grenzfille einer tropfenden Kapillare, einmal das
Auslaufen durch einen zu groflien Durchmesser D und einmal die Strahlbildung bei einer
groflen Stromungsgeschwindigkeit v.[29]

~v*xDxp

We (14)

g

Die Weber Zahl kann auch zur quantitativen Beschreibung der Verformbarkeit eines

Tropfens herangezogen werden.[6]
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Ohnesorge Zahl

Diese dimensionslose Kennzahl stellt die viskose Kraft (Reibungskraft) der Wurzel aus
der Tragheitskraft mal der Oberflachenkraft gegeniiber. Die Herleitung erfolgt durch den
Quotienten von der Quadratwurzel der Weber Zahl und der Reynolds Zahl. [29] [25] [20]
Tritt nun der, bei der Weber Zahl beschriebene, Fall der laminaren Strahlbildung ein,
muss fiir die genaue Beschreibung auf die Ohnesorge Zahl zuriickgegriffen werden. Der
gebildete Strahl zerfillt nach dem Austritt aus der Diise zu gleich grolen Tropfen, eine

schematische Skizze ist in Abbildung 16 zu sehen. Der Grund fiir das Zerfallen eines

oD

Abbildung 16: Strahlenzerfall [29]

Fliissigkeitsstrahls ist die hydrodynamische Instabilitidt, welche auf enstehende Wellen
zuriickzufithren ist. Mithilfe der Ohnesorge Zahl (Gleichung 15) kann auf den Durchmes-
ser der entstehenden Tropfen und weiter auf die optimale Storwellenlénge geschlossen

werden.
Reibungskraft n

B VTragheitskraft x Ober flachenkraft B Vo xpxD
Ohne Beriicksichtigung der Wechselwirkungen des Gases auf die Fliissigkeit folgt fiir den

Oh (15)

Tropfendurchmesser x:
z~1,88% D% (14 3xOh)s (16)

Fiir die optimale Storwellenldnge A\ gilt:

A=4,44% D 1+ 3% Oh (17)
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Da die Einfliisse der umgebenden Gasphase in Gleichung 16 keine Beriicksichtigung
finden, ist diese nur fiir geringe Ausstromgeschwindigkeiten und damit ausschliefllich
fiir kleine Reynoldszahlen anwendbar. Neben den bereits beschriebenen dimensionslosen
Kennzahlen, hat auf die Strahlenzerfallslinge L. auch die Diisengeometrie einen wesent-
lichen Einfluss. Mit dem Beachten der genannten Begrenzungen, gilt ndherungsweise fiir
die Strahlenzerfallslange [29]:

L~24xVWexD (18)

Beim Auftreten von laminarem Strahlenzerfall, kann es ebenfalls zum Bilden von soge-
nannten Satellitentropfen kommen. Diese Tropfen entstehen vorzugsweise in den Ein-
schniirstellen der zerfallenden Fliissigkeit (Abbildung 16) und haben einen weitaus klei-
neren Durchmesser als die sich primér bildenden Fliissigkeitskugeln. Satellitentropfen
weisen aufgrund des kleineren Durchmessers und der damit verbundenen geringeren
Masse, eine wesentlich niedrigere Fallgeschwindigkeit auf. Aufgrund dieser minderen
Sinkgeschwindigkeit, kann es beim Sprithen der Tropfen zu einem Kombinationspro-
zess kommen, bei welchem die Primértropfen die Satellitentropfen aufnehmen. Dieser

Prozess wird Tropfenkoaleszenz genannt. [29]

2.3.2 Flissigkeitslamellen und deren Zerfall

Die in der Praxis relevanten Zerstiduberdiisen, welche fiir die Einbringung des Beiz-
schlamms in den Rostreaktor zusténdig sind, erzeugen keine laminaren Fliissigkeits-
strahlen, sondern Fliissigkeitslamellen. Der Vorteil dieser lamellenbildenden Diisen im
Vergleich zu den strahlenbildenden ist, dass diese bei gleichen Druckbedingungen, rheolo-
gischen Eigenschaften des Fluids und gleichen Diisendurchmessern, einen Volumenstrom
mit kleineren Tropfen erzeugen konnen. Demnach werden durch eine lamellenbildende
Sprithcharakteristik hohere Fliissigkeitsoberflachen erreicht. [29]

Um die Entstehung der Spriihbilder dieser Zerstauberdiisen zu verstehen, soll der Zerfall
der sich bildenden Lamellen beschrieben werden.

Beim Zersetzungsprozess unterscheidet man zwischen dem Phénomen der Randwulst-
kontraktion, dem aerodynamischen Zerfall und dem turbulenten Lamellenzerfall. Das
grundlegende Prinzip hinter dem Zerfall ist, dass mit grofler werdendem Abstand der
Fliissigkeit vom Diisenausgang, die Lamellendicke solange stetig abnimmt, bis es zu der
Bildung von einzelnen und abgetrennten Tropfen kommt. Die Randwulstkontraktion
entsteht bei relativ niedrigen Stromungsgeschwindigkeiten und beim Zerfall dieser La-

mellenart bilden sich sehr grofie und ungleichméfiige Tropfen. Aus den bereits genannten
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(a) Randwulstkontraktion (b) Aerodynamischer Zerfall — (c) Turbulenter Zerfall

Abbildung 17: Drei Arten der Lamellenbildung [10]

Griinden ist diese Art in der Praxis unerwiinscht. Fiir das Beschreiben praktisch rele-
vanter Spriihbilder, wird das Model des aerodynamischen Zerfalls verwendet. Bei hin-
reichend groflen Stromungsgeschwindigkeiten kommt es zu Wechselwirkungen zwischen
der Fliissig- und Gasphase. Es kommt in den fliissigen Lamellen zur Wellenbildung. Die
Wellenbewegung fiithrt zu einer Abspaltung von sogenannten Fliissigkeitsringen, welche
schlussendlich zu Tropfen zerfallen. Der Tropfenbildungsprozess folgt den selben Regeln
wie der Zerfall der laminaren Stromung, welcher bereits in Unterabschnitt 2.3.1 erlautert
wurde [29] [20]. Das Prozessschema des Lamellenzerfalls und der Tropfenbildung wird

in Abbildung 18 gezeigt. Die optimale Wellenlénge ), ist dadurch charakterisiert, dass

ol le
rI ‘1

b

Abbildung 18: Schematischer Lamellenzerfall [20]
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sie den groffiten Wachstumsratenfaktor aufweist. Fiir niedrig viskose Fliissigkeiten gilt:

dxmT*o

1
pe * v? ( 9)

)\opt -

Der Durchmesser des Fliissigkeitsring wird bestimmt durch:

/8 %0
DL _ * 0y *20' (20)
pG * v

Die Lamellendicke d ist jene Dicke, welche die Lamelle beim Zerfallen in den Fliissigkeits-
ring aufweist.
Zur Beschreibung des Ausbreitungsverhaltens verschiedener Fliissigkeitslamellen, kann

die dimensionslose Lamellenzahl y herangezogen werden. Es gilt:

(21)

Bei der Lamellenzahl wird die Lamellendicke 0(r) mit Mittelpunktabstand r der spei-
senden Diise multipliziert und auf die Querschnittsfliche A der Diise bezogen. Die Wel-
lenzahl fungiert ebenso, um die drei beschriebenen Lamellenzerfallsmodelle voneinander
abzugrenzen. In der Literatur [29] ist der Ubergang zwischen der Randwulstkontraktion

und des aerodynamischen Zerfalls mit folgendem Grenzwert voneinander getrennt:
VX * We > 370 (22)

In [20] werden empirische Gleichungen fiir die Bestimmung der Lamellendicke angefiihrt,
auf welche jedoch nicht weiter eingegangen wird.

Wie bereits die angefithrten Gleichungen zeigen, sind die Zerfalls-, die Wellenldnge
und auch der charakteristische Tropfendurchmesser von einer Vielzahl von Parame-
tern abhéngig. Unter anderem handelt es sich dabei um die Dichte, die Lamellenzahl
und der Weber Zahl. Eine betragsméflig kleine Weber Zahl fithrt dazu, dass langwel-
lige Lamellen durch die Diise entstehen. Bei sonstigen gleichbleibenden Eigenschaften
fiihrt die Erhchung der Weber Zahl und die damit verbundene steigende Stromungs-
geschwindigkeit, zur Abnahme der Wellenldnge. Daraus folgt, dass kiirzere Lamellen
produziert werden. Diese kurzwelligen Diisenerzeugnisse haben jedoch die besondere
Eigenschaft, dass die Tropfengréfie nun nur mehr von der Lamellenzahl y abhéngig
ist und die Weber Zahl keinen nennenswerten Einfluss mehr hat. Aus dieser Eigen-

schaft lasst sich beim aerodynamischen Zerfall die Besonderheit ableiten, dass bei vor-
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gegebener Diisengeometrie und Fluideigenschaften, die Tropfengrofle bei ansteigender
Stromungsgeschwindigkeit ndherungsweise konstant bleibt. Des Weiteren folgt daraus,
dass der Volumenstrom direkt proportional zur Stromungsgeschwindigkeit ist. Dieses
beschriebene Phénomen bringt den praxisrelevanten Vorteil mit sich, dass der Volumen-
strom innerhalb definierter Grenzwerte wiahrend des Betriebs variiert werden kann ohne,

dass sich der Tropfendurchmesser dndert. [29] In Abbildung 19 sind die Grenzwerte zwi-

p
G _42.108

p\ . Kurze Wellen
y —_—
50 ; 1=05

0,01 |

We

Abbildung 19: Wellenlédnge in Abhéngigkeit der Weber- und Lamellenzahl [29]

schen kurzen und langen Wellen und die damit verbundene Eigenschaft der konstanten

Tropfengrofie ersichtlich, wobei x50 die mittlere Tropfengréfie beschreibt. [29]

2.3.3 Tangential-Diisen

Um bei der Eindiisung des Beizschlamms ein optimales Spriihbild zu erhalten, werden
auf einem Diisenpriifstand Tests durchgefiihrt. Bei den zu testenden Diisen handelt es
sich um speziell dotierte Hochleistungskeramikdiisen, bei welchen die zu zerstdubende
Fliissigkeit durch tangentiale Bohrungen eingebracht wird.

Diese Art der Zerstduber werden “Tangential Hohlkegel Druckdiise [29]” oder “Sim-
plex Zerstauber [20]” genannt, im Folgenden werden sie der Einfachheit halber mit
Tangential-Diisen bezeichnet.

Tangential-Diisen erzeugen, in Bezug auf den Diisenaustrittsdurchmesser, die Trop-
fen mit dem kleinsten charakteristischen Durchmesser und gewéhrleisten dadurch die
verhéltnis-méBig grofte Oberfliche. Aufgrund diesen Vorteils weisen sie auch eine hohe

praktische Relevanz auf und finden in breiten Anwendungsbereichen Einsatz. Bei diesen
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Zerstaubern wird die zu zerteilende Fliissigkeit durch eine oder mehrere tangential an-
geordneten Bohrungen in die Diisenkammer eingebracht. Durch die Art der Einbringung
und der runden Konstruktion der Diise, wird dem Medium eine Winkelgeschwindigkeit
verliehen, welche durch die Verjiingung der Diise noch verstédrkt wird. Die axialen und
tangentialen Geschwindigkeitskomponenten am Diisenaustritt sind fiir den Kegelwinkel
der Fliissigkeitslamellen mafigeblich. [20] [29] In Abbildung 20a ist zu erkennen, dass

D,

(b) Tangential-Diise Querschnitt

(a) Tangential-Diise

Abbildung 20: Geometrie einer Tangential-Diise [20]

sich in der Drallkammer im Zentrum ein Luftkern bildet. Dieser Luftwirbel fiihrt da-
zu, dass die Diisenmiindung nicht vollstédndig mit Fliissigkeit verschlossen ist. Deswegen
konnen bei einem definierten Volumenstrom vergleichsweise gréfiere Diisenmiindungen
verwendet werden als bei anderen Einstoff-Diisen. Dies bringt den Vorteil mit sich, dass
Tangential-Diisen weniger anfillig fiir Verstopfungen sind.

Die Ausbhildung des vollstédndigen Fliissigkeitsprays ist ein druckabhéngiger Prozess und
kann in mehrere Teilschritte unterteilt werden. Die fiinf Prozessschritte sind in Abbil-
dung 21 gezeigt. Zu Beginn treten die zwei bereits beschriebenen Stadien der Trop-
fenphase und der laminare Strahlenzerfall ein. Im dritten Schritt iiberwiegen noch die
Oberflichenkrifte der Fliissigkeit und es kommt dadurch zu der Bildung einer geschlosse-
nen Blase. Durch weitere Druckerhhung zerstdubt die Hohlform und es entstehen grobe
und ungleichméfBige Tropfen. Erst durch das weitere Erhéhen des Drucks kommt es zu
der finalen Zerstaubung der Fliissigkeitslamellen. Ein nicht unwesentlicher Nachteil der
Tangential-Diisen besteht darin, dass der Volumenstrom, welcher die Diise durchstromt,
mit der Quadratwurzel vom Einspritzdruck abhéingig ist. Das bedeutet, dass bei einer

gewiinschten Verdopplung des Fliissigkeitsdurchsatzes, der Druck vervierfacht werden
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Abbildung 21: Spraybildung bei einer Tangential-Diise, oben: schematische Darstellung,

unten: fotografische Aufnahme [20]

muss. [20] [29]
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3 Schlammanalyse

Die Analysen und praktischen Versuche wurden unter Betreuung von Herr Ing. Daniel

Fussek in der Andritz-metals Versuchsanlage in St. Pélten durchgefiihrt.

3.1 Aufgabenstellung und Zielsetzung

Die Aufgabenstellung ergibt sich aus dem definierten Ziel, den entstehenden Beizschlamm
aus den Beizbottichen in den PYROMARS-Réstreaktor durch Siliziumdiisen einzubrin-
gen. Fiir die Auslegung und Kalkulation der Schlammeinbringung in den Reaktor ist
es unabdingbar, die Grenzwerte der Schlammkonzentration zu kennen. Der limitierende
Faktor in Bezug auf die maximal mogliche Schlammkonzentration sind die bereits im
Unterabschnitt 2.3.3 beschriebenen Tangential-Diisen.

Demnach kann die Aufgabenstellung definiert werden, die maximale Feststoftkonzen-
tration, welche durch die Diisen geférdert werden kann, experimentell zu bestimmen.
Als maximale Konzentration wird jener Schlammanteil bezeichnet, welcher gerade noch
durch die Diisen geférdert werden kann, ohne dass es zu einer Verédnderung des Spriihbilds
oder zu einer Verstopfung der Diise kommt.

Da die in Unterabschnitt 2.1 durchgefiihrte Recherche nahelegt, dass es sich bei den Fest-
stoffen im Beizschlamm um sehr kleine, aber auch sehr schwere Partikel handelt, wird
ebenfalls die Aufgabe definiert, das Partikelverhalten im trockenen Zustand als auch
in Fliissigkeiten zu untersuchen. Darunter fillt die Bestimmung der Sedimentationsge-
schwindigkeit, der Schiittdichte, der Dichte und das Beobachten des Trocknungsverfah-
rens und die damit verbundene Agglomeration. Weiters soll durch ein Fotomikroskop auf
die Form und Grofle der Partikel geschlossen werden. Die Konstruktion und Auslegung
der bisher verkauften PYROMARS-Anlagen und der zugehorigen Rostreaktoren erfolgte
bis jetzt ausschliefilich mit zu regenerierender Altsdure und anderen fliissigen Medien.
Daher verspricht man sich anhand der Ergebnisse dieser Versuche, Riickschliisse auf
eventuelle konstruktive Schwierigkeiten, welche im Zusammenhang mit Feststoffparti-

keln im System entstehen kénnen, zu ziehen.

3.2 Outokumpu Beizschlamm- und Zunderlieferung

Die Bereitstellung der Proben erfolgt durch ein in Krefeld stationiertes Stahlwerk, wel-
ches auf ferritschen Edelstahl spezialisiert ist und zum Werkstoffunternehmen Outokum-

pu gehort. [26]
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Es ist angedacht, die Spriithversuche mit direkt aus einem Beizbottich gewonnenen Beiz-
schlammproben durchzufiihren. Die Beizbottiche in der Krefelder Edelstahlanlage sind
allerdings nur im Anlagenstillstand zugénglich und jeder Stillstand ist mit Produktions-
einbuflen verbunden. Demnach werden die Beizbehélter nur zu definierten Zeitpunkten
im Jahr gereinigt und von Beizschlamm gesdubert. Daher kénnen keine gréfleren Men-
gen Schlamm ohne ldngere Verzogerungen beschafft werden. Stattdessen wird ein circa
25 kg schweres Fass mit Zunder geliefert. Dabei handelt es sich um jenen Feststoff, wel-
cher durch mechanische Bearbeitung, noch vor dem Beizbereich, vom Stahlband entfernt
wird. In Anbetracht der Tatsache, dass die Beizsektion nur ein weiterer Schritt in der
Prozesskette ist, um den zu bearbeitenden Stahl zu reinigen und von Zunder zu befreien,
ist davon auszugehen, dass der mechanische abgetrennte Zunder eine sehr vergleichbare
Zusammensetzung hat wie der Feststoff im Beizschlamm. Zusétzlich zu dem Zunderfass
wird auch noch eine geringe Probe mit Schlamm, welcher direkt aus der Beizsektion
stammt, mitgeliefert. In Abbildung 22a und Abbildung 22b ist die beschaffte Probe
und der kleine Behélter mit dem Beizschlamm zu sehen. Bei der Schlammprobe (Abbil-
dung 22¢) handelt es sich um ungeféhr 50 mL.

Fiir die erste Begutachtung wird, wie auf Abbildung 22b ersichtlich ist, ein Teil des Zun-
dermaterials auf ein weifles A4 Blatt geschiittet. Es ist zu erkennen, dass der Zunder aus
dem Behilter sehr feucht ist und stark dazu neigt, Agglomerate und Flocken zu bilden.

Der Beizschlamm wirkt sehr niedrigviskos.

(a) Lieferbehalter (b) Zunder (c¢) Beizschlamm

Abbildung 22: Outokumpu Beizschlamm- und Zunderlieferung
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3.3 Analyse der Beizschlammprobe

Im folgenden Unterkapitel werden die Versuchsdurchfithrungen und Analyseergebnisse
der erhaltenen Beizschlammprobe beschrieben. Die Versuche mit der Zunderprobe wer-
den gesondert betrachtet und sind ab Unterabschnitt 3.4 beschrieben.

3.3.1 Bestimmung der Dichte

Die Bestimmung der Dichte erfolgt bei 20°C Probentemperatur. Um eine mdoglichst ho-
mogene Probe entnehmen zu kénnen, wird der in Abbildung 22c¢ zu sehende Behélter
verschlossen und stark geschiittelt, um die enthaltenen Feststoffpartikel in Schwebe zu

bringen. Zeitnah nach dem Abstellen der Flasche wird eine Einweg-Kunststoffspritze bis

Masse Volumen Dichte

g mL g/cm?
13,8406 8 1,7301
13,7828 8 1,7729

Tabelle 8: Dichtebestimmung der Beizschlammprobe

zur Mitte in den Behilter gesteckt und eine Probe in die Spritze gesaugt. Der entnom-
mene Beizschlamm wird so lange in einen Messzylinder gespritzt, bis die 8 mL-Marke
erreicht ist. Der gldserne Zylinder wird zuvor auf einer Analysewaage positioniert und
die Waage auf die Masse des Messbehilters kalibriert. Aus den gemessenen Werten von
Volumen und Masse lassen sich Werte fiir die Dichte bestimmen, diese Ergebnisse sind
in Tabelle 8 aufgelistet. Das arithmetische Mittel der beiden Werte fiir die Dichte be-
trigt 1,7515g/cm?. Der Versuchsaufbau ist in Abbildung 23 zu sehen. Da nur eine sehr
begrenzte Menge an Beizschlamm vorhanden ist und bei jedem Mal Entleeren des Mess-
zylinders und der Spritze ein Totvolumen verloren geht, wird davon abgesehen, den

Versuch mehrmals durchzufiihren.

3.3.2 Bestimmung der PartikelgroBenverteilung

Die Analyse der Verteilung der Partikelgroflen erfolgt mit dem “Cilas Particle Size
920”. Das Cilas Laborgerédt hat einen Messbereich von 0,3 um bis 400 pm und weist
eine Auflosung von 30 Klassen auf. Beim integrierten Laser handelt es sich um einen
830nm / 3mW Diodenlaser. Des Weiteren wird eine spezielle Multielement Photodiode

als Detektor verwendet.

David Wagner 32 01526595



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Diplomarbeit ist an der TU Wien Bibliothek verflighar

The approved original version of this thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

thek,

L]
10
ledge

now!

b

o
i
r

ANDRITL

(a) Gehduse Cilas [13] (b) Bedienungssoftware Cilas 920

Abbildung 24: Cilas Particle Size 920

Um die Glasblende und die teilweise aus Glas bestehenden Rohrleitungen im Gerét
nicht zu beschidigen, muss die Beizschlammprobe vor der Analyse neutralisiert wer-
den. Hierfiir werden 8 mLL des Schlamms in ein Becherglas gefiillt und mit 120 mL
Wasser verdiinnt. Um den pH-Wert zu bestimmen, wird eine Glaselektrode mit einem
zugehorigen pH-Meter verwendet. Die Elektrode wird mit einer Halterung so einge-
spannt, dass die Spitze etwas unter der Hilfte des Fliissigkeitsspiegels ist. Auflerdem
wird ein Magnetriithrer im Becherglas hinzugegeben, um eine Ablagerung des Feststoffes
am Behilterboden zu verhindern. Der beschriebene Versuchsaufbau ist in Abbildung 25a
ersichtlich. Nun wird schrittweise so lange 30 %-ige Natronlauge hinzugegeben bis sich
ein pH-Wert von grofler als 7,5 einstellt. Der anféangliche pH-Wert betrédgt 1,14 und ist
demnach stark im sauren Bereich. Nach der Zugabe von 5,1 mL ist ein Wert von 8,05
erreicht und die Losung ist damit im neutralen bzw. im leicht basischen Bereich. Die
zugegebenen Mengen an Natronlauge sind in Tabelle 9 aufgelistet.

Fiir die Inbetriebnahme des Cilas Messgeréts wird zu Beginn iiber die Bedienungssoft-

ware das Einlassventil gedffnet und Wasser in den Fliissigkeitsbehélter gepumpt. Die
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Abbildung 25: Versuchsaufbau fiir die Neutralisierung der Beizschlammprobe

pH-Wert Zugabe Natronlauge 30 %
-] mL

1,14
1,32
1,81
3,56
4,9
7,04
8,05 5,1

T W N = O

Tabelle 9: Neutralisation des Beizschlamms

Beizschlamprobe kann nach der Neutralisation in diesen Cilas-Fliissigkeitsbehélter ein-
gebracht werden. Da das Messgerdt nur sehr kleine Probenmengen benétigt, erfolgt
die Einbringung mittels einer Kunststoff-Einwegspritze. Damit alle Versuchsergebnisse
miteinander vergleichbar sind und eine moglichst homogene Partikelverteilung besteht,
erfolgt jede Probenentnahme aus dem Becherglas circa 1cm iiber dem Magnetriihrer.
Nach Einbringung des zu bestimmenden Materials kann die Messung gestartet werden.
Die Funktionsweise des Cilas 920 besteht darin, dass nach Messbeginn der Riihrer im
oben genannten Fliissigkeitsbehélter startet und somit den darin befindlichen Feststoff
aufwirbelt. Danach wird die Pumpe aktiviert und die Suspension, bestehend aus Was-
ser und der Probe, zu der Messblende befordert. Dort wird der Diodenlaser aktiviert,
um mogliche Agglomerate mittels Ultraschall aufzubrechen. Die Linge der Ultraschall-
behandlung ist von den getroffenen Einstellungen abhéngig, sieche Abbildung 25b. Die
Ergebnisse der Cilas-Messung sind in Tabelle 10 zu erkennen. Das arithmetische Mittel

der zehn ausgewerteten mittleren Durchmesser betrigt 5,69 um.
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Messung mittlerer Durchmesser Ultraschall
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5,52
5,32
4,47
5,32
5,87
4,33
7.82
7,38
7.19
3,66
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Tabelle 10: Auswertung Cilas

3.3.3 Trocknung und optische Analyse

Fiir die Spriithversuche wird der gelieferte Zunder mit Wasser vermischt und so eine
simulierte Beizschlammprobe erzeugt, welche ohne Sicherheitsbedenken fiir den Labor-
priifstand geeignet ist. Um Aussagen iiber die Vergleichbarkeit der Partikelform und
Struktur zwischen Beizschlamm und Zunder treffen zu koénnen, wird die neutralisierte
Schlammprobe getrocknet und mit einem Fotomikroskop untersucht. Fiir die Trocknung
wird die neutralisierte Probe auf eine Kristallisierschale aufgegeben und iiber Nacht in
einem Trockenschrank gelagert. Neben dem neutralisierten Schlamm wird auch unbe-

handelter Beizschlamm auf einer weiteren Kristallisierschale getrocknet. Bei dem ver-

(a) Probe direkt nach Trocknung (b) Eflex Digital-Mikroskop

Abbildung 26: Getrockneter und neutralisierter Beizschlamm
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wendeten Mikroskop (Abbildung 26b) handelt es sich um ein “Eflex Digital-Mikroskop “,
welches im Wesentlichen eine USB-Kamera mit einem 75x bis 300x Zoom ist.

Wie in Abbildung 26a zu sehen ist, hat die neutralisierte Beizschlammprobe durch die
Trocknung Agglomerate in Form von Platten gebildet. Da die Kristallisierschale gewdlbt
ist, ist anzunehmen, dass im noch fliissigen Zustand der Probe, die grolen Partikel nach
unten ins Zentrum der Schale gewandert sind. Weiters ist davon auszugehen, dass die
grofferen Teilchen auch eine betragsméfig groflere Oberflichenspannung aufweisen. Dem-
nach lésst sich auch begriinden, warum die Grofle der gebildeten Agglomerate von innen
nach auflen kleiner werden. Der “Bruch® und die Kanalbildung beginnt dort, wo die
durch die Oberflichenspannung erzeugte Kraft nicht mehr die Gewichtskraft der Einzel-
partikel ausgleichen kann.

Abbildung 26a und Abbildung 27a lassen erkennen, dass sowohl der neutralisierte, als
auch der unbehandelte Beizschlamm im Zuge der Trocknung stark agglomerieren und
verklumpen.

Fiir die optische Analyse wird von jeder der zwei getrockneten Proben eine Spatelspitze

sowohl vom feineren am Rand befindlichen Material, als auch von der dickeren, ag-

(a) Agglomerierter Beizschlamm (b) Mechanisch behandelte Probe

Abbildung 27: Unbehandelter und getrockneter Beizschlamm

glomerierten und im Zentrum befindlichen Substanz entnommen. Die Partikelgrofie ist
bei der neutralisierten Probe (Abbildung 28a) kleiner als bei der Probe vom unbehan-
delten Beizschlamm (Abbildung 28b). In Bezug auf die Partikelform und Struktur ist
kein wesentlicher Unterschied zwischen den zwei Proben zu erkennen. Beide haben eine

scharfkantige und unstrukturierte Form.
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(a) Eflex - neutralisierter Beizschlamm (b) Eflex - unbehandelter Beizschlamm

Abbildung 28: Optische Analyse mittels Eflex Mikroskop

3.4 Analyse der Zunderprobe

Nach der genauen Betrachtung des Beizschlamms, folgt die Analyse der gelieferten Zun-
derprobe. Da nur eine sehr geringe Menge von direktem Beizschlamm beschafft werden
konnte, wird wie bereits im vorherigen Unterabschnitt 3.3.3 beschrieben, der Zunder
dafiir verwendet, eine moglichst realitdtsnahe Beizschlammprobe herzustellen, um damit
die Spriithversuche durchzufiithren. Dadurch ergeben sich zwei Vorteile. Da Schlamm, wel-
cher direkt aus dem Beizbottich gewonnen wird, mit Mischsdure kontaminiert ist, miisste
die Probe zuerst mit Natronlauge neutralisiert und anschliefend mit Wasser gewaschen
werden. Dieser Schritt entféllt bei der Verwendung von Zunder als Ausgangsstoff. Der
zweite Vorteil besteht darin, dass durch das Durchfiihren einer einfachen Siebung, das
verwendete Probenmaterial, in Bezug auf Partikelgréfie, genau an die Anforderungen
des Kunden und Auftraggebers angepasst werden kann.

Wenn das Konzept der Schlammeinbringung im PYROMARS-Rostreaktor am Markt
etabliert werden kann, ist es realistisch, dass im Rahmen von weiteren Auftrdgen noch
andere Beizschlamm- oder Zunderproben analysiert werden miissen. Um eine Vergleich-
barkeit der Ergebnisse garantieren zu kénnen, sollen daher neben den Spriithversuchen,

wieder optische Analysen durchgefiihrt werden.

3.4.1 Trocknung

Partikel neigen mit steigendem Feuchtegehalt vermehrt zur Agglomeratbildung. Dies

beruht auf der frei beweglichen Oberflache der Fliissigkeit und der damit verbunden
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Grenzflachenspannung der sich beriihrenden Phasen. [5]

Da dieses Verhalten fiir eine Siebtrennung hinderlich ist, wird das Zundermaterial ge-
trocknet und im Zuge dessen der Feuchtegehalte und Feuchteanteil bestimmt werden.
Zu Beginn wird das Zunderfass auf eine Kunststoffwanne mit grofler Oberfliche entleert
und durchgemischt. Nach der Homogeniserung erfolgt die Trocknung von zwei Zunder-

proben in einem Trockenschrank, sieche Abbildung 29. Die groflien Klumpen und Brocken,

(a) Kunststoffwanne (b) Trockenschrank

Abbildung 29: Trocknung des Zunders

welche sich gebildet haben und in Abbildung 29a zu erkennen sind, lassen bereits vor
der Auswertung des Trocknungsprozesses auf einen nicht unwesentlichen Feuchtegehalt
schlieen. Wihrend des Trocknungsvorgangs ist das Entweichen von Wasser anhand der
Erhellung der Probe zu erkennen. Um die Trocknungsdauer zu reduzieren, werden die
Proben in regelméfigen Absténden geriihrt.

Der Feuchtegehalt u,, wird mit

mw MGes — Mty
Uy = = (23)
mry MGes — Mw

berechnet, er beschreibt das Verhéltnis von Wasseranteil bezogen auf die Masse des
trockenen Materials myp,. [19]
Der Feuchteanteil ¢, hingegen wird mit dem Quotienten aus Wassermasse my, zu der

gesamten Masse mg.s gebildet. [19]

mw M@Ges — M1y

Uy = = (24)

MQ@Ges mry + mw
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Bei der Auswertung des Feuchtegehalts und -anteils wird zwischen den zwei Proben im
Becherglas und in der Kristallisierschale unterschieden (Abbildung 29b). Aufgrund der
kleineren Probenmenge und gleichzeitig aber auch gréferen Oberflache, ist die Trock-
nungsdauer der in der Kristallisierschale befindlichen Probe kiirzer, ndmlich 3 Stunden
und 14 Minuten. Die Probe im Becherglas wird iiber Nacht getrocknet und befindet sich
fiir 22 Stunden und 11 Minuten im Trockenschrank. Die Ergebnisse sind in Tabelle 11

Gewicht Becherglas Gesamtgewicht Gewicht Zunder

kg kg kg
feucht 1,078 4,713 3,635
trocken 1,078 4,347 3,269
Wasser verdunstet 0,366
Feuchteanteil [%)] 10,07
Feuchtegehalt [%)] 11,20

Tabelle 11: Trocknung Becherglas

Gewicht Becherglas Gesamtgewicht Gewicht Zunder

g g g
feucht 314,46 840,1 525,64
trocken 314,46 788.,5 474,04
Wasser verdunstet 51,6
Feuchteanteil [%] 9,82
Feuchtegehalt [%)] 10,89

Tabelle 12: Trocknung Kristallisierschale

und in Tabelle 12 zusammengefasst. Beim Vergleich ist zu erkennen, dass trotz der sehr
unterschiedlichen Trocknungsdauer, die Werte fiir Feuchtegehalt und -anteil nahe bei-
einander liegen. Das ldsst den Schluss zu, dass fiir die Probe im Becherglas eine kiirzere
Verweilzeit im Trockenschrank gewihlt werden héitte konnen. In Abbildung 30 ist die
getrocknete Probe in der Kristallisierschale zu erkennen. Die Substanz ist im Vergleich
zu dem ungetrockneten Material wesentlich heller, ebenfalls sind keine Agglomerate zu
erkennen. Die Form der einzelnen Partikel kann mit kleinen flachen Pléttchen verglichen
werden.

Um den Trocknungsvorgang fiir das restliche Zundermaterial effizienter zu gestalten,
wird ein weiterer Trockenschrank in Betrieb genommen. Nachdem die gesamt gelieferte

Zundermenge getrocknet wurde, wird sie zuriick in die Kunststoffwanne befoérdert.

David Wagner 39 01526595



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Diplomarbeit ist an der TU Wien Bibliothek verfigbar

The approved original version of this thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

thek,

L]
10
ledge

now!

b

o
i
r

m You

ANDRITL

Abbildung 30: Getrockneter Zunder

3.4.2 Optische Analyse der Zunderprobe

Die Struktur und Partikelform des zu spriithenden Feststoffs ist im industriellen Betrieb
vor allem fiir die eingesetzten Zerstéduber relevant. Bei den Rotationszerstaubern, welche
bei den PYROMARS-Anlagen eingesetzt werden, erfolgt der Eintritt der Fliissigkeits-
suspension iiber tangentiale Offnungen (Vergleich Abbildung 20a), wodurch das Ein-
trittsmedium einer Winkelgeschwindigkeit ausgesetzt wird. Im Rahmen dieser tangen-
tialen Einbringung wird es in Bezug auf die Abrasion des Diisenkorpers bzw. der Diisen-
miindung einen Einfluss haben, welche Partikelform beim zu sprithenden Feststoff vor-
liegt.

Um eine verniinftige Abschétzung des Abrasion Problems zu erhalten, aber auch um
eine optimale Vergleichbarkeit mit zukiinftigen zu analysierenden Beizschlamm- oder
Zunderproben zu gewéhrleisten, wird bei den gesiebten Zunderfraktionen eine optische
Analyse mittels USB-Mikroskop durchgefiihrt. Die Versuchsdurchfithrung erfolgt analog
zu Unterabschnitt 3.3.3.
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Abbildung 31: Eflex: Boden Fraktion Abbildung 32: Eflex: 40 um Fraktion

Abbildung 33: Eflex: 63 um Fraktion Abbildung 34: Eflex: 125 um Fraktion

Abbildung 35: Eflex: 250 ym Fraktion Abbildung 36: Eflex: 500 ym Fraktion
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Abbildung 37: Eflex: 800 um Fraktion

Abbildung 39: Eflex: 2mm Fraktion Abbildung 40: Eflex: 4 mm Fraktion

Die Aufnahmen der optischen Analyse sind in Abbildung 31 bis Abbildung 40 zu sehen.
Die Partikelform der einzelnen Zunderfraktionen sind mit Ausnahme der 4 mm Frakti-
on von der Struktur her gleich, lediglich in der Grofie unterscheiden sie sich. Die Form
kann als scharfkantige und flache Plattchenstruktur beschrieben werden. Aufgrund der
wesentlich anderen Struktur und Grofle ist davon auszugehen, dass es sich bei der 4 mm

Sektion um Verunreinigungen und dementsprechend um keinen Zunder handelt.

3.4.3 Herstellung einer reprasentativen Probe fiir die Spriihversuche

Das Konzept der PYROMARS-Schlammbehandlung wird von der Andritz AG in einen
taiwanesischen Stahlwerk umgesetzt. Der Kunde hat den bei sich anfallenden Beiz-
schlamm getrocknet und die Probe anschliefend mit einem Siebturm getrennt. Die Er-

gebnisse wurden iibermittelt, um eine moglichst vergleichbare Probe herzustellen, diese
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; passing
mesh remain . total percentag
[NO. | , : particle ; Gap
size(mm) |weight : weight  |e(%)
weight
1 1 0] 189,617 (1] 0,00% 0,01%
2 0,84 0,0208| 189,596 0,0208 0,01% 0.01%
3 0,71 0,0233| 189,573 0,0441 0,02% 0.10% '
4 0,5 0,1922] 189,381 0,2363 0,12% ! 0.18%
5 0,42 0,339| 189,042 0,5753 0,30% 89 61% ¥
6 0,149| 156,6392| 32,403 | 157,2145 82,91% ' Lo
7 0,105| 17,2867 15,116 | 174,5012 92,03% G :
8 0,074| 11,7995| 3,316 186,3007 98,25% ’ 0.42%
9 0,061 0,7995| 2,517 187,1002 98,67% 133% ’
Itotal 2,5168| 189,617 100,00% :
Abbildung 41: Siebanalyse 1 des Kunden
mesh remain pass:lng total percentag
NO. : : particle : Gap
size(mm) [weight . weight  |e(%)
weight
1 1 0| 238,857 0 0,00%
: : 0,01%
2 0,84 0,025| 238,832 0,025 0,01% 0.09%
3 0,71 0,2145( 238,618 0,2395 0,10% 0.30% *
4 0,5 0,712| 237,906 0,9515 0,40%| ceme
5 0,42| 0,1165| 237,789 1,068 0,45% . ;
b 0,149 203,68 34,109 204,748 85,72% g 8 27%
7 0,105 19,752 14,357 224.5 93,99% 5 31% ’
8 0,074 12,693 1,664 237,193 99,30% i 0.14%
9 0,061 0,335 1,329 237,528 99,44% 0.56% '
total 1,3290| 238,857 100,00% '

Abbildung 42: Siebanalyse 2 des Kunden

sind in Abbildung 41 und Abbildung 42 ersichtlich. Zuerst wird das Ergebnis von Ab-
bildung 41 betrachtet. Am Sieb mit der Maschenweite von 0,149 mm bleibt am meisten
Material zuriick, die zuriickgehaltenen 156,6392 g entsprechen 82,61 % der gesamt ein-
gebrachten Menge. Das Sieb mit der Maschenweite von 0,105 mm hélt mit 17,2867 g am
zweitmeisten zuriick, gefolgt von Sieb Nummer 8, welches fiir 6,22 % des gesamten Ein-
satzes undurchlissig ist. Daraus folgt, dass 97,95 % der gesiebten Partikel auf nur drei
Sieben zuriickbleiben. Betrachtet man die zweite Siebanalyse (Abbildung 42), fillt das
Ergebnis von der Gewichtung sehr dhnlich aus. Wie beim ersten Versuch bleibt am Sieb
Nummer 6 am meisten zuriick, ndmlich 85,27 % der Gesamtmasse. Wieder gefolgt von
Nummer 7 mit 8,27 % und Nummer 8 mit 5,31 %. Dies entspricht in Summe 236,125 g
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bzw. 98,86 % der gesamten Partikeln.

Nun gilt es aus der vorhandenen Zunderprobe ein Ausgangsmaterial herzustellen, welches
eine moglichst dhnliche Partikelverteilung aufweist. Dafiir wird der im Labor befindli-
che Retsch-Vibrations-Siebturm verwendet. Zu Beginn werden die vorhandenen Siebe
gewogen und damit das Leergewicht bestimmt. Bevor der erste Siebdurchgang gestartet
wird, wird das Zunderausgangsmaterial in der Kunststoffwanne gut durchmischt, um
eine moglichst homogene Probe entnehmen zu konnen. Das Startgewicht fiir die erste

Siebung betriagt 411,6 g. Die Siebdauer wird mit 5 Minuten gew#hlt, die am Siebgerit
5.
Es ist zu beriicksichtigen, dass bei einem zu gering gew#hlten Wert fiir die Amplitude,

einstellbare Amplitude mit 1,2

die Partikel nicht weit genug in die Hohe befordert werden und demnach auch nicht frei
iiber den Siebboden wandern konnen. Hingegen fiihrt eine zu grof3 gewahlte Amplitude
dazu, dass die Teilchen eine zu geringe Verweilzeit am Sieb haben und damit verbunden
weniger Gelegenheit haben, durch die Maschen zu rutschen.[11]

Der Siebturm-Hersteller Retsch empfiehlt den verwendeten Wert fiir die Amplitude in
seiner Gebrauchsanweisung. [11]

Die Ergebnisse der durchgefithrten Siebung sind in Tabelle 13 aufgelistet. Es ist zu

Siebnr. Maschenweite Leergewicht Gewicht voll Differenz prozent. Verteilung

g g g %

9 4 mm 401,8 401,9 0,1 0,024
8 2 mm 323,6 327.3 3,7 0,899
7 1 mm 305,2 343,4 38,2 9,281
6 800 pm 280,5 300,2 19,7 4,786
5 500 pm 279,5 346,8 67,3 16,351
4 250 pm 246 342,2 96,2 23,372
3 125 pm 2731 369,9 96,8 23,018
2 63 pm 271.7 331.6 59,9 14,553
1 45 pum 271.4 282.4 11 2,672
0 Boden 338,6 357,2 18,6 4,519

Summe 411,5 99,975

Tabelle 13: Ergebnis Siebanalyse 1 mit 411,6 g Eingabegewicht

beriick-sichtigen, dass sich die Maschenweiten der im Labor verwendeten Siebe von de-
nen, die der Kunde fiir seine Analyse verwendet hat, unterscheiden. In Betracht auf die
prozentuale Verteilung der zuriickgehaltenen Partikel bei der Siebung des Kunden, sind

vor allem Siebnummer 4 und Siebnummer 3 beim selbst durchgefithrten Sieben zu be-
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trachten. Das Resultat des ersten Siebdurchgangs zeigt, dass auf diesen zwei Sieben der
gewichtsbezogene grofite Anteil mit 46,89 % an Partikeln zuriickbleibt. Auf Sieb Num-
mer 5 bleibt mit 67,3 g die drittschwerste Fraktion zuriick, gefolgt von Sieb Nummer 2,
auf welchem 14,553 % der eingebrachten Masse nicht durch die Maschen gewandert sind.
Die Verluste von 0,1 g lassen sich durch Staubriicksténde, welche sich an den Dichtungen
zwischen den Sieben und am Deckel angelagert haben und beim Auseinanderbauen des
Turms abgefallen sind, erklaren.

Vergleicht man die Gewichtswerte der zuriickgehaltenen Partikel in den Sieben, bei der
eigenstéindig durchgefithrten Siebung, mit den Werten des Kunden, ist zu erkennen, dass
zumindest in erster Naherung die Ergebnisse in der selben Groflenordnung liegen. Um
fiir die Spriihversuche eine méglichst grofie Probe herstellen zu kénnen, gilt es nun das
gesamte Zundermaterial zu trennen.

Vor der Versuchsdurchfithrung werden zehn Behélter mit der jeweiligen Fraktionsgrofie
beschriftet und deren Leergewicht bestimmt. Die zu siebende Probe wird in der Kunst-
stoffwanne ein weiteres Mal durchgemischt, um eine bestmogliche Homogenisierung zu
erreichen. Die zu verwendende Waage wird auf das Gewicht der Einbringschale, mit
welcher das Material im Siebturm beférdert wird, skaliert. Die Siebzeit und die Ampli-
tude des Riittelturms wird, wie schon im vorherigen Versuch, mit 5 Minuten bzw. mit

1,25 % gewihlt. Der Versuchsaufbau ist in Abbildung 43 zu sehen. Nach jedem fertigen

Abbildung 43: Versuchsaufbau Siebung, Siebturm, Waage und Fraktionsbehélter

Siebdurchgang, wird der Turm schrittweise in seine einzelnen Fraktionen zerlegt und

die jeweiligen Siebriicksténde in die dafiir vorgesehenen Behélter befordert. Die Siebe
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werden danach mit einer feinen Biirste gesdubert, um etwaige Riickstinde zu entfernen.
Insgesamt werden 17216,1 g Zunder in den Siebturm eingebracht und gesiebt. Nach dem
letzten durchgefiithrten Siebdurchgang, werden die einzelnen Fraktionsbehélter erneut

gewogen und das Gewicht der zuriickgehaltenen Partikel bestimmt. Die Ergebnisse sind

Behilter Maschenweite Leergewicht Gewicht voll Differenz prozent. Verteilung

g g g o

9 4 mm 215,9 420,2 204,3 1,20
8 2 mm 881 1079 198 1,17
7 1 mm 497.5 2318.5 1821 10,73
6 800 pum 497.5 1372,4 874,9 5,16
5 500 pm 4977 3427 .4 2929.7 17,27
4 250 pm 4972 45887 4091,5 24,12
3 125 pum 496.9 4022,8 3525,9 20,78
2 63 um 496.4 2772,7 2276,3 13,42
1 45 pm 497 995,9 498.9 2,94
0 Boden 615 1159,8 544,8 3,21

Summe 16965,3 100

Tabelle 14: Siebdurchgang - gesamtes Zundermaterial

in Tabelle 14 dargestellt. Die Werte sind jenen der ersten Siebung (Tabelle 13) sehr
dhnlich, lediglich die Menge der Fraktion 125 um hat sich mit einer Differenz von 2,74 %
am meisten veréndert.

Der relativ hohe Verlust von 250,8 g ist damit zu erkléaren, dass es bei jedem Siebdurch-
gang zu Anlagerungen an den Dichtungen und dem Deckel des Siebturms gekommen ist.
Des Weiteren ist bei Siebdurchgang Nummer 9 bei der Materialeinbringung in den Sieb-
turm etwas verschiittet worden. Dieses Material kann nicht riickgewonnen werden und
macht den Grofiteil der Verluste aus. Um eine moglichst grole Probenmasse herzustellen,
wird die gesamte Menge der von Sieb Nummer 3 und Nummer 4 zuriickgehaltenen Par-
tikel verwendet. Die genauen Bestandteile der zusammengemischten Probe, mit welcher

die Spriihversuche durchgefiihrt werden, ist in Tabelle 15 ersichtlich.

3.5 Sprithversuche

Wie bereits in Unterabschnitt 3.1 erwéhnt, ist der limitierende Faktor, in Bezug auf
die maximal mogliche Suspensionskonzentration, die Tangential-Diise. Um diese Ma-

ximalkonzentration zu bestimmen, wird ein Spriihstand im Labormafistab fiir etwaige
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Behalter Maschenweite FEinwaage prozent. Verteilung

pam g %

6 800 16 0,18
5 500 15 0,17
4 250 4091,5 45,08
3 125 3525 38,84
2 63 1378 15,18
1 45 50 0,55

Summe 9075.,5 100,00

Tabelle 15: Hergestellte Zunderprobe

Sprithversuche verwendet.

3.5.1 Versuchsaufbau Spriihversuche

Der Versuchsstand ist in Abbildung 44a zu sehen. Des Weiteren wird fiir die besse-
re Visualisierung ein Prozessschema vom Versuchsaufbau gezeichnet, welches in Abbil-

dung 44b dargestellt ist. Um ein reprasentatives Ergebnis bei den einzelnen Sprithdurch-

Aot [ Tark
g | o™ |
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(W02 QMO1
CLOT
(a) Versuchsstand - Spriithanlage (b) Prozessschema des Versuchsstands

Abbildung 44: Versuchsaufbau Spriithversuche

giangen zu erhalten, muss dafiir gesorgt werden, dass die eingebrachten Feststoffpartikel
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im schwebeartigen Zustand in der Fliissigkeit bleiben, um dadurch von einer homogenen
Zweiphasen-Stromung ausgehen zu konnen. Aus diesem Grund wird der im Versuchs-
stand befindliche Behélter (CMO1, vergleiche Abbildung 44) mit einem Riithrer (HWO01,
sieche Abbildung 45a) ausgestattet. Bei dem Drehzahlgeber handelt es sich um einen Hei-
Torque Value 100 Laborriihrer, welcher einen Drehzahlbereich von 10 bis 2000 U/min
und ein maximales Drehmoment von 100 Nem aufweist. Das technische Datenblatt ist
im Anhang beigefiigt.

Fiir die Forderung wird eine mehrstufige Wilo Helix Inline-Pumpe, vom Typ Helix VE
208-1/16/E/S verwendet.[41]

Im Normalbetrieb ist der Kugelhahn QMO02 geschlossen und die Ventile QMO1 und
QMO3 sind gedffnet. Die Pumpe saugt das Fluid aus dem Tank CMO1, welcher ein Ge-
samtfassungsvermogen von 100 Liter aufweist, durch die senkrechte Rohrleitung in den
Diisenstock. Zwischen der Pumpe und der Diise ist ein Schwebekorper-Durchflussmesser
(FI01) angebracht, um den Volumenstrom bestimmen zu kénnen. Das aus der Diise
austretende Fluid wird von einer Sammelwanne aufgefangen. Uber einen Schlauch, wel-
cher am Austrittsstutzen der Auffangwanne montiert ist, kann das Medium zuriick in
den Ausgangsbehilter geleitet werden. Neben dem Normalbetrieb kann durch Schlieflen
des Kugelhahns QMO03, das Fluid durch den kurzen Kreislauf des Systems zirkuliert wer-
den. Die Entleerung des gesamten Versuchsstands erfolgt bei ausgeschalteter Pumpe und
geoffnetem Kugelhahn QMO02. Beim Auslaufen wird das Medium in den Sumpf CLO1 der

gesamten Andritz-Versuchsanlage geleitet. Der Diisenstock, in welchem die Spezialdiise

(c¢) Draufsicht Diisenstock

(a) Riihrer (b) Diiseneinbau

Abbildung 45: Versuchsaufbau Spriihversuche - Riihrer und Diiseneinbau
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eingebaut ist, ist mittels Bajonettverschluss an dem zu durchstromenden Flansch be-
festigt. Die einzelnen Komponenten des Diisenstocks sind in Abbildung 45b ersichtlich.
Die Diise selbst wird in eine aus Kunststoff bestehende Diisenhalterung eingesetzt. Diese
Halterung wird durch vier Schrauben ans Zwischenstiick geschraubt. Das Zwischenstiick
wird final in den Bajonett-Flansch gesetzt und mittels Drehbewegung an den Versuchs-
stand angebracht. Zwischen jeder der genannten Komponenten ist ein Dichtungselement
vorhanden, um unerwiinschte Fliissigkeitskanéle zu unterbinden. Der fertige Einbau des

gesamten Diisenstocks ist in Abbildung 45¢ verdeutlicht.

3.5.2 Versuchsdurchfiihrung

Vor der Inbetriebnahme des Versuchsstandes wird er mit Wasser durchgespiilt, um et-
waige Fremdpartikel zu entfernen und so eine Verfalschung der Ergebnisse zu verhindern.
Wie aus Tabelle 15 ersichtlich ist, stehen 9,08 kg Zunderprobe fiir die Durchfithrung der
Sprithversuche zur Verfiigung. Der Referenzwert bei bereits bestehenden Anlagen liegt
bei 25 g Feststoff pro Liter Fliissigkeit, demnach wird dieser Wert als Startkonzentra-
tion gewdhlt. Um eine moglichst hohe Konzentration mit der begrenzten Menge des
Zundermaterials erreichen zu konnen, wird der Ausgangsbehélter im Sprithstand nur
bis zu 30 % des maximal mdoglichen Fiillstands von 100 Liter gefiillt. Vor dem ersten
Mal befiillen, wird der Entleerungskugelhahn QMO02 gedffnet, um das von der Reinigung
verbliebene Wasser in den Rohrleitungen vollkommen zu entleeren. Dementsprechend
ist von 30 Litern Fliissigkeit im gesamten Spriihsystem auszugehen. Basierend auf der
eingebrachten Wassermenge Viygsser, ldsst sich das einzubringende Gewicht an Zunder

M zZunder berechnen, um die gewiinschten Konzentrationen cg.s zu erhalten.

M zunder

Cfest = — MZunder = VWasser * Cfest (25)

VWasser

Die mit Gleichung 25 bestimmten Ergebnisse sind in Tabelle 16 aufgelistet. Um Re-
ferenzen in Bezug auf das Spriihbild zu erhalten, wird vor der ersten Feststoffzugabe
das Spriihsystem ausschliellich mit Wasser getestet. Das bei 4,2 bar Pumpendruck ent-
standene Spray ist in Abbildung 46 zu sehen. Der Durchfluss betragt 2101/h. Es ist
deutlich zu erkennen, dass durch den turbulenten Zerfall der Fliissigkeit eine vollstandig
ausgebildete Zerstdubung herrscht. Wahrend des Spriihens bleibt der Durchmesser des
gebildeten Spriihkegels konstant. Das Wasser lauft {iber den Ablaufstutzen in der Wanne

in den Tank zuriick.
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Versuchsnr. Volumen Viygsser  Feststoffkonzentration cper  Zunder mzynder
L g/L kg
Spriihversuch 1 30 25 0,75
Spriihversuch 2 30 85 2,55
Sprithversuch 3 30 125 3,75
Spriihversuch 4 30 205 6,15
Sprithversuch 5 30 255 7,65
Sprithversuch 6 30 300 9
Sprithversuch 7 30 350 10,5
Tabelle 16: Einzubringende Zundermasse
Abbildung 46: Spriihbild Wasser
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3.5.2.1 Spriihversuch 1 - 25 g/L Zunderkonzentration

Fiir den ersten Spriihversuch mit Feststoff wird der Versuchsstand optimiert. Die ab-
flieBende Fliissigkeit wird durch den Schlauch nicht mehr in den Ausgangstank zuriick-
geleitet, sondern in einen separat bereitgestellten Behélter. Dies beruht auf der An-
nahme, dass aufgrund ihrer hohen Dichte, die Feststoffpartikel in der Auffangwanne
zuriickbleiben und der entstehende Abfluss-Fliissigkeitsstrom nicht ausreicht, um die
Partikel in den Tank zuriickzubefordern. FEine Verdiinnung und das nicht Konstantblei-
ben der Feststoffkonzentration wiahrend des Sprithversuchs wéren die Folgen. Weiters ist
davon auszugehen, dass durch die Zerstdubung der Fliissigkeit ein Sprithnebel entsteht,
welcher sowohl zu Fliissigkeitsverlusten, als auch zu Verlusten feiner Feststoffpartikel
fiihren kann. Um dieses Defizit zu minimieren, wird eine Polypropylen-Platte vor dem
Sprithstand positioniert, um die mogliche Austrittsflache des Spriithnebels zu reduzie-
ren. Der eingebaute Riihrer sorgt mit einer eingestellten Drehzahl von 1000 rpm fiir eine

ndherungsweise Homogenisierung der Suspension im Behélter. Der hier beschriebene

G

FIOf

QM03
|

i 0|
CNo1 Tank
o | =] (20
el @] Ag#o[or CMO3

e QM0 Q1

CLOT
Abbildung 47: Adaptierter Versuchsstand

Versuchsaufbau wird fiir alle folgenden Spriihversuche {ibernommen. Das Prozesssche-
ma der adaptierten Sprithanlage ist in Abbildung 47 zu erkennen.

Der erste Spriihversuch erfolgt mit 750,8 g Zundermaterial im Ausgangsbehélter. Der
durch die Pumpe geférderte Durchfluss betragt 2107/h bei 4,2 bar. Die Versuchsdauer
betrdgt 5 min. Im transparenten Durchflussmesser sind die beforderten Feststoffpartikel

im geringen Ausmaf} zu erkennen.

David Wagner 51 01526595



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Diplomarbeit ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar

The approved original version of this thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

thek,

°
lio
nowledge

b

o
i
r

M YOU

ANDRITL

Abbildung 48: Spriihbild mit 25 g/L Zunder

Weder der Durchmesser des gebildeten Spriihkegels, noch das Spriihbild (Abbildung 48)
selbst, haben sich im Vergleich zu dem Spriihversuch mit ausschliefSlich Wasser verandert.
Die Diise erreicht demnach wieder das Stadium der voll ausgebildeten Zerstdubung. In
den transparenten Bereichen des Versuchsstands, etwa dem Durchflussmesser und dem
Schlauchstiick, welches Rohrleitung und Diisenstock verbindet. ist zu beobachten, dass
die schweren Feststoffpartikel kontinuierlich von der Fliissigkeitsstromung mitgetragen
werden und es zu keinerlei Ablagerung kommt. Nach dem Spriihversuch ist eine diinne
Schlammschicht in der Auffangwanne zu erkennen. Der Zunderschlamm wird gemein-
sam mit der Suspension, welche im Laufe der Versuchsdurchfithrung in dem separaten

Behélter gesammelt wurde, in den Ausgangstank zuriickbefordert.

3.5.2.2 Spriihversuch 2 - 85 g/L Zunderkonzentration

Um auf die gewiinschte Konzentration zu kommen, werden weitere 1800,2 g Zunder in
den Tank gefiillt. Demnach befindet sich eine theoretische Menge von 2551 g Feststoft
im Ausgangsbehélter.

Das Ergebnis von Sprithversuch Nummer 2 fillt sehr d&hnlich zu den ersten zwei Durch-
giangen aus. Das Spriithbild und der Durchmesser des gebildeten Kegels bleiben wéhrend
der 5 Minuten Spriihzeit konstant und es ist optisch kein Unterschied zu den vorherigen
Versuchen zu bemerken. Lediglich der Durchfluss hat sich bei einem gleichbleibenden
Pumpendruck von 4,2bar auf 2051/h gesenkt. Auch in Bezug auf die Ablagerung der
Partikel, bleiben die Ergebnisse gleich. In den durchsichtigen Komponenten ist zu erken-

nen, dass die Stromungsgeschwindigkeit weiter ausreichend ist, um alle Partikel mitzu-
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Abbildung 49: Spriihbild mit 85 g/L Zunder

tragen und es dementsprechend zu keinem Absetzvorgang kommt. AusschliefSlich bei der
gebildeten Schlammschicht in der Auffangwanne ist ein Unterschied zu erkennen. Wie in
Abbildung 49 ersichtlich, ist mehr Feststoff eingebracht worden, was natiirlich mit der

hoheren Feststoffkonzentration zu begriinden ist.

3.5.2.3 Spriihversuch 3 - 125 g/L Zunderkonzentration

Fiir den dritten Sprithversuch wird eine zusétzliche Menge von 1199,9 ¢ Zunder in den
Ausgangstank zugefiigt, die theoretische Menge an beinhaltendem Feststoff betrigt nun
3750,9 ¢. In Abbildung 50a ist zu sehen, dass das Ergebnis des Spriithversuchs mit einer
Konzentration von 125 g /L ebenfalls sehr &hnlich zu dem der vorhergehenden Versuche
ist. Das Spriihbild und der Spriihkegeldurchmesser bleiben unverédndert. Die Diise er-
zeugt wieder einen turbulenten Zerfall der Suspension. Aufgrund der erneut gesteigerten
Zunderkonzentration, sinkt der Durchfluss weiter auf 202,51/h bei einem unverdnderten
Pumpendruck von 4,2 bar. Betrachtet man jedoch bei Versuch Nummer 3 erneut die
transparenten Bauteile, lasst sich hier eine viel stérkere Triibung im Vergleich zu den
vorherigen Versuchen beobachten. Weiters ist zu sehen, dass an den Kanten des Schwe-
bekorpers im Durchflussmesser Feststoffpartikel zuriickgehalten werden und es zu Abla-

gerungen in Stromungsrichtung kommt, sieche Abbildung 50b.

3.5.2.4 Spriihversuch 4 und 5 - 205 g/L Zunderkonzentration
Fiir den Spriihversuch mit 205 g/L Feststoffkonzentration sind weitere 2400 g als Zugabe

in den Ausgangsbehilter notwendig. Die theoretisch eingebrachte Zundermenge betragt
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(a) Spriihbild mit 125¢g/L Zunder (b) Ablagerungen

Abbildung 50: Spriihversuch mit 125 g/L Zunder

dadurch 6150,9¢g. Bei einem erneuten Pumpendruck von 4,2 bar ist das Spriihbild und
der Kegeldurchmesser des gebildeten Sprays unverdndert zu den zuvor durchgefiihrten
Spriihversuchen. Die Tangential-Diise verspriiht die Zunder-Wasser-Mischung erneut im
Bereich der turbulenten Zerstdubung. Betrachtet man jedoch den Durchflussmesser und
den darin befindlichen Schwebekorper, erkennt man, dass eine immer grofier werdende
Anzahl von Partikeln an den Kanten des Koérpers zuriickgehalten werden. Des Wei-
teren verkanten sich auch wihrend der Versuchsdurchfiihrung zunehmend viele Parti-
kel im Durchflussbereich zwischen dem Schwebekorper und der Innenwand des Durch-
flussmessers. Diese zwei Effekte reduzieren den Feststofftransport im Fliissigkeitsstrom.
Die Menge an zuriickgehaltenen Partikel steigt mit der Spriihzeit, demnach kommt es
mit zunehmender Sprithdauer, im Bereich nach dem Durchflussmesser, zu einer im-
mer grofer werdenden Verdiinnung der Suspension. Daraus folgt, dass das entstehen-
de Spriihbild kein représentatives Ergebnis darstellt. Abbildung 51 zeigt die Menge an
Partikeln, welche sich nach Stoppen der Pumpe und dem damit verbundenen Riickfluss
der Suspension ins Sprithsystem, am Schwebekorper ablagern. Es wird die Menge der
zuriickgehaltenen Partikeln zwischen Spriihversuch 4 mit einer Zunderkonzentration von
205 g/L und Spriihversuch 1 mit einer Feststoffkonzentration von 25 g/L verglichen. Nach
dem ersten Versuch haben sich keine Partikel abgelagert, wihrend nach der vierten
Durchfithrung mit erhdhter Feststoffkonzentration, eine Schiitth6he von mehreren Zen-

timetern entstand. Diesen Vorgang kann man auf die Form der gebildeten Stromung
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a) Ablagerung nach Spriihversuch 4 (b) Ablagerung nach Spriihversuch 1

Abbildung 51: Vergleich der zuriickgebliebenen Partikel am Schwebekorper

zuriickfithren. Durch den Schwebekorper ist ndherungsweise davon auszugehen, dass kei-
ne voll ausgebildete Rohrstromung, sondern eine Ringstromung flieSt. Demnach kommt
es direkt nach dem Schwebekorper zu einer “Totzone®, in welcher eine verminderte
Stromungsgeschwindigkeit herrscht. Wahrend diese reduzierte Geschwindigkeit bei gerin-
geren Feststoffkonzentrationen noch ausreicht, um die vereinzelten Partikel mitzutragen,
ist dies bei hoheren Feststoffkonzentrationen und den damit verbundenen zunehmenden
Behinderungen der Zunderpartikel nicht mehr der Fall.

Weiters gelingt es nicht, bei der Feststoffkonzentration von 205g/L durch den verwen-
deten Riihrer eine vollstindige Homogenisierung der Zunder-Wasser-Mischung zu erzeu-
gen. Aufgrund der rechteckigen Form des Behélters und der hohen Dichte des Feststof-
fes, kommt es zu Feststoffablagerungen an den Ecken des Ausgangstanks. Damit geht
einher, dass die Annahme einer konstanten Konzentration von 205g/L im gesamten
Spriihsystem {iiber die vollsténdige Sprithdauer, nicht mehr gewéhrleistet ist.

Aufgrund der beschriebenen Problematik mit dem Zuriickhalten der Partikel am Schwe-
bekorper und der damit verbundenen Verdiinnung der Suspension im Bereich nach dem
Durchflussmesser, aber auch wegen des nicht mehr Erreichens des homogenen Zustands
im Ausgangstank, werden die Ergebnisse der vierten Versuchsdurchfiihrung verworfen.
Der Spriihversuch wird in adaptierter Form wiederholt.

Um einen optimalen Durchfluss zu erzeugen, wird der Schwebekérper aus dem Durch-

flussmesser ausgebaut. Dies fiihrt dazu, dass die Durchflussmenge nicht mehr bestimmt
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(a) Tankablagerung ohne Adaptionen (b) Tankablagerung mit Adaptionen
- nach Spriithversuch 4 - nach Spriithversuch 5

Abbildung 52: Vergleich der Tankablagerungen mit und ohne Adaption

werden kann. Da jedoch so die grofite Partikel-Widerstandsfliche wegfillt wird dieser
Kompromiss eingegangen. Die zweite Adaption erfolgt dadurch, dass wiahrend der ge-
samten Sprithdauer hiandisch mit einem Holzstab die Partikel, welche sich in der Ecke
abzulagern versuchen, in die Mitte, also den Bereich des Riihrers, zuriickbeférdert und
damit wieder in Schwebe gebracht werden.

Der fiinfte Spriithversuch wird dementsprechend erneut mit einer Feststoffkonzentrati-
on von 205g/L und den genannten Adaptionen durchgefithrt. Abbildung 52 zeigt den
Unterschied der im Ausgangsbehélter zuriickgebliebenen Zundermasse. Wéahrend beim
vierten Spriihversuch grofie Riickstdnde in den Behélterecken zu erkennen sind, sind sol-
che Ablagerungen nach dem fiinften Spriithversuch aufgrund der durchgefiihrten Adap-
tionen nicht mehr zu sehen. Durch das Entfernen des Schwebekorpers vom Durchfluss-
messerrohr, kommt es zu keinem Zuriickhalten von Feststoffpartikeln. Dadurch kann
ndherungsweise wieder von einer homogenen Phase mit konstanter Konzentration im
gesamten Spriithsystem ausgegangen werden.

Bei der Versuchsdurchfithrung von Sprithdurchgang 5, wird wie bei den vorherigen Versu-
chen mit einem Pumpendruck von 4,2 bar gespriiht. Es entsteht ein Spriihbild im Bereich
der turbulenten Zerstaubung, jedoch ist der Durchmesser des gebildeten Spriithkegels im
Vergleich zu den Versuchsdurchgédngen 1-4 sichtbar kleiner. Um die urspriingliche Ke-
gelgroBe wiederherzustellen, wird kurz nach Versuchsstart der Pumpendruck auf 5 bar
erhoht. Wahrend der gesamten weiteren Sprithdauer von 5Minuten, bleiben der neu

eingestellte Durchmesser und das Spriihbild selbst konstant. Der Unterschied der ent-
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(a) Spriihbild mit 205 g/L Zunder und 4,2bar (b) Spriihbild mit 205 g/L Zunder und 5 bar

Abbildung 53: Vergleich der Spriihbilder mit 205 g/L Feststoff

stehenden Spriihbilder bei verschiedenen Druckstufen ist in Abbildung 53 zu erkennen.
Die hohere Feststoffkonzentration ist beim fiinften Durchgang auch in der Farbe des
Spriihbilds zu erkennen, welches im Vergleich zu den ersten Versuchen wesentlich dunk-

ler und triiber ausfallt.

3.5.2.5 Spriihversuch 6 - 255 g/L Zunderkonzentration

Die fiir Versuch 5 durchgefiihrten Adaptionen werden fiir alle weiteren Sprithdurchgénge
beibehalten. Um die gewiinschte Ausgangskonzentration von 255 g/L zu erreichen, wer-
den weitere 1500,4 g Zunderfeststoff in den Ausgangstank hinzugefiigt, die theoretisch
eingebrachte Menge betrigt dadurch 7651,3 g.

Der Durchfluss wird mit einem Pumpendruck von 5bar erzeugt. Der Durchmesser des
gebildeten Spriihkegels erreicht aufgrund des etwas hoheren Pumpendrucks wieder eine
vergleichbare Gréfle zu den vorherigen Versuchen. Das Spriihbild selbst ist wahrend der
gesamten Sprithdauer von 5 Minuten konstant. Wie schon bei Versuchsdurchgang 5, ist
wegen der hohen Schlammkonzentration eine deutliche Triibung des Sprays ersichtlich,
sieche Abbildung 54. In den transparenten Teilen des Spriihsystems, unter anderem im
Durchflussmesserrohr ohne Schwebekorper, ist zu erkennen, dass die gesamten Feststoff-
partikel von der Fliissigkeit mitgetragen werden und es demnach zu keinen Ablagerungen

an Kanten kommt oder sich Teilchen lokal anreichern.
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Abbildung 54: Spriihbild mit 255 g/L Zunder

3.5.2.6 Spriihversuch 7 - 300 g/L Zunderkonzentration

Ein Teil des, wiahrend der Versuche entstehenden Spriihnebels, wird nicht von der Wanne
aufgefangen, sondern tritt iiber die offenen Stellen aus dem Spriihsystem aus. Dadurch
entstehen sowohl Fliissigkeits- als auch Feststoffverluste. Diese nicht quantifizierbaren
Feststoffabginge werden durch eine leicht erh6hte Zunderzugabe fiir die folgenden Ver-
suche kompensiert. Durch ein Hinzufiigen von 1462,5 g ist ein theoretischer Feststoffanteil
von 9113,8 g enthalten, also 113,8 g, um den Spriihverlust auszugleichen, vergleiche Ta-
belle 16.

Da die Wanne nach jedem Versuch mit Wasser ausgewaschen wird, um die verbleibenden
Zunderpartikel in den Ausgangstank zuriickzubeférdern, werden die Fliissigkeitsverluste
iiber den Spriihnebel als vernachléssigbar angesehen.

Nach den ersten Sekunden des siebten Sprithdurchgangs beginnt das Spriihbild stark
zu flackern und kurz danach kann keine voll ausgebildete Zerstdubung von der Diise
mehr erzeugt werden. Die Fliissigkeit wird nicht mehr zerstdubt, sondern tritt als la-
minarer Strahl aus der Miindung aus, siche Abbildung 55a. Aufgrund dessen wird der
Diisenstock ausgebaut und gesdubert. Abbildung 55b zeigt den mit Zunderschlamm ver-
stopften Diisenstock. Die rot markierten Fliissigkeitseintrittskanile sind beinahe voll-
kommen mit Feststoff besetzt. Aufgrund dessen kann die Fliissigkeit nicht mehr optimal
in die tangentialen Offnungen der Diise eintreten und die fiir die Zerstaubung bendtigte
Winkelgeschwindigkeit erreichen. Durch die fehlende Rotationsbewegung der Fliissigkeit

kann der notwendige Luftkern nicht mehr gebildet werden und das Medium lauft als
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(a) Laminarer Strahlenaustritt (b) Mit Zunder verstopfter Diisenstock

Abbildung 55: Spriithversuch mit 300 g/L Feststoff

laminarer Fliissigkeitsstrahl aus und bildet ab der erreichten Zerfallslange vereinzelte
Tropfen.

Weiters sind auch an den Kanten des geschraubten Ubergangs von Schlauch zu Diisen-
stock deutliche Feststoffablagerungen zu erkennen. Nach der Sduberung wird der Versuch
erneut gestartet.

Nach dem Entfernen des Feststoffs kann eine turbulente Zerstdubung als Spriihbild
erzeugt werden. Trotz eines erhdhten Pumpendrucks von 5bar, bleibt der gebildete
Sprithkegel in seiner Gréfle nicht konstant und flackert iiber die gesamte Spriihzeit von
5 Minuten. Ebenfalls fallen wahrend des Spriihens ganze Fliissigkeitslamellen aus und es
kommt damit verbunden zu einer teilweisen Strahlbildung im Spriihbild.

Betrachtet man wéhrend des Spriihversuchs die Strémung der Suspension durch das
transparente Durchflussmesserrohr, ist zu erkennen, dass vereinzelte Partikel nur in
Schwebe gehalten und nicht weiter geférdert werden, da wegen der hohen Feststoffkon-
zentration die von der Pumpe erzeugte Stromungsgeschwindigkeit nicht mehr ausreicht,

um alle Festkorper zu transportieren.

3.5.2.7 Sprithversuch 8 - Ablagerungen im Diisenstock

Um die Feststoffablagerungen und Verunreinigung des Diisenstocks in Abhéangigkeit der
Sprithdauer setzen zu kéonnen, wird nach dem Sprithversuch Nummer 7 der Diisenstock
erneut abgenommen und gereinigt, um nach einer weiteren Versuchsdurchfithrung mit

300g/L bei einer Sprithdauer von 5Minuten einen reprisentativen Vergleich ziehen
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(a) Gereinigter Diiseneinbau (b) Diiseneinbau nach 5 min Spriihzeit

Abbildung 56: Ablagerungen Diisenstock - Sprithversuch mit 300 g/L Feststoff

zu konnen. Abbildung 56 zeigt den Vergleich zwischen dem gereinigten Diiseneinbau
und dem Einbau nach 5 Minuten Spriihzeit. Wihrend des Sprithversuchs sind in Be-
zug auf das Spriihbild und Strémungsverhalten, dieselben Phédnomene wie beim siebten
Spriithdurchgang zu erkennen.

Betrachtet man Abbildung 56b, ist ersichtlich, dass bereits nach einer kurzen Sprithdauer
bei einer Konzentration von 300 g/L der Grofiteil des Diiseneinbaus mit Feststoff belegt
ist. Die rot markierten Eintrittsoéffnungen bleiben von Feststoffbelagerungen frei, da
solange noch geniigend Volumen in den Hohlrdumen des Einbaus vorhanden ist, der
eintretende Massenstrom die abgelagerten Feststoffpartikel verdrangt. Sobald wegen der
kontinuierlichen Massenzufuhr jedoch der gesamte Freiraum belegt ist, kann der Zun-
der nicht mehr beiseite geschoben werden und es ist von einer Verstopfung der Diise

auszugehen.

3.5.2.8 Spriihversuch 9 - 350 g/L Zunderkonzentration

Da fiir die Spriihversuche 7 und 8 die gesamte Menge der hergestellten Zundermischung
verwendet wurde, werden, um die Konzentration von 350 g/L zu erreichen, 1500 g der
500 um Fraktion in den Ausgangsbehélter beigemischt. Die dadurch neu entstehende
prozentuale PartikelgroBenverteilung der Zundermischung ist in Tabelle 17 zu sehen.
Beim neunten Versuchsdurchgang stofit das Spriithsystem an seine Grenzen. Direkt zu
Beginn der Versuchsdurchfithrung kommt es zu einer erneuten Verstopfung des Diisen-
stocks. Durch die damit verbundene Durchflussreduktion erzeugt die Diise, wie in Abbil-

dung 57a ersichtlich, eine Hohlblase, welche wenige Zentimeter nach der Diisenmiindung
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Behalter Maschenweite FEinwaage prozent. Verteilung

pam g %

6 800 16 0,15
5) 500 1515 14,33
4 250 4091,5 38,69
3 125 3525 33,33
2 63 1378 13,03
1 45 50 0,47

Summe 10575,5 100,00

Tabelle 17: Zunderprobe fiir 350 g/L Zunderkonzentration

in einzelne Tropfen zerfillt.

Bei der Begutachtung des verschlammten Systems wird ersichtlich, dass die Verstopfung
nicht auf den Diiseneinbau begrenzt ist. Der Ubergang von Schlauch auf Diisenstock ist
komplett durch ein dichtes Zunderfeststoffbett belegt. Des Weiteren lagern sich Fest-
stoffpartikel in den horizontalen Teilen der Rohr- und Schlauchleitungen ab.

Nach der Reinigung des Spriihsystems kann mit einem Pumpendruck von 5bar ein
Spriithbild erzeugt werden, welches nidherungsweise im Bereich der turbulenten Zer-
staubung spriiht. Der erzeugte Spriihkegel ist jedoch nicht konstant und bricht im Ab-
stand von wenigen Sekunden mehrmals fast zusammen. Weiters fallen, wie die rote Mar-
kierung in Abbildung 57b zeigt, vereinzelte Fliissigkeitslamellen wihrend dem Spriihen
aus. Im durchsichtigen Durchflussmesserrohr sind Partikel zu erkennen, welche entgegen
der Strémungsrichtung absinken. Die durch die Pumpe erzeugte Stromungsgeschwindig-
keit reicht demnach nicht mehr aus, um alle Feststoffpartikel in den Diisenstock zu
beférdern.

Nach einer Sprithdauer von circa 50 Sekunden bricht das Spriihbild zusammen, da das
System erneut verstopft ist. Aus der Diise tritt nur mehr ein laminarer Fliissigkeitsstrahl
aus. Die Verstopfungen sind an denselben Stellen wie beim ersten Sprithanlauf aufgetre-

ten.
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(a) Bildung einer Hohlblase (b) instabiles Spriihbild

Abbildung 57: Sprithversuch mit 350 g/L Feststoff

3.5.3 Zusammenfassung der Ergebnisse der Spriithversuche

Anhand der durchgefiihrten Spriihversuche kann die Aussage getroffen werden, dass bis
zu einer Zunderfeststoffkonzentration von 250 g/L ein stabiles Spriihbild im Bereich der
turbulenten Zerstdubung erzeugt werden kann. Jedoch miissen fiir die richtige Interpre-

tation der Ergebnisse folgende Punkte beriicksichtigt werden:
e Begrenzte Sprithdauer
e Verwendetes Rithrwerk
e Richtigkeit der Feststoffkonzentration
e Verluste

Aufgrund der nur begrenzten Menge an gelieferten Feststoffmaterial, ist auch die Masse
der hergestellten Zunderprobe mit der gewiinschten Gréfenverteilung auf eine Menge von
9,08 kg beschrankt (vergleiche Tabelle 15). Um mit dieser Zundermasse alle gewiinschten
Feststoffkonzentrationen wihrend den Sprithversuchen zu erreichen, kénnen maximal
30 L. Wasser in den Ausgangsbehilter gefiillt werden. Demnach ist die Sprithdauer auf das
im Ausgangstank befindliche Volumen limitiert. Wahrend der einzelnen Versuchsdurch-

fiihrungen ergibt sich daraus eine Spriihzeit von 5 Minuten.
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3.5.3.1 Begrenzte Sprithdauer

Betrachtet man Spriithversuch 8 (Unterabschnitt 3.5.2.7), wird das Problem mit der be-
grenzten Sprithdauer ersichtlich. Der Feststoff lagert sich im Diiseneinbau ab und sam-
melt sich mit fortschreitender Dauer in grofler werdenden Mengen an. Sobald der durch-
flieende Fliissigkeitsstrom nicht mehr ausreicht, um die Feststoffpartikel zu verdréingen,
kommt es zur Verstopfung und zum Ausfall der Diise. Demnach ist die beschriebene
Problematik von der Sprithdauer abhéngig und kann bei einer lingeren Spriihzeit als 6
Minuten auch bei geringeren Feststoffkonzentrationen als 300 g/L auftreten. Weiters deu-
tet dies darauf hin, dass ein Anlagenstillstand und der damit verbundene unterbrochene
Fliissigkeitsstrom dazu fithren kann, dass die im Feststoff erzeugten Stromungskanéle
(vergleiche Abbildung 56b) zusammenbrechen und es dadurch beim erneuten Anfahren

der Anlage zu moglichen Verstopfungen kommt.

3.5.3.2 Verwendetes Riihrwerk

Weitere Punkte die beim Up-scaling auf den industriellen Maflstab beriicksichtigt werden
muss, sind die Riihrleistung des im Versuchsstand befestigten Riihrers und die Geometrie
des Ausgangsbehélters. Die Auswertung von Spriihversuch 4 ergibt zu erkennen, dass
sich der Feststoff sehr schnell absetzt und sich vor allem an den Ecken des Behélters
dichte Feststoffansammlungen bilden. Durch das zusétzliche Aufwirbeln mit Hilfe ei-
nes Stocks, konnen diese Ablagerungen ab Sprithversuch 5 deutlich reduziert werden.
Dennoch muss man davon ausgehen, dass sich aufgrund der begrenzten Drehzahl von
1000 rpm und der Geometrie des Behélters, ein geringer Anteil des im Ausgangstank
befindlichen Zunders nicht in Schwebe gebracht wird und demnach eine niedrigere als

die theoretische Zunderkonzentration im Spriihsystem vorliegt.

3.5.3.3 Richtigkeit der Feststoffkonzentration und Verluste

Ein weiterer, auf die Konzentration Einfluss nehmender, Aspekt, ist der Verlust in Form
des Spriihnebels wahrend der Spriihversuche. Der durch die Diise erzeugte Spriithnebel
verldsst iiber die offenen Stellen des Versuchsstands das System. Der besagte Verlust
wird zwar durch das Positionieren einer Kunststoffplatte vor die Auffangwanne redu-
ziert, kann aber nicht vollstédndig unterbunden werden. Aufgrund der Feinheit des auf-
tretenden Spriithnebels ist dieser Weggang jedoch vernachléssigbar klein.

Die in Abbildung 58 zu sehenden Markierungen verdeutlichen die Stellen, an welchen das
Sprithsystem bei erh6hten Konzentrationen zu Verstopfungen kommt. Zusammenfassend

lasst sich sagen, dass alle Verengungen, Kanten und Ecken im Spriihsystem fiir Feststoff-
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Abbildung 58: Aufgetretene Verstopfungen

ablagerungen pradestiniert sind und damit bei erhthter Konzentration oder Sprithdauer
zu Verstopfungen werden kénnen.

Der Durchmesser der Diisenmiindung wurde vor dem Versuchsstart der Spriithversuche
gemessen, trotz der scharfkantigen Beschaffenheit der Feststoffpartikel (siehe Unterab-
schnitt 3.4.2) konnte nach der Versuchsdurchfithrung keine Veranderung durch Abrasion

nachgewiesen werden.

3.6 Bestimmung der Sedimentationsgeschwindigkeit

Betrachtet man nicht nur die Sinkgeschwindigkeit eines einzelnen Partikels, sondern
eines ganzen Partikelkollektivs, sind damit unweigerliche Einfliisse zu beriicksichtigen.
Neben den bereits in Unterabschnitt 2.2.1.2 beschriebenen Einflussgrofien, muss ebenso
auch der verdnderte hydrostatische Druck kalkuliert werden. Die fiir die Beschreibung
dieser Einfliisse auf die Schwarmsinkgeschwindigkeit vorhandenen Modelle beruhen auf
empirischen Herleitungen oder auf unterschiedlichsten Annahmen. Des Weiteren basie-
ren diese Modelle fiir Partikelkollektive auf einer einheitlichen Partikelgréfie, was bei der

zu bestimmenden Zundermischung nicht der Fall ist. [32]
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Um diese Unsicherheiten, auszuschlieBen wird die Sedimentationsgeschwindigkeit der

Zundermischfraktion auf experimentellem Wege bestimmt.

3.6.1 Versuchsaufbau und Durchfiihrung

Da fiir die Sprithversuche die gesamte Masse der hergestellten Zundermischung ver-
wendet wurde, muss fiir die Bestimmung der Sedimentationsgeschwindigkeit eine neue
reprasentative Probe hergestellt werden. Dafiir werden etwa 1,5kg vom Spriithversuch
nassen Zunder im Trockenschrank getrocknet und danach gesiebt. Die prozentuale Mas-

senverteilung der neu hergestellten Zundermischfraktion ist in Tabelle 18 zu sehen.

Behélter Maschenweite FEinwaage prozent. Verteilung

(m g %

6 800 5,9 0,77
5 500 5,5 0,72
4 250 3254 4259
3 125 326.4 42,72
2 63 75,1 9,82
1 45 25,8 3,38

Summe 764,1 100,00

Tabelle 18: Zundermischfraktion fiir Dichteberechnung

Die Versuchsapparatur besteht aus einem transparenten Acrylglasrohr mit einer Linge
von 50 ¢cm und einem Innendurchmesser von 6,4 cm. Die Unterseite des Zylinders ist mit
Silikon und einem Plexiglasdeckel wasserdicht verschlossen. Um die Sedimentationsge-
schwindigkeit in mehreren Bereichen bestimmen zu kénnen, werden Markierungen bei
einer Rohrhohe von 15cm, 35 cm und 45 cm angebracht.

Bei der Versuchsdurchfiihrung ist der Acrylglaszylinder bis zur 45 cm Markierung gefiillt,
was einer Fiillmenge von 5,79 L entspricht. Um auf die Schwarmsinkgeschwindigkeit
schlieen zu kénnen, wird eine definierte Menge der gemischten Zunderfraktion in den
Zylinder eingebracht und die Zeit gestoppt bis die beschriebenen Grenzschichten die de-
finierten Markierungen erreicht haben.

StieB beschreibt in [35], dass der fiir die technische Auslegung relevante Wert, die Ge-
schwindigkeit der Grenzschicht zwischen der Phase der klaren Fliissigkeit und dem Be-
reich der homogenen Suspension ist. Demnach ist die benétigte Zeit, welche die beschrie-

bene Grenzflache benotigt, um die Markierungen zu passieren, entscheidend. Weiters
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wird die Zeit bestimmt, welche die schnellsten Partikel benétigen, um den Boden zu
erreichen und dort die erste verdichtete Schicht zu bilden. Ebenfalls wird gestoppt, wie
lange es dauert, bis die gesamten Festkorper den Boden erreichen und sich abgelagert
haben.

Nachdem die gesamte Zundermasse abgesunken ist wird das Rohr mit einem Stoppel
verschlossen und um 180° gedreht. Sobald sich das gesamte Partikelkollektiv auf der Sei-
te des Verschlusses angesammelt hat, wird der Behélter wieder zuriickgedreht und der
Versuch wiederholt. Der Sedimentationsversuch wird mit drei verschiedenen Einwaagen

durchgefiihrt und pro Einwaage mehrmals wiederholt. Der Versuchsaufbau und die ver-

o= g====] pessesmees]  [eeeewceseq [emseevess.

Abbildung 59: Praktischer Sedimentationsversuch im Vergleich zur Literatur [35]

schiedenen Stationen der sinkenden Partikel sind in Abbildung 59 zu erkennen. Weiters
wird der Vergleich zwischen den in Unterabschnitt 2.2.1.3 beschriebenen theoretischen
Grenzflachen der auftretenden Suspensionsphasen, zu den real gebildeten Grenzschichten

aufgezeigt.
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3.6.2 Ergebnisse des Sedimentationsversuchs

Die berechneten Sedimentationsgeschwindigkeiten der jeweiligen Zundermengen sind in
Tabelle 19, Tabelle 20 und Tabelle 21 aufgelistet.

Die gemessene Zeit in der Spalte “Markierung 1 ist jene Dauer, welche die Grenzschicht
zwischen klarer Fliissigkeit und der homogenen Phase (Grenzschicht 1-2, Vergleich Ab-
bildung 59) benétigt, um 10 cm vom Fliissigkeitsspiegel bis zur nichsten Markierung zu

wandern. Die Werte in der Spalte “Markierung 2* ist die Anzahl von Sekunden, welche

50 g Zundermasse Markierung 1 Markierung 2 Alles abgesunken
S S S
Versuch 1 42 84 471
Versuch 2 44 87 503
Versuch 3 46 93 505
Versuch 4 49 99 485
Mittelwert 45,3 90.8 491

Sedimentationsgesch. Grenzschicht Sedimentationsgesch. Ges.
cm/s cm/s

0,221 0,331 0,092

Tabelle 19: Sedimentationsversuch 50 g Zundermasse

die Grenzschicht braucht, zum néchsten Marker zu sinken und damit eine Strecke von
30 cm absolviert hat.

In der vierten Spalte “Alles abgesunken“ ist die Zeit angegeben, welche benétigt wird
bis sich die Gesamtheit der Partikel am Boden abgesetzt haben. Von den gemessenen
Werten wird der arithmetische Mittelwert gebildet und daraus die jeweiligen Sedimen-
tationsgeschwindigkeiten berechnet.

Die errechnete Sedimentationsgeschwindigkeit, welche innerhalb der ersten Markierung
bestimmt wird, ist kleiner als wenn man die Sinkgeschwindigkeit der Grenzflache iiber
eine Strecke von 30 cm berechnet. Dieser Trend ist bei der Auswertung von allen drei
Einwaagen zu verfolgen.

Demnach ist davon auszugehen, dass die Grenzfliche eine groflere Strecke als 10cm
bendétigt, um ihre konstante Sinkgeschwindigkeit zu erreichen. Beim Vergleich der drei
ermittelten Sedimentationsgeschwindigkeiten, welche die Grenzfliche innerhalb der ers-

ten Markierung aufweist, ist zu erkennen, dass der Wert der Geschwindigkeit mit einer
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75 g Zundermasse Markierung 1 Markierung 2 Alles abgesunken
s s s
Versuch 1 44 93 463
Versuch 2 39 91 425
Versuch 3 42 81 455
Versuch 4 39 81 414
Mittelwert 41 86,5 439.,3

Sedimentationsgesch. Grenzschicht Sedimentationsgesch. Ges.
cm/s cm/s

0,244 0,347 0,102

Tabelle 20: Sedimentationsversuch 75 g Zundermasse

100g Zundermasse Markierung 1 Markierung 2 Alles abgesunken
S s s
Versuch 1 36 78 536
Versuch 2 39 93 518
Versuch 3 41 94 533
Mittelwert 38,7 88,3 529

Sedimentationsgesch. Grenzschicht Sedimentationsgesch. Ges.
cm/s cm/s

0,259 0,340 0,085

Tabelle 21: Sedimentationsversuch 100 g Zundermasse

héher werdenden Masse grofler wird. Dieser Trend ist in Betracht auf die Sinkgeschwin-
digkeit, welche in Bezug auf Markierung 2 errechnet wird und demnach eine Strecke von
30 cm absolviert, nicht zu beobachten.

Errechnet man das arithmetische Mittel der “Markierung 2 “-Sedimentationsgeschwindig-
keiten ergibt dies einen Wert von 0,339 cm/s.

In der letzten Spalte der Auswertungstabellen befindet sich die berechnete Sedimentati-
onsgeschwindigkeit des gesamten Partikelkollektivs. Es ist kritisch zu hinterfragen, wie
aussagekraftig diese berechnete Geschwindigkeit ist, da die lange Dauer, bis alle Partikel
abgesunken sind, zum grofiten Teil den kleinsten Partikeln der eingebrachten Zunder-

mischfraktion geschuldet ist. Beim Beobachten des Sinkversuchs wird ersichtlich, dass
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jene kleinen Partikel nur einen sehr geringen Teil des absolut eingebrachten Zundervo-
lumens ausmachen. Zusétzlich befinden sich iiber die gesamte Dauer des Versuchs die
sehr feinen Partikel in der Schwebe und beteiligen sich nicht am Sinkprozess, sofern sie
nicht von gréfleren Partikeln mitgerissen werden. Die noch feineren Festkorper neigen
mit zunehmender Versuchsdauer zum Aufsteigen, da aufgrund ihrer geringen Grofle, die
fiir den Sinkprozess mafigebliche Gewichtskraft kleiner ist als die durch den hydrostati-
schen Druckunterschied erzeugte Auftriebskraft. An der Wasseroberfliche angekommen,
werden die Partikel durch die Oberflichenspannung des Fliissigkeitsspiegels oben gehal-
ten.

Im Zweiphasen-System kann ein Absinken von Partikeln in einer vertikalen Strémung
oder ein Ablagern von Feststoffen an Durchflusskorpern von Ventilen, mit einer richtigen
Dimensionierung der Fordermenge einer Pumpe und damit verbunden mit der richtigen
Stromungsgeschwindigkeit, verhindert werden.

Fiir die Auslegung der Pumpe in einem etwaigen Schlammfordersystem, ist vor allem jene
Sedimentationsgeschwindigkeit interessant, welche die am schnellsten sinkenden Partikel

haben. Diese “am schnellsten sinkenden Partikel“ werden als jene Festkorper definiert,

50g Zunder 75g Zunder 100g Zunder
s s s

4,4 4,39 4,2

Y

Sedimentationsgeschwindigkeit
cm/s cm/s cm/s

10,2 10,3 10,7

Tabelle 22: Schwarmsinkgeschwindigkeit der schnellsten Partikel

welche sich nach Einbringung der Zunderprobe als erstes am Zylinderboden absetzen
und verdichten. Die Ergebnisse sind in Tabelle 22 aufgelistet. Es ist ein Trend zu er-
kennen, dass mit hoherer Feststoffeingabe auch die Sedimentationsgeschwindigkeit der
schnellsten Partikel erhoht wird. Dieser Trend ist jedoch aufgrund der betragsméafig

kleinen Differenzen praktisch vernachléssigbar.

3.7 Zunder-Dichtebestimmung

Die Bestimmung der Zunderdichte erfolgt iiber ein Mischverfahren von Zunderfeststoft

und Wasser. Weiters wird ebenfalls die Schiittdichte von den einzelnen Feststofffraktio-
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nen als auch von der Mischfraktion ermittelt.

3.7.1 Ermittlung der Zunderdichte

Fiir die Versuchsdurchfithrung wird die in Tabelle 18 aufgelistete Probenzusammenset-
zung verwendet.
Die Berechnung der Dichte erfolgt iiber die Mischung von Zunder und Wasser. Die Vor-
gehensweise erfolgt dhnlich wie bei einem Pyknometer. Ein Teil der Zundermischfraktion
wird in einen Messzylinder gefiillt und die Masse des Zunders m  bestimmt. Des Wei-
teren wird ein genau definiertes Volumen an Wasser Vi und dessen Masse my, mittels
eines zweiten identen Messzylinders ermittelt.
Bei Wasser handelt es sich um ein newtonsches Fluid und ist demnach inkompressibel.
Inkompressibilitdt bedeutet, dass die Dichte der Fliissigkeit bei Druckénderungen kon-
stant bleibt. [31]
Trifft man nun die Annahme, dass das verwendete Zundermaterial nicht hygroskopisch
ist und die einzelnen Partikel keine volumindsen Hohlrdume haben, in welche Wasser
aufgenommen wird, kann iiber die Mischung der zwei Substanzen auf die Dichte des
Zundermaterials geschlossen werden.
Nach der Vermischung der beiden Substanzen wird das gesamte Volumen V., und die
Gesamtmasse mges der Suspension bestimmt. Das Volumen des Zunderfeststoffs V er-
gibt sich mit:

Vz = Vies — Vi (26)

Analog dazu erfolgt die Bestimmung der Feststoffmasse m:
Mz = MGes — My (27)

Durch die Ermittlung der Zundermasse und des Feststoffvolumens kann final auf die

Zunderdichte pz geschlossen werden:

mgz

=V, (28)

Pz
Die Zundermasse wird wihrend der Versuchsdurchfithrung sowohl gemessen als auch in
der Auswertung mit Gleichung 27 berechnet.
Die gemessenen Werte sind in Tabelle 23 und die Ergebnisse der Dichteberechnung der
fiinf durchgefiihrten Versuchsreihen in Tabelle 24 aufgelistet. Das arithmetische Mittel
der berechneten Dichten betrigt 3,34 g/cm?, bei einer Begutachtung der berechneten
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Versuchsnr. Vi  mw  Vies MGes
mL g mL g
1 60,3 60,2 70 94,3
2 65 64,9 725 88
3 65,5 64,4 73,5 89
4 66,5 66,6 77 98,7
5 66,5 65,7 73,5 93,4

Tabelle 23: Gemessene Werte - Zunderdichtebestimmung

Werte in Tabelle 24 ist auffillig, dass die Zunderdichte bei Versuchsnummer 1 und 5

eine betragsméfig hohe Abweichung von den Ergebnissen der restlichen durchgefiihrten

Versuchsdurchfithrungen aufweisen. Bestimmt man nur das arithmetische Mittel von

Versuchsnr. my; Vy Pz
g mL g/em?

1 341 97 3,52
) 23,1 75 3,08
3 246 8 308
4 32,1 10,5 3,06
5 277 T 396

Mittelwert 3,34

Tabelle 24: Berechnete Werte - Zunderdichtebestimmung

Versuch 2 bis 4 ergibt sich eine Dichte von 3,07 g/cm?.

3.7.2 Schittdichte Zunder

Nach dem Sieben der getrockneten Zunderprobe wird die Schiittdichte aller relevanten

Fraktionen bestimmt. Dies erfolgt {iber die Einbringung des Zunderfeststoffs mittels Pul-

vertrichter in einen Messzylinder. Aus dem so bestimmten Schiittvolumen und der Masse

wird auf die Schiittdichte pg geschlossen.

Die Versuchsdurchfithrung erfolgte durch Ing. Daniel Fussek, die erhaltenen Ergebnisse
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wurden von Thm fiir die Auswertung zur Verfiigung gestellt.

Vs m Ps Vs m s
mL g g/mL mL g g/mL
10 12,556 1,256 10 11,600 1,160
10 12,085 1,208 10 11,602 1,160
10 12,259 1,226 10 11,516 1,152
Mittelwert 1,230 Mittelwert 1,157
Tabelle 25: Schiittdichte Bodensatz! Tabelle 26: Schiittdichte 40 ym®
Vs m ps Vs m s
mL g g/mL mL g g/mL
10 11,027 1,103 10 11,174 1,117
10 11,021 1,102 10 11,210 1,121
10 11,451 1,145 10 11,175 1,117
Mittelwert 1,117 Mittelwert 1,119
Tabelle 27: Schiittdichte 63 ym! Tabelle 28: Schiittdichte 125 ym?
Vs m ps Vs m s
mL g g/mL mL g g/mL
10 12,095 1,209 10 10,529 1,053
10 11,848 1,185 10 10,137 1,014
10 11,400 1,140 10 10,382 1,038
Mittelwert 1,178 Mittelwert 1,035
Tabelle 29: Schiittdichte 250 ym* Tabelle 30: Schiittdichte 500 ym*

Die Schiittversuche werden mehrmals wiederholt und aus den Ergebnissen der Mittel-
wert bestimmt. Die Werte der berechneten Schiittdichten sind in Tabelle 25 bis Tabelle 31
aufgelistet. Beim Vergleich der erhaltenen Mittelwerte der Schiittdichte ist ein Trend zu

!Die Messung erfolgte durch Ing. Daniel Fussek und wurde nicht selbst durchgefiihrt.
'Die Messung erfolgte durch Ing. Daniel Fussek und wurde nicht selbst durchgefiihrt.
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Vs m ps
mL g g/mL
10 11,017 1,102
10 10,793 1,079
10 10,319 1,032
Mittelwert 1,071

Tabelle 31: Schiittdichte 800 ym'!

erkennen. Mit sinkender Partikelgréfle steigt die Schiittdichte, wihrend das Ergebnis
der 800 um Fraktion 1,071 g/mL aufweist, liegt der Wert der Bodenfraktion, also der
kleinsten Partikel, bei 1,230 g/mL. Dieser Trend ist mit der Tatsache zu erkldren, dass
bei einem immer gleichbleibenden Volumen, die grofleren Feststoffteilchen auch groflere
Hohlrdume im Fassungsvermoégen erzeugen und damit verbunden weniger Masse einge-
bracht werden kann.

In Betracht auf die anlagentechnische Umsetzung ist die Kenntnis der Schiittdichte vor
allem im Aspekt einer moglichen Lagerung und der damit verbundenen Behélterauslegung
interessant. Da Beizschlamm, welcher in der Versuchsdurchfithrung durch Zunder an-
gendhert wird, nie mit konstanter Partikelgrofenverteilung in Stahlbearbeitungsanlagen
auftritt, wird die Schiittdichtenanalyse ebenfalls mit der hergestellen Mischfraktion (Ta-

belle 18) untersucht. Die Ergebnisse sind in Tabelle 32 zu erkennen.

Vs m ps
mL g g/mL
10 11,631 1,163
10 12,135 1,213
10 11,933 1,193
10 11,561 1,156
10 11,705 1,170
Mittelwert 1,179

Tabelle 32: Schiittdichte Zundermischfraktion®

'Die Messung erfolgte durch Ing. Daniel Fussek und wurde nicht selbst durchgefiihrt.
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4 Viskositatsmessung

Wie bereits die Spriihversuche gezeigt haben, neigt der Feststoff, aufgrund der hohen
Dichte und der damit verbunden schnellen Sinkgeschwindigkeit, zum raschen Abset-
zen in den Suspensionsbehéltern. Um eine dementsprechende Schlammansammlung am
Behéilterboden zu vermeiden, ist ein Rithrwerk unabdingbar. Die Auslegung des Riihrers
erfolgt nicht Andritz-intern sondern wird an einen geeigneten Riihrwerkshersteller ver-

geben. Koénnen den Herstellern die
e Dichte des Feststoffs
e Korngrofle des Feststoffs
e Dichte der Fliissigkeit
o Viskositdt der Fliissigkeit

genannt werden, kann die Definition und Auslegung des Riihrwerks ohne Riihrversuche
erfolgen. Da solche Versuche mit einem weiteren Kosten- und Zeitaufwand verbunden
sind, soll ein Weg gefunden werden, um die Viskositét der Fliissigkeit, in welcher sich der
Beizschlamm als Suspension befindet, zu bestimmen. Die Eigenschaften der geforderten

Feststoffparameter werden in Unterabschnitt 3.4.3 und Unterabschnitt 3.7.1 dargestellt.

4.1 Aufgabenstellung

Aufgrund der beschriebenen Problematik soll im Rahmen einer weiteren Versuchsreihe
angestrebt werden, ein Kugelfallviskosimeter nachzustellen und mit Hilfe verschiedener
Ansétze zur Bestimmung der Sinkgeschwindigkeit eines Einzelpartikels auf die Visko-
sitdt zu schlieflen.

So soll untersucht werden, ob eine kostengiinstige und einfach durchzufithrende Bestim-

mung der Viskositét realisiert werden kann.

4.2 Abbeize

Da der Beizschlamm direkt im Beizbottich entsteht, ist von einer Suspension bestehend
aus Abbeize und Beizschlamm auszugehen. Demnach soll davon sowohl die Dichte als

auch die Viskositat bestimmt werden.
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Einwaage Metalle total Fluoride total HF HNO3 Saure total

mL g/L g/L g/l g/L mol /L

1 384 45,7 162 1732 3.558

0.8 38.6 443 154 1732 3,517

0,9 39,4 45,3 15,6 174,3 3,544
Mittelwert 38,8 45,1 15,7 173,6 3,540

Tabelle 33: Probenidentifikation der hergestellten Abbeize?

Unter Abbeize wird in Bezug auf die Andritz-metals Beizlinien, die mit Metallen bela-
dene Mischsdure bezeichnet, welche nach einer entsprechenden Beizdauer aus den Beiz-
bottich entfernt und durch frische Mischséure ersetzt wird.

Die fiir die Versuchsreihe verwendete Abbeize wurde von dem Betreuer der technischen
Versuche Ing. Daniel Fussek hergestellt und die Zusammensetzung mit Hilfe eines “Me-
trohm Analyzer“ bestimmt, die Ergebnisse sind in Tabelle 33 ersichtlich. Die vom Ana-
lyzer ausgegebenen Protokolle sind im Anhang beigefiigt. Die hergestellte Abbeize wird

fiir die Dichtebestimmung und fiir Viskositédtsversuche verwendet.

4.3 Dichtebestimmung Abbeize

Um auf die Dichte der hergestellten Abbeize schliefen zu konnen, wird mit Hilfe ei-
ner Kolbenhubpipette eine genau definierte Menge von der mit Metallen beladenen
Mischsédure entnommen und die Masse bestimmt, die Ergebnisse sind in Tabelle 34 auf-
gelistet. Die Temperatur der Probe betrdgt wiahrend der Versuchsdurchfithrung 20°C.
Nach einer mehrmaligen Durchfiihrung wird der Mittelwert errechnet und daraus auf
die Dichte geschlossen, siehe Tabelle 35. Berechnet man weiters noch das arithmetische
Mittel der Ergebnisse der 5mL und 10 mL Versuchsreihe, ergibt sich fiir die Dichte ein
gemittelter Wert von 1,1558 g/cm?.

4.4 Ansatze fiir die Viskositatsermittlung

Die Berechnung der Viskositdt erfolgt iiber die Umformung von drei verschiedenen

Ansétzen fiir die Bestimmung der Sinkgeschwindigkeit eines Einzelpartikels.

’Die Analyse erfolgte durch Ing. Daniel Fussek und wurde nicht selbst durchgefiihrt.
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Versuchsnr. 5 mL Pipette 10 mL Pipette

g g

1 5,7973 11,5182
p 5,7941 11,5363
3 5,7963 11,4921
4 5,8009 11,5491
5 5,7930 11,5358
6 5,7930 11,5246
7 5,7912 11,5360
8 5,7924 11,5211
9 5,7945 11,5173
10 5,7911 11,5323
Mittelwert 5,7944 11,5263

Tabelle 34: Bestimmung der Masse - Abbeize?

5 mL Pipette 10 mL Pipette
g/em? g/cm?

1,1589 1,1526

Tabelle 35: Dichte der Abbeize

4.4.1 Ansatz A

Die erste Gleichung fiir die Viskositidt beruht auf folgendem empirischen Ansatz [23]:

U 4% Ar 1

we= o at Ge ) (29)
Die Archimedes-Zahl Ar ist wie folgt definiert [1]:
L3 s —

Ty

wobei L die charakteristische Liénge beschreibt. Im Weiteren wird die charakteristische
Léange als Partikeldurchmesser d festgelegt.
Durch Einsetzen der Archimedes-Zahl folgt:

o 4*(P3_Pf)*g*d3*Pf)ﬁ 31)

ws =
pr*d 3*B>|<77]20

’Die Analyse erfolgte durch Ing. Daniel Fussek und wurde nicht selbst durchgefiihrt.
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Nach weiteren Umformungsschritten kann geschrieben werden:

4 (ps—pp)xg*d®«psp 1
= 32
s (3*3*(ws*pf>kd)2*‘4 ! (32)

Dabei beschreibt 7; die dynamische Viskositét der Fliissigkeit, ps die Dichte des sinken-
den Partikels, py die Dichte des Fluids, d den Partikeldurchmesser und ¢ die Erdbeschleu-
nigung. Die in Gleichung 32 enthaltenen Koeffizienten A und B sind vom Stromung-
sregime abhéngig und aus Tabelle 36 zu entnehmen. Zu beachten ist, dass das Stromungs-
regime und damit verbunden die Faktoren A und B auf empirischen Daten beruhen und

damit die Viskositédtsberechnung mit Ungenauigkeiten verbunden ist.

schleichende .. . beginnende . turbulente
Stromung ablosefrel Ailésung Wirbelschleppe Nachlaufstrémung
Re Re<0.,5 0,5<Re<10 | 10<Re< 122 | 122<Re<10? Re>10°
Ar Ar<9 9<Ar< 325 | 325<Ar<10* | 10*<Ar< 10° Ar>10°
A 1 0,8 0,6 0,4 0
B 24 27 17 6,5 0,44

Tabelle 36: Faktoren A und B fiir das etwaige Stromungsregime [23] [40]

4.4.2 Ansatz B

Als zweiter Ansatz wird die Sinkgeschwindigkeit ws nach Stokes gewéhlt. Die Beziehung
gilt ausschliefllich fiir den laminaren Stromungsbereich, welcher nach Kraume [18] mit
einer Reynolds-Zahl (Gleichung 5) von < 0,25 begrenzt ist. [8][18]

Fiir die Stokesche Sinkgeschwindigkeit gilt [8]:

d* g (ps — py) (33)

Wg =

Durch Umformung der Gleichung 33 auf die Viskositédt 7 folgt:

d® * g * (ps — py) (34)

= 18*11}5

Lost man Ansatz A (Gleichung 32) mit den Faktoren A und B (Tabelle 36) des schlei-
chenden Stromungsregimes, ergibt sich daraus Ansatz B (Gleichung 34). Die Reynolds-
Zahl-Grenzwerte, welche das schleichende Regime von anderen absondern, unterscheiden
sich jedoch je nach Literatur.[8][18][23]
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Demnach erfolgt die Auswertung, fiir eine bessere Abtrennung der Regime, von Ansatz

A und Ansatz B getrennt voneinander.

4.4.3 Ansatz C

Beim dritten und letzten Ansatz wird der Einfluss der Rohrwand auf den Stromungs-
widerstand beachtet. Die Beriicksichtigung erfolgt {iber den Widerstandbeiwert ¢y . Stief3

zitiert in [35] den Ansatz von Ladenburg, welcher mit

24 d
=—x(14+2,104 % — 35
aw = (142,104 % 7) (3)

beschrieben wird. Darin ist D der Rohrinnendurchmesser. [30] [35]

Die beschriebene Gleichung ist fiir das Szenario einer zentrisch sinkenden Kugel in einem
senkrechten Rohr vorgesehen. [35]

Durch Einsetzen des in Gleichung 35 angegebenen Widerstandbeiwerts in Gleichung 6

folgt fiir die Sinkgeschwindigkeit:

2 —
w, = g * d** (ps pf) * Ws (36)
18 (142,104 d/D) *ny

Durch Kiirzen und Umformen folgt fiir die Fluidviskositét:

d? % g% (ps —
18 xwg x (1 +2,104 % d/D)

4.5 Versuchsaufbau und Durchfiihrung

Wie bereits beschrieben ist es Ziel dieser Versuchsreihe zu iiberpriifen, ob durch einen
Nachbau eines Kugelfallviskosimeters eine kostengiinstige und leicht durchzufiihrende
Methode zur Bestimmung der Viskositét realisiert werden kann. Hierbei wird eine Kugel
mit bekanntem Durchmesser und bekannter Dichte in einen mit dem zu charakterisieren-
den Fluid gefiillten, zylindrischen Behélter fallen gelassen. Durch Messen der Zeit iiber
eine bestimmte Strecke kann auf die Sinkgeschwindigkeit geschlossen werden. Durch die
ermittelte Geschwindigkeit soll iiber die zuvor beschriebenen Ansétze auf die Viskositét
der Fliissigkeit geschlossen werden. Um auf die Richtigkeit des Verfahrens schlieffen zu
konnen, wird zuerst die Viskositdt von reinem Wasser bestimmt, von welchem Litera-
turwerte zur Verfiigung stehen und dementsprechend mit den berechneten Ergebnissen

verglichen werden kénnen.
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Zeit Geschwindigkeit

S m/s
3,62 0,3315
3,81 0,3150
3,74 0,3209
3,75 0,3200

Mittelwert 0,3219

Tabelle 37: Sinkgeschwindigkeit PVC-Kugel - Hohe 1,2m

Der Versuchsaufbau besteht aus einem steifen PTFE-Rohr, welches einen Innendurch-
messer von 16 mm und eine Léinge von 1700 mm aufweist.

Das Rohr wird mit der Fliissigkeit, von welcher es die Viskositéit zu bestimmen gilt,
gefiillt und mittels eines Gummistoppels verschlossen, um ein Entkommen des Fluides
wéahrend der Befestigung des Rohrs zu vermeiden. Der gefiillte Behélter wird an die Kan-
te des Tiirrahmens gestellt, das Festmachen der Rohre erfolgt iiber eine Schraubklemme.
Ob eine senkrechte Position herrscht, wird mittels Wasserwaage iiberpriift. Um die Sink-
geschwindigkeit berechnen zu koénnen, werden am Rohr Markierungen mit definierten
Absténden angebracht. Die Zeit, in welcher die Kugel die markierte Strecke zuriicklegt,
wird gestoppt. Die Versuchsdurchfithrung erfolgt wihrend der gesamten Versuchsreihe
analog.

Fiir die Messungen stehen drei unterschiedliche Kugeln zur Verfiigung;:
e PVC-Kugel mit 5,5mm Durchmesser
e 100CrMn6-Kugel mit 10 mm Durchmesser

e 100CrMn6-Kugel mit 15,875 mm Durchmesser

4.5.1 Durchfithrung mit Wasser

Die Versuchsdurchfithrung mit Wasser als zu messendes Medium, soll zum Abschétzen
der Genauigkeit der Viskositdtsmessung dienen. Die Durchfithrung der Sinkversuche und
die damit verbundene Bestimmung der Sinkgeschwindigkeit wird mit allen drei Kugeln
durchgefiihrt. Die Wassertemperatur betragt 20,2°C.

Die erste Messung der Sinkdauer iiber eine Strecke von 1,2m wurde mit der PVC-
Kugel durchgefiihrt. Die Daten sind in Tabelle 37 aufgelistet. Nach den ersten vier

Sinkvorgéngen der Plastikkugel ist ersichtlich, dass kein ausschlieliches geradliniges
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Zeit Geschwindigkeit

S m/s
1,63 0,7362
1,59 0,7547
1,43 0,8392
1,36 0,8824
1,69 0,7101
1,53 0,7843
1,57 0,7643
Mittelwert 0,7816

Tabelle 38: Sinkgeschwindigkeit Stahlkugel 10 mm - Hohe 1,2m

vertikales Sinkverhalten vorliegt. Aufgrund des geringen spezifischen Gewichts der Kugel
kommt es zu starken horizontalen Abweichungen bei der Sinkbewegung.

Die ermittelte Sinkgeschwindigkeit der Stahlkugel mit einem Durchmesser von 10 mm ist
in Tabelle 38 zu sehen. Trotz einer Strecke von 1,2 m ist wegen der hohen Kugelmafie und
der damit verbundenen schnellen Sinkgeschwindigkeit, das Stoppen der Zeit nur in sehr
ungenauem Ausmafl moglich und daher mit Unschérfe verbunden. Die Sinkbewegung ist
im Vergleich zur PVC-Kugel geradlinig und ohne Abweichungen.

Tabelle 39 beinhaltet die gemittelte Dauer des Sinkvorgangs und die daraus resultierende
Geschwindigkeit der 15,875 mm dicken Stahlkugel. Da der Innendurchmesser des PTFE-
Rohrs und der Kugeldurchmesser nur eine Differenz von 0,125 mm aufweisen, kann die
Fliissigkeit von der sinkenden Kugel nur weitaus langsamer verdringt werden als bei
der kleineren Stahlkugel. Deshalb liegen trotz derselben Kugeldichte wie im Vorversuch,

langsamere Sinkgeschwindigkeiten vor.

4.5.2 Auswertung Wasser - Partikeldurchmesser

Der Lehrstuhl fiir Stromungsmechanik und Stromungstechnik der Universitdt Magde-
burg gibt in einem Arbeitsheft an, dass die dynamische Viskositidt von Wasser bei 20°C,
1,002 mPas betragt. [37]

Die zum Teil iterative Berechnung der Viskositéit der zuvor beschriebenen Ansétze, er-
folgt iiber Microsoft Excel, die Ergebnisse des Sinkversuchs der 10 mm groflien Kugel
sind in Tabelle 40 zu sehen, die der Stahlkugel mit dem Durchmesser von 15,875 mm in
Tabelle 41. Von der Auswertung der Versuche mit der PVC-Kugel wird aufgrund der in
Unterabschnitt 4.5.1 beschriebenen Probleme abgesehen.

David Wagner 80 01526595



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Diplomarbeit ist an der TU Wien Bibliothek verfigbar

The approved original version of this thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

[ 3ibliothek,
Your knowledge hub

ANDRITL

Zeit Geschwindigkeit
s m/s
36,5 0,03288
35,63 0,03368
35,55 0,03376
34,67 0,03461
35,22 0,03407
35,31 0,03398
34,57 0,03471
34,68 0,03460
34,94 0,03434
35,09 0,03420
35,61 0,03370
35,05 0,03424

Mittelwert 0,03406

Tabelle 39: Sinkgeschwindigkeit Stahlkugel 15,875 mm - Hohe 1,2m

Grofe Einheit Wert
Durchmesser d m 0,01
Kugeldichte pg kg/m3? 7782
Fluiddichte pg kg/m? 9982
Sinkgeschwindigkeit ws m/s 0,7816
Innendurchmesser D m 0,016
Reynolds-Zahl 1 60,15
Archimedes-Zahl 1 3949
Koeffizient A 1 0,6
Koeffizient B 1 17
Viskositdt ny nach

Ansatz A Pas 0,1297
Ansatz B Pas 0,4730
Ansatz C Pas 0,2043

Tabelle 40: Auswertung Viskositdt - Stahlkugel 10 mm
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Grofle Einheit Wert
Durchmesser d m 0,015875
Kugeldichte pg kg/m3 7782
Fluiddichte pg kg/m?  998,2
Sinkgeschwindigkeit ws m/s 0,03406
Innendurchmesser D m 0,016
Reynolds-Zahl 1 0,0197
Archimedes-Zahl 1 0,3552
Koeffizient A 1 1
Koeffizient B 1 24
Viskositdt 1y nach

Ansatz A Pas 27,35
Ansatz B Pas 27,35
Ansatz C Pas 8,86

Tabelle 41: Auswertung Viskositdt - Stahlkugel 15,875 mm

Da die kleine Stahlkugel beim Sinken im Stromungsregime der beginnenden Ablésung ist
und demnach eine Reynolds-Zahl von iiber 0,25 aufweist, muss das Ergebnis von Ansatz
B verworfen werden.

Vergleicht man nun die berechneten Werte der dynamischen Viskositdt mit der Grofe
aus der Literatur, ist zu erkennen, dass die Berechnung sehr stark abweicht. Zur besseren

Vergleichbarkeit der berechneten Viskositidten wird der Fehlerfaktor eingefiihrt:

berechneter Wert

Fehler faktor = (38)

Literaturwert

Das Ergebnis von Ansatz A ist dem Literaturwert am &hnlichsten, ist aber dennoch um

einen Faktor von 129 unterschiedlich.

4.5.3 Auswertung Wasser - Charakteristische Linge

Eine weitere iterative Auswertung von Ansatz A mit den gemessenen Sinkgeschwin-
digkeiten erfolgt unter Verwendung der charakteristischen Liange D — d anstatt dem
Kugeldurchmesser d.

Tabelle 42 zeigt das Ergebnis von Ansatz A unter Verwendung der beschriebenen cha-
rakteristischen Lénge. Die Stromung befindet sich im Stadium der Wirbelschleppe. Die
berechnete Viskositét ist im Vergleich zu der Auswertung mit Durchmesser d ndher an

dem Literaturwert, aber mit einem Unterschied von einem Faktor 30 dennoch sehr stark
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Grofe Einheit Wert
Durchmesser d m 0,01
Kugeldichte pg kg/m? 7782
Fluiddichte pg kg/m? 9982
Sinkgeschwindigkeit ws m/s 0,7816
Innendurchmesser D m 0,016
charak. Lange D — d m 0,006
Reynolds-Zahl 1 251,6
Archimedes-Zahl 1 69129,7
Koeffizient A 1 0,4
Koeffizient B 1 6,5
Viskositdt 1y nach

Ansatz A Pas 0,03101

Tabelle 42: Auswertung Viskositdat - Stahlkugel 10 mm - charakteristische Lange

abweichend.

Bei der Auswertung des Sinkversuchs der grofien Kugel wird eine Viskositéit von 1,162
mPas errechnet. Die Stromung kann mit den, in Tabelle 43 ersichtlichen dimensionslosen
Kennzahlen, dem ablésefreien Regime zugeordnet werden.

Mit einem Fehlerfaktor von 1,16 ist dieses errechnete Ergebnis am wenigsten vom Li-
teraturwert unterschiedlich. Ein prozentualer Fehler von circa 16 % ist aber dennoch
unzufriedenstellend. Daher soll iiberpriift werden, ob es sich bei dem Fehlerfaktor um
einen systematischen Fehler handelt. Aufgrund dessen wird der Sinkversuch mit wei-
teren Fluiden, von welchen die dynamische Viskositdt aus der Literatur bekannt ist,
durchgefiihrt und der in Gleichung 38 definierte Fehlerfaktor berechnet. Handelt es sich
bei den errechneten Faktoren um &hnliche Ergebnisse, deutet dies darauf hin, dass ein
systematischer Fehler vorliegt, welcher dem Versuchsaufbau oder der empirischen Unge-
nauigkeit des Ansatzes geschuldet ist. So kénnte der Fehlerfaktor bei der Bestimmung
von unbekannten Viskositdten beriicksichtigt und eingerechnet werden.

Bei den zusiitzlichen Fliissigkeiten handelt es sich um Aceton und Isopropanol, da es sich
bei diesen Fluiden um leicht erhéltliche und vergleichsweise ungefdhrliche Substanzen
handelt.

Das aus PTFE bestehende Rohr ist gegen alle der verwendeten Fliissigkeiten Aceton,

Isopropanol und Mischsdure, bestehend aus Salpeter- und Flussséure, bestandig. [39]
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Grofle Einheit Wert
Durchmesser d m 0,015875
Kugeldichte pg kg/m3 7782
Fluiddichte pg kg/m?  998,2

Sinkgeschwindigkeit ws m/s 0,03406
Innendurchmesser D 0,016
charak. Lange D — d 0,000125

m
m
Reynoldszahl 1 3,653
1
1
1

Archimedes Zahl 95,87
Koeflizient A 0,8
Koeffizient B 27

Viskositdt 1y nach
Ansatz A Pas 0,001163

Tabelle 43: Auswertung Viskositdt - Stahlkugel 15,875 mm - charakteristische Lange -
Wasser

4.5.4 Auswertung Aceton - Charakteristische Lange

Da das Ergebnis von Ansatz A mit der Stahlkugel mit Durchmesser 15,785 mm unter
Verwendung der charakteristischen Léange den geringsten Fehlerfaktor aufweist, erfolgt
die Versuchsauswertung von Aceton und Isopropanol auf gleichem Wege.

Der fiir den Fehlerfaktor benotigte Literaturwert der dynamischen Viskositédt wird mit

folgender, aus dem VDI-Wérmeatlas [15] stammenden, Gleichung berechnet:

cC-T

-7 -7
T—-D

1/3 B
)7+ B (g

Nt = B x exp(Ax ( )*%) (39)
Die fiir die Viskositédtsberechnung benotigte Dichte wird mit einer Gleichung aus dersel-

ben Quelle bestimmt [15]:

pr=pot Ax(l= TPF 4 Bx (L= 2P 4 Co (1= )4 Dx (1= 1) (40)
Die errechneten Literaturwerte und die dafiir bendtigten dimensionslosen Koeffizienten
sind in Tabelle 44 aufgelistet. Aceton hat demnach eine geringere dynamische Viskositét
und Dichte als Wasser.

Zur Uberpriifung werden die berechneten Literaturwerte mit Werten aus einer Online-
Datenbank [36] verglichen, das russische Register gibt bei einer Temperatur von 20°C
eine Dichte von 790,8 kg/m? an. Die dynamische Viskositét betrigt bei 10°C, 0,36 mPas
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GroBle  Einheit  Gleichung 44 ‘ Grofle  Einheit  Gleichung 45

T °C 18 T °C 18
T K 291,15 T, K 508,1
A 1 1,65496 T K 291,15
B 1 0,5733 A 1 547,382
C 1 610,687 B 1 208,742
D 1 11,477 C 1 -203,76
E 1 0,00002915 D 1 253,9936
pe  kg/m? 274

NLit Pas 0,0003261 | pr  kg/m? 793,41

Tabelle 44: Berechnung Literaturwerte Aceton [15]

Zeit Geschwindigkeit

s m/s
24,16 0,04967
24,18 0,04963
24,45 0,04908
23,64 0,05076
23,97 0,05006
24,44 0,04910
24,07 0,04985
24,37 0,04924

Mittelwert 0,04967

Tabelle 45: Sinkgeschwindigkeit Stahlkugel 15,875 mm - Hohe 1,2m - Aceton

und bei 25°C weist sie laut Datenbank einen Wert von 0,295 mPas auf.

Der gezogene Vergleich der Dichte und der dynamischen Viskositdt mit der Stoffdaten-
bank, validiert die berechneten Literaturwerte.

Die Durchfithrung des Sinkversuchs in fliissigem Aceton erfolgt bei einer Fluidtemperatur
von 18°C. Tabelle 45 zeigt die aus den gemessenen Zeiten berechneten Sinkgeschwindig-
keiten und das daraus resultierende arithmetische Mittel.

Die dimensionslose Reynolds- und Archimedes-Zahl, ersichtlich in Tabelle 46, lassen er-
neut auf ein ablosefreies Stromungsregime schlielen.

Das mittels Ansatz A berechnete Ergebnis der dynamischen Viskositét liegt mit 0,72618
mPas, wie der Literaturwert erwarten liasst, unter dem berechneten Wert von Wasser

(vergleiche Tabelle 43). Der Fehlerfaktor unterscheidet sich jedoch mit einem Wert von
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Grofle Einheit Wert
Durchmesser d m 0,015875
Kugeldichte pg kg/m? 7782
Fluiddichte pg kg/m? 793,41

Sinkgeschwindigkeit ws m/s 0,04967
Innendurchmesser D 0,016
charak. Lange D — d 0,000125

m
m
Reynolds-Zahl 1 6,784
1
1
1

Archimedes-Zahl 201,5
Koeffizient A 0,8
Koeffizient B 27

Viskositdt 1y nach
Ansatz A Pas 0,00072618

Tabelle 46: Auswertung Viskositit - Stahlkugel 15,875 mm - charakteristische Lange -
Aceton

2,23 deutlich von dem fiir Wasser bestimmten Faktor.

4.5.5 Auswertung Isopropanol - Charakteristische Linge

Wie schon bei der Auswertung des Sinkversuchs mit Aceton, werden auch die Lite-
raturwerte fiir Isopropanol mit Gleichung 39 und Gleichung 40 bestimmt, die fiir die
Berechnung benotigten Koeffizienten und Ergebnisse sind in Tabelle 47 enthalten.

Zur Uberpriifung wird der berechnete Literaturwert der Dichte mit Werten aus einer
Online-Datenbank [14] verglichen, das Register gibt bei einer Temperatur von 20°C eine
Dichte von 780 kg/m? an.

Die dynamische Viskositit betriagt laut [38] bei 25°C, 2,052 mPas.

Der gezogene Vergleich der Dichte und der dynamischen Viskositdt mit den genannten
Quellen validiert die berechneten Werte.

Die berechneten Sinkgeschwindigkeiten und das daraus bestimmte arithmetische Mit-
tel der Kugel in Isopropanol, sind in Tabelle 48 aufgelistet. Auch bei Isopropanol als
Fliissigkeit sinkt die Kugel im ablosefreien Strémungsregime.

Wie Tabelle 49, zeigt wird durch Ansatz A eine dynamische Viskositit von 2,3208 mPas
errechnet. Bezieht man diesen Wert auf den in Tabelle 47 bestimmten Literaturwert,
ergibt das einen Fehlerfaktor von 1,08. Dieser Wert ist demnach mit einem prozentualen
Fehler von ungefihr 8 % am geringsten von dem vorgegebenen Literaturwert entfernt.

Der aus der Literatur bestimmte Wert der dynamischen Viskositit von Isopropanol ist
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GroBle  Einheit  Gleichung 44 ‘ Grofle  Einheit  Gleichung 45
T °C 20,8 T °C 20,8

T K 293,95 Tc K 508,25

A 1 4,91749 T K 293,95

B 1 0,83615 A 1 816,2709

C 1 482,98 B 1 -549,21

D 1 73,079 C 1 696,9841

E 1 0,00001026 D 1 -232,082

pe  kg/m? 273

NLit Pas 0,0021571 | p;  kg/m® 788,03

Tabelle 47: Berechnung Literaturwerte Isopropanol [15]

Zeit Geschwindigkeit
s m/s
52,88 0,02269
52,85 0,02271
52,78 0,02274
52,28 0,02295
52,72 0,02276
52,47 0,02287
51,66 0,02323
52,15 0,02301
51,15 0,02346

Mittelwert 0,02294

Tabelle 48: Sinkgeschwindigkeit Stahlkugel 15,875 mm - Hohe 1,2m - Isopropanol
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Grofle Einheit Wert
Durchmesser d m 0,015875
Kugeldichte pg kg/m? 7782
Fluiddichte pp kg/m3? 788,03

Sinkgeschwindigkeit ws m/s 0,02294
Innendurchmesser D 0,016
charak. Lange D — d 0,000125

m
m
Reynolds-Zahl 1 0,9735
1
1
1

Archimedes-Zahl 19,61
Koeflizient A 0,8
Koeffizient B 27

Viskositdt 1y nach
Ansatz A Pas 0,0023208

Tabelle 49: Auswertung Viskositdat Stahlkugel 15,875 mm - charakteristische Lénge - Iso-
propanol

Zeit Geschwindigkeit

S m/s
44,16 0,02717
43,37 0,02767
42,31 0,02836

Mittelwert 0,02773

Tabelle 50: Sinkgeschwindigkeit Stahlkugel 15,875 mm - Hohe 1,2m - Abbeize

grofler als jener von Aceton und Wasser. Dieser Trend ist auch bei den drei empirisch
bestimmten Viskositdten zu erkennen (vergleiche Tabelle 43, Tabelle 46 und Tabelle 49).

4.5.6 Auswertung Abbeize - Charakteristische Linge

Nachdem die Viskositét von Fliissigkeiten bestimmt ist, welche mit Literaturwerten ver-
glichen werden kann, soll die dynamische Viskositét der hergestellten Abbeize mittels An-
satz A errechnet werden. Die fiir die Berechnung erforderliche Fliissigkeitsdichte betréagt
pr = 1155,8kg/m? (siehe Unterabschnitt 4.3). Die Zeiten, welche die Kugel benétigt,
um eine Strecke von 1,2m zu sinken, sind in Tabelle 50 aufgelistet. Weiters sind die
daraus berechneten Sinkgeschwindigkeiten und das resultierende arithmetische Mittel
ersichtlich.

Da die Abbeize die sinkende Stahlkugel angreift und demnach der Durchmesser mit zu-
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Grofle Einheit Wert
Durchmesser d m 0,015875
Kugeldichte pg kg/m? 7782
Fluiddichte pg kg/m?  1155,8

Sinkgeschwindigkeit ws m/s 0,02773
Innendurchmesser D 0,016
charak. Lange D — d 0,000125

m
m
Reynolds-Zahl 1 2,703
1
1
1

Archimedes-Zahl 66,78
Koeffizient A 0,8
Koeffizient B 27

Viskositdt 1y nach
Ansatz A Pas 0,0014824

Tabelle 51: Auswertung Viskositit - Stahlkugel 15,875 mm - charakteristische Lange -
Abbeize

nehmender Dauer in der Fliissigkeit kleiner wird, kann pro Kugel nur eine repréasentative
Messung aufgenommen werden.

Die Auswertung des Sinkversuchs in der Abbeize ist in Tabelle 51 ersichtlich. Die Stahl-
kugel sinkt im abldsefreien Stromungsregime.

Mit Ansatz A wird eine dynamische Viskositéit von 1,4824 mPas bestimmt.

4.6 Zusammenfassung der Ergebnisse der Viskositatsmessung

Durch die Sinkversuchsdurchfiihrung mit Wasser als zu messende Fliissigkeit, werden
mit Hilfe von drei verschiedenen Kugeln die Ergebnisse der vorgestellten Ansétze auf
Plausibilitdt tiberpriift.

Die verwendete PVC-Kugel scheidet aufgrund ihres geringen Eigengewichts und der da-
mit verbundenen ungeradlinigen Sinkbewegung nach der ersten Durchfiihrung aus.

Die beiden Stahlkugeln sinken in senkrechter Richtung geradlinig und ohne Schwankun-
gen auf horizontaler Ebene. Dennoch ergibt die Auswertung der dynamischen Viskositét
aller drei Ansétze, dass die Ergebnisse sehr stark von dem Literaturwert der Viskositét
von Wasser abweichen. Sowohl bei der kleinen als auch bei der grofien Stahlkugel (siehe
Tabelle 40 und Tabelle 41).

Die Archimedes-Zahl wird als Verhéltnis von Auftriebskraft zu Reibungskraft interpre-
tiert.[1]
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Betrachtet man das Sinkverhalten der Stahlkugeln wird ersichtlich, dass die charakte-
ristische Lénge der Gegenstromung, welche durch die verdriangte Fliissigkeit der Kugel
entsteht, mit D — d gewéhlt werden kann. Diese Lénge beschreibt die Differenz von
Rohrinnendurchmesser D und Kugeldurchmesser d. Demnach erfolgt die Auswertung
des Ansatzes A im zweiten Schritt mit einer eingesetzten charakteristischen Lénge von
D — d anstatt des Kugeldurchmessers d. Die Ergebnisse des modifizierten Ansatzes A
sind im Vergleich zu der ersten Berechnung der dynamischen Viskositdt weniger weit
vom Literaturwert entfernt.

Der Sinkversuch mit der 15,875 mm Kugel unter der Auswertung von Ansatz A mit der
charakteristischen Lange D — d, weist fiir die dynamische Viskositédt n; einen Fehler-
faktor von 1,16 auf und ist demnach am kleinsten von allen mit Wasser durchgefiihrten
Versuchen (sieche Tabelle 42 und Tabelle 43).

Da die oben beschriebene charakteristische Lénge auf einer Annahme beruht und ein
Fehler von 16 % sehr grof§ ist, wird mit weiteren Fliissigkeiten, von welchen die dy-
namische Viskositédt bekannt ist, iiberpriift, ob es sich um einen gleichbleibenden und
systematischen Fehler handelt. Die Auswertung der zusétzlich gemessenen Fliissigkeiten
erfolgt ausschliefSlich mittels Ansatz A unter Verwendung der oben beschriebenen cha-
rakteristischen Linge anstatt des Kugeldurchmessers, da diese Vorgehensweise bei der
Versuchsdurchfithrung mit Wasser die besten Ergebnisse erzielt.

Die errechneten Fehlerfaktoren (Gleichung 38) der drei gemessenen Fliissigkeiten werden

gegeniibergestellt:
e Wasser - Fehlerfaktor = 1,16
e Aceton - Fehlerfaktor = 2,23
e [sopropanol - Fehlerfaktor = 1,08

Die Faktoren von Wasser und Isopropanol sind in einer vergleichbaren Gréflenordnung,
jener von Aceton ist allerdings um ungefihr das Doppelte entfernt.

Demnach kann von keinem systematischen und gleichbleibenden Fehler ausgegangen
werden, welcher bei der Bestimmung von unbekannten Viskositédten beriicksichtigt und
eingerechnet werden kann.

Diese Schlussfolgerung weist darauf hin, dass der errechnete Wert der dynamischen Vis-
kositéit der Abbeize von 1,4824 mPas mit zu groflen Ungenauigkeiten behaftet ist, um
fiir eine industrielle Rithrwerksauslegung verwendet zu werden.

Allerdings liegt sowohl die gemittelte Sinkgeschwindigkeit der Stahlkugel als auch die
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berechnete Viskositéit der Abbeize, zwischen jenen von Wasser und Isopropanol.
ws in Wasser > w, in Abbeize > wy in Isopropanol (41)

ny Wasser < ny Abbeize < n; Isopropanol (42)

Demnach ist folgende Aussage iiber die reale Viskositit der Abbeize gerechtfertigt:
Nreat Wasser < Nreq Abbeize < Ngreq Isopropanol (43)

Das heifit der reale Wert der Viskositéit der Abbeize liegt zwischen dem Wert von Wasser
und Isopropanol.

Wie bereits in Unterabschnitt 4.5.6 beschrieben, kommt es bei den Sinkversuchen in der
Abbeize zum langsamen Auflosen der Stahlkugel. Damit verbunden kénnen auch nur
drei reprasentative Messungen aufgenommen werden.

Wie Gleichung 43 zeigt, handelt es sich bei den errechneten Werten fiir die Visko-
sitdt nur um eine richtige Einordnung in diverse Referenzwerte. Aufgrund dessen kann
auch die Ungenauigkeit, welche durch die wenigen erhobenen Datenpunkte entsteht,

vernachléassigt werden.
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5 Ein Ausblick auf die Industrielle Umsetzung

Wirft man einen zusammenfassenden Blick auf die Gesamtheit der Versuchsergebnisse,
kristallisiert sich vor allem das penetrante Sink- und Ablagerungsverhalten des getes-
teten Schlamms bzw. Zunders heraus. Das beschriebene Merkmal ist sowohl bei den
Sprithversuchen als auch bei den Sedimentationsversuchen festzustellen. Das starke Ab-
setzverhalten ist auf eine hohe Feststoffdichte von 3,34 g/cm? zuriickzufiihren.

Fiir das industrielle Up-scaling und die damit verbundenen konstruktiven Herausforde-
rungen, wirft dieses Absetzverhalten des Feststoffs eine Vielzahl von zu beriicksichtig-
enden Details auf.

Prinzipiell kann in Betracht auf das oben genannte Charakteristikum verallgemeinert
werden, dass jede Kante, Ecke oder Verengung im Anlagensystem, in welchem eine
Beizschlammsuspension auftritt, dem Feststoff eine Chance gibt, sich abzulagern. Im
ungiinstigsten Fall kommt es zu Verstopfungen in Rohrleitungen. Um das Auftreten
besagter Verstopfungen zu vermeiden, ist die richtige Auswahl und Auslegung der im
Fordersystem verwendeten Pumpen ein wichtiger Punkt bei der industriellen Umset-
zung.

Weiters nimmt das schnelle Sinkverhalten auch Einfluss auf die Behélter- und Riithrwerks-
auslegung. Bei Sedimentationsbehéltern sollten Stellen, an welchen sich der abgesetzte
Feststoff noch zusétzlich verdichten kann, vermieden werden. Eine konusférmige Kon-
struktion am Behélterboden kann beispielsweise als solch eine Problemzone definiert
sein.

Neben den bisher beschriebenen Anlagebereichen ist der Diiseneinbau am meisten pré-
destiniert fiir durch Schlamm verursachte Verstopfungen. Wie die Spriihversuche zei-
gen, lagern sich beim Zerstduben einer Suspension unweigerlich Feststoffpartikel in den
Hohlrdumen des Diisenstocks ab. Damit verbunden wachsen die Stromungskanile mit
steigender Spriithdauer zu, bis es schlussendlich zur Verstopfung der Diise kommt. Im
Betrieb der PYROMARS-Anlage ist eine Sprithdauer von bis zu 8 Stunden vorge-
sehen. Als Konsequenz dieser Erkenntnis folgt, dass der Aufbau und die Konstruk-
tion des Diisenstocks einer Adaptierung unterlaufen muss und nicht so wie bei den
Sprithversuchen verwendet werden kann. Im konstruktiven Sinne muss es oberste Prio-
ritdt haben, alle Hohlrdume, in welchen Strémungstotzonen entstehen, zu vermeiden.
Damit verbunden muss ein kontinuierlicher Suspensionsdurchfluss ohne konstruktive
Widersténde und Hindernisse gewéhrleistet sein. Im Bezug auf die beschriebene Diisen-

Problematik muss sich im Rahmen der industriellen Umsetzung auch mit der Uberlegung
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befasst werden, Versuche mit anderen Diisen durchzufithren. Sowohl eine Variation der
Diisengrofie als auch die Verwendung von anderen Diisenarten, als wie die im Rahmen
der Diplomarbeit verwendeten Tangential-Diisen, konnen zu einem besser geeigneten
Spriihbild fithren.

Auch auf die Art des Anlagenbetriebs muss die Charakteristik des schnell absinkenden
Feststoffs Auswirkungen haben. Um wéhrend dem Betrieb etwaige Verstopfungen behe-
ben zu konnen, ist es zielfithrend, in jenen Rohrleitungssystem, in welchen der Fliissig-
Feststoff-Massenstrom transportiert wird, Bypass- und Stand-by- Kreisldufe vorzuse-
hen. Fiir eine optimal durchfithrbare Wartung der industriellen Anlage sind zusétzliche
Riickspiilungen und Entleerungsmoglichkeiten des Systems einzuplanen.

Weiters wire es von Vorteil, in besagten Rohrleitungen Abquetscharmaturen anstatt
herkémmliche Kugelhdhne und Zwischenflanschklappen zu beriicksichtigen.

Auch die Messinstrumente, welche in Rohrleitungen platziert sind und durch welche die
Beizschlammsuspension fliet, miissen aufgrund der erhohten mechanischen Beanspru-
chung verschleififest ausgelegt sein.

Nach den durchgefiihrten Spriihversuchen sind aufgrund der kurzen Spriithdauer, keine
Angzeichen einer mechanischen Abnutzung durch Abrasion zu erkennen. Dennoch macht
es in Bezug auf die hohe Sprithdauer im industriellen Betrieb Sinn, die Diisen als Ver-
schleiiteile zu definieren und die damit verbundenen regelméfligen Wechselzeiten und
Stillstéinde zu benennen. Selbiges Szenario sollte in lingeren Abstédnden fiir etwaig ver-
wendete Rithrwerke vorgesehen sein.

Das Trocknungsverhalten der gelieferten Beizschlammprobe unterscheidet sich von jenem
des Zundermaterials. Wahrend der Zunder nach der Trocknung als rieselfdhiges Pulver
ausfillt, neigt der Beizschlamm zum Verklumpen und Agglomerieren. Ein weiteres Ver-
halten, welches im Betrieb zu beriicksichtigen ist. Daraus folgt, dass lange Stillsténde
und andere Szenarien, in welchen es zur Trocknung des Feststoffs kommen kann, identi-
fiziert und vermieden werden miissen.

Die Spriihversuche erfolgten mit einem gesiebten und in Bezug auf die Partikelgrofe, klar
definierten Zunderausgangsmaterial. Im praktischen Betrieb ist nicht davon auszugehen,
dass keine Verunreinigungen oder grobe Partikel auftreten. Um eine damit verbundene
Diisenverstopfung oder Beschddigung zu vermeiden, muss eine separate Trennung dieser
Feststoffe erfolgen. Eine solche Absonderung kann im Betrieb durch diverse Filtersyste-
me gewéhrleistet sein.

Die Ergebnisse der Viskositdtsmessung zeigen, dass mit den durchgefithrten Versuchen

die Viskositdt der Abbeize, in Hinsicht auf die Riithrwerkauslegung, in keiner ausreichen-
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den Genauigkeit bestimmt werden konnte. Dennoch kann mit Hilfe dieses sehr einfach zu
realisierenden und billigen Versuchsaufbaus, die Viskositét in erster Naherung bestimmt
werden und damit verbunden eine erste Einordnung erfolgen.

Abhilfe in Bezug auf die Ungenauigkeiten der Viskositdtsmessung, kann mit der Ver-
wendung eines frequenzgeregelten Riihrwerks geleistet werden. Das erhaltene Ergebnis
zeigt, dass der Wert der dynamischen Viskositédt von Abbeize zwischen jener von Was-
ser und Isopropanol liegt. Weiters folgt aus der Auswertung der Viskositédtsversuche,
dass die Sinkgeschwindigkeit der Kugel in Wasser, also der Fliissigkeit mit der gerin-
geren Viskositét, grofler ist als in Fluiden mit einer hoheren Viskositdt. Demnach kann
die Uberlegung angestellt werden, die Rithrwerksauslegung mit dem “worst case“ Visko-
sitdtswert von Wasser durchzufithren und im Anlagenbetrieb mit der frequenzgesteuerten

Drehzahlregelung den optimalen Betriebspunkt zu definieren.
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