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Effect of coagulants on the formation of particle agglomerates
in the clarification process of bentonite suspension

Wptyw koagulantow na tworzenie sie aglomeratow
czastek w procesie klarowania zawiesiny bentonitowej
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The bentonite suspension in water was coagulated using Al (PAX XL
19F and PAX XL 10) and Fe (PIX 100 and PIX 100 COP) coagulants. The
size and shape of the resulting agglomerates were assessed using a
Morphologi analyzer, and the grain size distribution was detd. using a
Mastersizer 2000 laser diffractometer. The turbidity of the overlying wa-
ter was also detd. The best clarification effect and the most extensive
structure were obsd. for the PAX XL 10, and the coagulant with the least
impact on the formation of particle aggregates from the suspension
was the PIX 100 COP. The effect of the coagulants used on the separa-
tion of the solid fraction were examined.

Keywords: sedimentation, multiphase system, coagulant, bentonite
suspension

Przedstawiono zagadnienia zwigzane z procesem tworzenia sie aglo-
meratow czastek podczas sedymentacji zawiesiny bentonitowe;.
Czastki w zawiesinie powstaty poprzez dodanie koagulantu, ktory
wywotat efekt taczenia sie frakcji rozproszonej w agregaty czastek. W
pracy przebadano wptyw kilku koagulantéw na wtasciwosci fizyczne
tworzacych sie aglomeratéw czastek oraz wptyw uzytych koagulantow
na separacje frakcji statej.

Stowa kluczowe: sedymentacja, uktad wielofazowy, koagulant, za-
wiesina bentonitowa

Sedymentacja jest procesem czgsto wykorzystywanym
w wielu galeziach przemyshi do rozdzielania ciat statych
od cieczy pod wplywem dziatania sit ciezkosci. Z punktu
widzenia energetycznego proces sedymentacji jest bardzo
atrakcyjny, gdyz sitg sprawcza (rozdziatlu faz) jest oddzia-
tywanie grawitacyjne Ziemi. Efektem finalnym procesu
sedymentacji moze by¢ otrzymanie sklarowanej zawiesiny"
lub zaggszczonego osadu?. Wyznacznikiem efektywnosci
procesu sedymentacji w przypadku procesu klarowania
zawiesiny jest stopien sklarowania zawiesiny. Mozna go
okresli¢ za pomoca wskaznika metnosci. Metnos¢ zawie-
siny powigzana jest z iloscia fazy stalej utrzymujacej
si¢ w zawiesinie i zalezy od predkosci opadania czastek
w zawiesinie. Wplyw na predkos¢ opadania czastek maja

takie parametry, jak ksztalt czastki, jej wielkos¢, a takze
réznica gestosci pomiedzy faza stala a faza rozpraszaja-
ca. Najczesceiej w celu osiggniecia wymaganego poziomu
oczyszcezenia zawiesiny z drobnej frakcji statej konieczna
jest intensyfikacja tego procesu®®. W celu zintensyfiko-
wania procesu separacji (rozdziatu) faz zawiesiny stosuje
si¢ rozne metody.

Jedng z takich metod jest zastosowanie elementow dodat-
kowych (pakietow wielostrumieniowych) znajdujacych
si¢ w przestrzeni roboczej osadnika, ktoérych celem jest
rozdzial przeplywajacej zawiesiny na wiele mniejszych
strumieni, stosujac w tym przypadku tzw. ptytka sedy-
mentacje. Dodanie elementow konstrukeyjnych (pakietow
wielostrumieniowych) wptywa na zwigkszenie catkowitego
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Table. List of statistical parameters of particles

Tabela. Zestawienie zbiorcze parametrow statystycznych czastek

Parametr Zawiesina bazowa PAX XL 10 PAX XL 19F PIX 100 PIX 100 COP
D, um 29.828 293,242 196,635 246,322 47,636
Mediana D,,, pm 9,242 146,495 98.881 126,817 18.312
D, um 2.716 58,284 30.227 46,760 4,259
Srednia kolistosé 0,382 0,323 0,422 0,537 0754
Zwartosé 0.819 0.861 0.919 0.884 0951
Metnos¢, NTU 48,000 2.290 2,950 2,559 6,348
Sstr:lf“fm V;yg‘;iar fraktalny cza- 1,472 1,645 1,620 1611 1,582
f;:g;ﬁ{wgl‘;fgﬁafﬁg 1,481 1,782 1.768 1.715 1711

pola powierzchni osadnika, przez co powierzchnia sedy-
mentacyjna osadnika z wktadami wielostrumieniowymi jest
istotnie wieksza niz powierzchnia osadnika bez wypehienia
takimi pakietami.

Intensyfikacja procesu sedymentacji moze by¢ tez pro-
wadzona poprzez uzycie srodkow stracajacych, takich jak
koagulanty i flokulanty®. Procesy te polegaja na dodaniu
do zawiesiny $rodka stracajacego w celu zdestabilizowania
i stworzenia wieckszych agregatow czastek (koagulacja)
oraz polgczenia stworzonych agregatow w wicksze sku-
piska (flokulacja). Kazda z metod moze by¢ stosowana
osobno, jak rowniez symultanicznie, powodujac zintensy-
fikowanie procesu rozdziatu faz. Uzycie tych srodkow jest
metodg powszechnie stosowang dla oczyszczania zawiesin
zawierajacych trudno opadajace frakcje state, najczesciej
o uziarnieniu koloidalnym.

Najczesciej wystepujace i stosowane w przemysle koagu-
lanty do oczyszczania zawiesin to koagulanty glinowe
(chlorek glinu, siarczan glinu) oraz koagulanty zelazowe
(chlorek zelaza(Ill), siarczan zelaza(Ill)). Obie grupy
koagulantoéw maja zastosowanie w zageszczaniu/oczysz-
czaniu zawiesin przemystowych w przemysle spozywczym,
farmaceutycznym, chemicznym oraz w przemystowym
oczyszczaniu sciekéw i wod. Proces rozdziatu frakeji
z uzyciem koagulantow przebiega szybciej w odniesieniu
do procesu sedymentacji bez zastosowania substancji inten-
syfikujacych proces separacji zawiesiny.

Bentonit jest skata osadowa, gldwnie na bazie mont-
morylonitu, ktora wystepuje na obszarze Polski, m.in.
w Karpatach. Powstaje ona w wyniku przeobrazenia szkli-
wa wulkanicznego z popiotéw i tuféw wulkanicznych,
zachodzacego w wodzie morskiej, przybierajac r6zng
barwe, poczynajac od bialej, a koficzac na zéltej. Bentonit
ma zastosowanie w réznych dziedzinach przemystu, np.
w przemysle chemicznym w procesach petrochemicz-
nych (oczyszczanie parafin), w ochronie srodowiska do
uszczelniania sktadowisk komunalnych (bentonit sodowy
i wapniowy), w przemysle kosmetycznym (Srodek pozwa-
lajacy oczyscic skore), farmaceutycznym (jako modyfikator
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lepkosci leku do stosowania miejscowego), jak rowniez
w budownictwie (jako materiat izolacyjny).

Celem pracy bylto zbadanie procesu usuni¢cia zawiesiny
bentonitu z wod powierzchniowych za pomoca koagulantow
glinowych i zelazowych. Wybrane do badania koagulanty
zelazowe i glinowe maja zastosowanie do uzdatniania wod
technologicznych, jak réwniez w przemysle zajmujacym
si¢ oczyszczaniem wod pitnych w zaktadach komunalnych.

Czesc doswiadczalna

Surowce

Badania przeprowadzono dla zawiesiny bentonitu (prod.
Sigma-Aldrich), wystepujacego w srodowisku w postaci
frakcji mozliwej do zaobserwowania, m.in. w wodach
powierzchniowych. Stosowano koagulanty z firmy
Kemipol, glinowe PAX XL 19F (pentahydroksychlorek
diglinu, wysokozasadowy) i PAX XL 10 (dihydroksychlo-
rek poliglinu, sredniozasadowy) oraz zelazowe PIX 100
(chlorek zelaza(Il)) i PIX 100 COP (siarczan zelaza(Il)).

Metodyka badan

Oceneg wielkosci i ksztattu aglomeratow wykonano
dla probek zawiesiny bentonitowej. Probki zawiesiny do
procesu koagulacji przygotowywano w zlewce poprzez
dodanie 0,200 g bentonitu do 800 mL przefiltrowanej wody
i mieszano z predkoscia obrotowa mieszadta 250 rpm przez
10 min w celu ujednorodnienia zawiesiny. Dla tak przygo-
towanej zawiesiny mierzono metno$é w celu okreslenia
dawki koagulantu, ktory byl nastepnie dodawany do bada-
nej probki zawiesiny bentonitowej. Po dodaniu koagulantu
nastepowato szybkie mieszanie (250 rpm) przez 1 min,
a nastepnie zmniejszono predkosé obrotowa mieszadta do
20 rpm (wolne mieszanie przez 30 min).

Po procesie koagulacji probki zawiesiny poddano analizie
rozktadu wielkosci czastek, stosujac dyfraktometr laserowy
(Mastersizer 2000) umozliwiajacy okreslenie wielkosci
ziaren w zakresie 0,01-2000 pum. Badania wykonywane
byty w komorze na mokro, a faza rozpraszajaca byta woda.

Brzemyst, 103/8 (2024)
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Fig. 1. Particle sizes depending on the type of coagulant used
Rys. 1. Rozmiary czastek w zaleznosci od rodzaju zastosowanego koagulantu
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Fig. 2. Grain size photo (Morphologi 4): a) PAX XL 10, magnification 5%, b) PAX XL 19F, magnifica-
tion 5x, ¢) PIX 100, magnification 5%, d) PIX 100 COB, magnification 5, e) raw suspension (without
coagulants), magnification 5, f) raw suspension (without coagulants), magnification 20x

Rys. 2. Zdjecie wielkosci ziaren (Morphologi 4): a) PAX XL 10, powiekszenie 5x, b) PAX XL 19F, po-
wiekszenie 5x, c) PIX 100, powiekszenie 5%, d) PIX 100 COP, powiekszenie 5, ) zawiesina bez ko-
agulantoéw (bazowa), powiekszenie 5x, f) zawiesina bez koagulantéw (bazowa), powiekszenie 20x
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Nastepnie pobierano probke zawiesiny
bentonitowej do przystawki do pomiarow
zawiesin cieczowych na mokro analizatora
Malvern Morphologi 4, gdzie przeprowa-
dzono analizg obrazow czastek. Obrazy
czastek postuzyty do wyznaczenia Srednie-
go wymiaru fraktalnego czastek znajduja-
cych sie w zawiesinie. Wartos¢ wymiaru
fraktalnego opisuje budowe czastek oraz
stopien ich zwartosci i obliczona zostala za
pomoca dwoch metod. Jedna z nich byla
metoda obliczeniowa za pomoca oprogra-
mowania FraclLac, a druga byla metoda
LALLS (metoda statycznego niskokato-
wego rozpraszania promieniowania lase-
rowego)”.

Analize ksztattu i wielko$ci czastek
przeprowadzono, uzywajac analizatora
Malvern Morphologi 4 (zakres mierzalnosci
0,5-1300 um), umozliwiajacego okresle-
nie parametrow fizycznych badanej probki
(ksztalt, regularnosé, fakture powierzchni)®.
Analize obrazu przeprowadzono, stosujac
5 obiektywow powickszajacych, obejmuja-
cych wielkos¢ czastek w zakresie od 0,5 um
do 1,3 mm.

Metoda ta pozwolila scharakteryzowaé
wieksze agregaty wystepujace w badanej
probee. Mierzonymi parametrami byty takie
wielkosci, jak srednia kolistos¢ (circularity
mean), ktora jest miarg zblizenia ksztattu
czastki do kota (przyjmuje wartosci od 0 dla
czastek nieregularnych, do 1 w przypadku
kota) i wskaznik zwartosci (solidity), czyli
pole powierzchni czastki podzielone przez
pole, ktore zawiera si¢ w obrysie czastki.
W przypadku czastek zwartych o regular-
nym ksztalcie (np. kota, kwadratu) wskaz-
nik ten wynosi 1, a dla czastek spiczastych,
o nieregularnych ksztattach przyjmuje war-
tos¢ dazaca do 0.

Po skonczonej analizie rozktadu wielko-
$ci ziaren probke pozostawiano na 10 min,
a nastepnie okreslano metnos¢ wody nado-
sadowej z wysokosci ok. 1 cm od poziomu
lustra cieczy za pomoca metnosciomierza
firmy WTW model TURB 555 IR, ktory
daje mozliwos¢ okreslenia zmetnienia
zawiesiny w zakresie pomiarowym 0,0001—
10000 NTU. Metnosciomierz znajdowat
si¢ w laboratorium w temp. 20£1°C i byt
skalibrowany na wzorcach formazynowych.
Stosowano wage laboratoryjng UNIWAG
do oznaczania masy fazy statej, o zakresie
0,005-300 g z doktadnoscig do 0,001 g.




Wyniki badan i ich omoéwienie

Parametry fizyczne charakteryzujace badane zawiesiny
przedstawiono w tabeli, a rozktad wielkosci czastek na
rys. 1. Wszystkie rozklady byty monomodalne, z wyraznie
zaznaczonym najczesciej wystepujacym rozmiarem czastki.
Badana zawiesina bazowa byta zawiesing drobno- i $red-
nioziarnistg. Ziarna wystepujace w zawiesinie bazowej
zawieraty si¢ w zakresie 0—100 pm. Zdecydowana wiek-
sz0s¢ ziaren byta ponizej 30 pm (D), wynosita 29,828 pum).
Mediana probki zawiesiny bazowej wynosita 9,242 pm. Po
procesie koagulacji wicksze czastki tworzyly sie w obec-
nosci trzech koagulantow (PAX XL10, PAX XL19F i PIX
100). Najwieksze czastki po procesie koagulacji otrzymano
po zastosowaniu koagulantu PAX X110 (mediana wzrastata
prawie 16-krotnie, z 9,242 pm do 146,495 pm,), nastepnie
PIX 100 (126,817 um, wzrost mediany o ok. 14 razy) oraz
PAX XL19F (98,881 pm, prawie 11-krotny wzrost media-
ny). Zastosowanie koagulantu PIX 100 COP nieznacznie
wplyneto na zmiane wielkosci agregatow w zawiesinie
(mediana w tym przypadku wyniosta 18,312 pm, wzrost
2-krotny). Rozmiary czastek potwierdza réwniez analiza
obrazow, ktore zostaly przedstawione na rys. 2.

W przypadku zawiesiny bazowej srednia kolistos¢ wyno-
sifa 0,382, co wskazuje, ze czastki mialy ksztalty rozniace
sie od ksztattu kota. Bylto to powigzane z faktem, ze czastki
bentonitu najczgsciej wykazujg budowe plytkowa, co mozna
zaobserwowa¢ na rys. 2f. Srednia kolisto$¢ po dodaniu
koagulantow wzrastata dla PAX XL19F do wartosci 0,422.
W przypadku PIX 100 wspotezynnik kolistosci wynosit
0,537 i osiagal maksymalnag wartos¢ 0,754 dla koagulantu
PIX 100 COP. W przypadku koagulantu PAX XL10 srednia
kolistos¢ 0,323 malata, co wskazuje, ze czastki taczyly sie
ze soba, tworzac nieregularne ksztalty.

Dodanie koagulantu PIX 100 COP sprawiato, ze czastki
zbijaly sie w bardziej kuliste agregaty, ktore byty zwigzane
i zwarte (rys. 2d). Potwierdza to takze wezesniej omawiana
srednia kolistos¢ (0,754), i zwartos¢ (0,951), ktéra byta
najwicksza dla zawiesiny z uzyciem tego koagulantu.
W przypadku innych koagulantéw parametr zwartosci byt
wigkszy w pordwnaniu ze zwartoscia zawiesiny bazowej
0,819, co wskazuje, ze dodanie koagulantow wplywalo na
taczenie si¢ czastek fazy rozproszonej w rozbudowane, ale
jednoczesnie zwarte agregaty czastek.

W przypadku wszystkich badanych zawiesin mozna byto
wyrdzni¢ liniowy zakres fraktalny w przypadku metody
LALLS, ktéry umozliwil okreslenie $redniego wymiaru
fraktalnego czastek zawiesiny. Wspotczynnik regresji A
dla tej metody wyniost 0,99 dla kazdej badanej probki.
Wymiar fraktalny dla czastek zawiesiny bazowej byt naj-
mniejszy w obydwu przypadkach (ok. 1,48). W zaleznosci
od uzytego koagulantu wymiar fraktalny zwigkszat si¢ i byt
najwickszy dla koagulantu PAX XL 10, a najmniejszy dla
PIX 100 COP (tabela). Ten trend obserwowano rowniez

w przypadku obliczenia wymiaru fraktalnego z uzyciem
oprogramowania FracLac. W przypadku bardziej rozwi-
nietej struktury czastek sredni wymiar fraktalny zwigkszat
sig, co mozna zaobserwowac réwniez na rys. 2a (rozwinieta
struktura powstatych agregatow czastek).

Metnos¢ probki bazowej wynosita 48 NTU. Efektywnosé
procesu klarowania zawiesiny w przypadku koagulantow
PAX XL10, XL19F i PIX 100 byta wysoka. Wartos¢ metno-
Sci po 10 min po procesie koagulacji wynosita ok. 3 NTU,
co stanowi ok. 95-proc. zmniejszenie (zredukowanie) met-
nosci w zawiesinie. Koagulant PIX 100 COP wykazywat
mniejsza efektywnos¢ oczyszczania zawiesiny z czastek
frakeji statej, metno$¢ wody nadosadowej w tym przypadku
wyniosta 6,348 NTU (efektywnos¢ oczyszczenia w tym
przypadku byta na poziomie ok. 86%).

Podsumowanie

Stwierdzono, ze typ zastosowanego koagulantu ma zna-
czacy wplyw na proces klarowania zawiesiny. Powstajaca
struktura agregatow czastek jest rozna dla kazdego koagu-
lantu. Najlepszy efekt klarowania i najbardziej rozbudowa-
ng strukture zaobserwowano dla koagulantu PAX XL10,
a koagulantem z najmniejszym wplywem na tworzenie
agregatow czastek z zawiesiny bazowej byl koagulant PIX
100 COP.

Wyznaczenie parametréw opisujacych zawiesine jest
niezwykle istotne z punktu widzenia projektowania maszyn
i urzadzen sedymentacyjnych. Parametry te moga by¢ uzyte
m.in. w celu okreslenia efektywnosci procesu®, modelo-
wania proceséw przeptywowych?, jak rowniez do oceny
przebiegu procesu koagulacji i doboru dawki koagulantu'®.
Na ich podstawie mozna wyznacza¢ empiryczne modele
opisujace proces sedymentacji, okreslenie krzywej sedy-
mentacji oraz krzywej narastania osadu'".

Otrzymano. 16-07-2024
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