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Effect of coagulants on separation and rheological properties
of granular suspension

Wptyw koagulantow na separacje
oraz wtasciwosci reologiczne zawiesiny ziarnistej
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Fe coagulants PIX 100 or PIX 113 were added to a model aq. PVC sus-
pension of a specific particle size and various concn. of the solid phase,
mixed and left until the phases separated. The turbidity of the super-
natant water after the separation process was detd., and rheological
tests of the hydrated solid phase were carried out and its viscosity was
detd. Better efficiency of the clarification process in the entire meas-
urement range was obtained using the coagulant PIX 113 (98%), and
suspensions formed with it showed lower viscosity.
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Sedymentacja jest procesem powszechnie stosowanym w réznych
gateziach przemystu i gospodarki, polegajacym na opadaniu czastek
ciata statego (fazy rozproszonej) w fazie rozpraszajacej, w wyniku od-
dziatywania sity grawitacji. Proces sedymentacji jest zalezny od takich
czynnikdw, jak ksztatt czastek, rodzaj zawiesiny (ziarnista, ktaczko-
wata), lepko$c fazy rozpraszajacej oraz stezenie frakcji dyspersyjne;j.
Czynniki te maja znaczacy wptyw na efektywnos¢ procesu sedymen-
tacji. Oznaczono wtasciwosci fizykochemiczne zawiesiny pytu PVC
stosowanego w produkcji wyrobow z PVC, a takze wptyw koagulantéw
na efektywnos$¢ procesu klarowania. Przedstawiono takze badania
reologiczne lepkosci tych zawiesin.

Stowa kluczowe: sedymentacja, uklad wielofazowy, koagulant, lepkos¢

Zaréwno w przemysle, jak i srodowisku naturalnym
wystepuja zawiesiny, czyli nietrwate uklady dyspersyjne
sktadajace si¢ z fazy rozproszonej (frakcja stata) i fazy
rozpraszajacej, ktdra najczesciej jest woda. Sa to uklady
dyspersyjne trudne do rozdzielenia, biorac pod uwage
konieczno$¢ oddzielenia istniejacych frakcji na osobne pro-
dukty (rozpraszajaca i rozproszong). Uklady takie mozna
rozdzieli¢, stosujac rozne operacje mechaniczne, takie jak
sedymentacja, filtracja i odwirowanie. Najczesciej stosowana
metoda jest zastosowanie procesu sedymentacji, czyli sepa-
racji zawiesiny dzieki dziataniu sily grawitacji. Proces ten
ma szerokie zastosowanie w roznych galeziach przemystu,
w tym w hutnictwie, przemysle surowcow mineralnych, che-
micznym oraz w uzdatnianiu wod i Sciekdw. Celem procesu

sedymentacji jest otrzymanie sklarowanej zawiesiny" oraz
zageszczonego osadu. Nowoczesne rozwiagzania konstrukeyj-
ne i technologiczne umozliwiajg efektywne oddzielanie silnie
zanieczyszczonych zawiesin. Proces separacji jest zazwyczaj
przeprowadzany w osadnikach sedymentacyjnych i moze by¢
wspomagany poprzez zastosowanie wkladow wielostrumie-
niowych oraz dodatkow, takich jak koagulanty i flokulanty?.
Zastosowanie wkladow wielostrumieniowych®® jest jedna
z metod intensyfikacji procesu, polegajaca na zwickszeniu
powierzchni sedymentacji. Zastosowane wypetnienie tworzy
tzw. przewody wypetnienia wielostrumieniowego, ktorych
sumaryczna powierzchnia rzutu na ptaszczyzng pozioma
wszystkich przewodow jest wieksza niz powierzchnia osad-
nika bez wypehienia. Zastosowanie koagulantow® polega
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na polaczniu w wigksze agregaty czastek wystepujacych
W stanie rozproszonym w zawiesinie oraz wytraceniu ich
w procesie sedymentacji.

W przemysle PVC wykorzystywany jest w postaci proszku
jako material wstepny do dalszej produkcji tworzyw sztucz-
nych. Ze wzgledu na réznorodne korzystne wlasciwosci, np.
izolacyjne, plastyczne, tatwos¢ w obrdbce, odpornosé na
korozje¢ oraz dziatanie zwiazkéw chemicznych, stosowany
jest w produkeji przewodow elektrycznych, uszezelek, rur
i okien. Wprawdzie PVC jest materialem trwatym, bardzo
wolno rozkladajacym sie, ale jednak wskutek réznych pro-
cesow degradacyjnych i jego powszechnego uzycia drobinki
PVC moga wystepowac w roznych ekosystemach (wodnym,
ladowym). Jego obecnos¢ w srodowisku wodnym, czy to
w postaci mikroplastiku, czy tez w postaci proszku, prowadzi
do dlugotrwatego zanieczyszczenia ekosystemu. Dlatego
istotna jest mozliwo$¢ jego separacji z zawiesin wodnych
w ramach dziatan z zakresu ochrony srodowiska.

Celem pracy bylo okreslenie wptywu zastosowanych
koagulantéw na efektywnos¢ procesu separacji (klarowa-
nia) zawiesiny, jak i ich wplywu na lepko$¢ posedymenta-
cyjnej fazy rozproszonej. Rozproszona w zawiesinie frakcja
stala moze powodowac¢ degradacje powierzchni urzadzen
technicznych bioracych udzial w procesie technologicznym
separacji fazowej®.

Czesc doswiadczalna

Materiaty

W procesie sedymentacji zawiesiny PVC stosowano
koagulanty zelazowe PIX 100 oraz PIX 113, ktére cha-
rakteryzuja si¢ duza skutecznoscig w usuwaniu czastek
zawieszonych, materii organicznej i innych zanieczyszczen
z wody. Dodatkowo koagulanty nie powoduja powstawa-
nia zwigkszonej ilosci osadu po procesie koagulacji. Jako
material fazy stalej zawiesiny stosowano proszek PVC.

Metodyka badan

Pomiar rozktadu wielkosci ziaren w zawiesinie przepro-
wadzono za pomocg dyfraktometru Malvern Mastersizer
2000. Wykorzystujac zjawisko dyfrakcji monochroma-
tycznego promieniowania lasera neonowo-helowego,
mozna oznaczy¢ wielko$¢ ziaren wystepujacych w badanej
probee w szerokim zakresie pomiarowym (,02—2000 um.
Dodatkowo mozliwe jest przeprowadzenie analizy bada-
nych prébek za pomocg ultradzwigkdéw. Zastosowanie
ultradzwigkow powoduje rozbicie ewentualnie stworzonej
struktury w badanej probce na pojedyncze ziarna.

Analizator Morphologi 4/4-1D stosowano do okre$lenia
parametrow ksztaltu czastek, takich jak srednia kolistos¢
(mean circularity), srednia zwartos¢ (mean solidity), jak
rowniez wielkos$¢ czastek w badanej probce w zakresie
0,5-1300 pm.

Wage laboratoryjng UNIWAG stosowano do okreslenia
metodg grawimetryczng stezenia fazy rozproszonej (stalej)
w zawiesinie (doktadnos¢ pomiarowa 0,001 g).
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Metnosciomierz TURB 555 IR produkcji WTW stoso-
wano do okreslenia me¢tnosci badanej zawiesiny, wykorzy-
stujgc zrodto $wiatta w postaci podczerwonych diod LED
w uktadzie $wiatla przechodzacego i rozproszonego.

Do pomiaru lepkosci stosowano reometr rotacyjny
Premium firmy Fungilab z przystawka LCP pozwalajaca
mierzy¢ male lepkosci metoda cylindryczng z doktadnoscia
+1% w calym zakresie pomiarowym (1-2000 cP). Badania
przeprowadzono w zakresie laminarnym w temp. 26+1°C.

W pierwszym etapie badan okreslono objetosciowy
udzial wielkosci ziaren, stosujac dyfraktometr Malvern
Mastersizer 2000. Okreslono wptyw ultradzwickow na
ewentualng zmiane wielko$ci ziaren w badanej probce.

W drugim etapie badan okreslono wielko$¢ oraz ksztatt
ziaren wystepujacych w badanej probce, uzywajac anali-
zatora Morphologi 4/4-1D.

W kolejnym etapie badan okreslono dawke referencyjng
koagulantu, stosujac inzynierska zaleznos¢” (1):

D=7-VM (D

w ktorej M oznacza metnos¢ zawiesiny, NTU, a D dawke
koagulantu, ppm.

Zawiesing modelowa przygotowano w cylindrze pomia-
rowym, dodajac frakcje suchg PVC (odwazong na wadze
laboratoryjnej) do 1000 mL wody jako frakcji rozprasza-
jacej. Przygotowano zawiesiny zawierajace PVC w ilosci
0,500; 0,300; 0,200; 0,180 oraz 0,160 g. Zawiesiny miesza-
no mieszadtem mechanicznym z predkoscia 800 rpm przez
5 min w celu ujednorodnienia.

Dla kazdego otrzymanego stezenia przeprowadzono
proces koagulacji oraz okreslono efektywnosé procesu
klarowania poprzez pomiar m¢tnosci wody nadosadowe;j.
Proces koagulacji polegat na przygotowaniu (ujednorod-
nieniu) zawiesiny, okresleniu dawki referencyjnej koagu-
lantu z zaleznoS$ci (1) i przeprowadzeniu procesu koagula-
cji poprzez szybkie mieszanie zawiesiny za pomoca mie-
szadta mechanicznego z mozliwos$cig ustalenia predkosci
obrotowej mieszadta, przez 1 min (800 rpm), a nast¢pnie
przeprowadzono mieszanie wolne przez 10 min (20 rpm).
Po procesie koagulacji (po 5 min od wytaczenia mieszadta
mechanicznego) nastapito pobranie probki wody nado-
sadowej z wysokosci ok. 1 cm od poziomu lustra cieczy
oraz okreslono metnosé wody nadosadowej (efektywnosé
procesu koagulacji) za pomoca metnosciomerza TURB
555.

Po zakonczonej sedymentacji statycznej zawiesing przefil-
trowano, stosujac cylinder miarowy i saczek. Osad zawierajg-
cy wode zbierany byt z saczka i wazony. Masa zawartej wody
obliczana byla na podstawie réznicy mas pomiedzy suchym
PVC a uwodnionym osadem. Objetos¢ wody wyznaczono
ze wzoru na gestos¢ ptynu. W obliczeniach uwzgledniono
gestos¢ wody destylowanej, ktérej wartos¢ odezytano z tablic
chemicznych. Uwodniony osad wktadano do cylindra reome-
tru i dodawano przesacz w takiej ilosci, aby jego catkowita
objetos¢ byla stala. Tak wiegc kazda probka zawierata taka
sama objetos¢ wody, zmieniala si¢ tylko masa frakcji stale;j.
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3 Table 1. Particle size distribution parameters

N\ Tabela 1. Parametry rozktadu wielkosci czastek
7
/ \ Parametr Przed Po

= =F sonifikacja sonifikacji

’ / A~ \ Dy, um 222 55
g / / \\ Mediana D, um 36 24
% 4 / / \ —la D, um 9 7
°, —— PVE - ultradzwigk]

/A TR

\ \ Wyniki badan i ich oméwienie
Wielkos¢ czastek zawiesiny modelo-
/ \ \ wej miescita sie w zakresie 0,02-222 um
00_1 1 o i W (zawiesina drobno- i $rednioziarnista)
Wielkos¢ ziaren, pm (rys. 1, tabela 1). Ksztalt czastek zawiesiny
zblizony byt do kulistego (rys. 2), $rednia
kolistos¢ wynosita 0,893, a Srednia zwartos¢
0,980. Dla czastek nieregularnych Srednia
kolisto$¢ przyjmowata wartos¢ zblizong do
0, a w przypadku kota wartos¢ ta zblizata
sie do jednosci. Wspdtezynnik zwartosci dla
czastek o ksztalcie regularnym przyjmowat
warto$¢ zblizajaca sie do jednosci, a dla
ksztattow nieregularnych zblizajaca si¢ do 0.
Zastosowanie ultradzwigkow (dyfrak-
tometr Malvern Mastersizer 2000)
z czestotliwoscia 20 kHz przez 5 min
wykazalo wystgpowanie aglomeratéw
w badanej zawiesinie oraz znaczacy wpltyw
ultradzwickow na rozbicie utworzonych
aglomeratow na czastki podstawowe (tabe-
la 1). Mediana ziaren zawiesiny modelowej
po zastosowaniu ultradzwickow zmienita

si¢ z 36 pm do 24 pm.

Zastosowanie koagulantow zelazowych
w procesie koagulacji miato rozny wplyw
na efektywnos$¢ procesu klarowania
zawiesiny. Sposrod przebadanych koagu-
lantow w zawiesinie PVC efekty procesu
oczyszczania (separacji) byly znaczace,
z lepsza efektywnoscia procesu klarowa-

Fig. 1. Particle size distribution of the analyzed suspension (— - with sonification, — - without sonification)
Rys. 1. Sktad ziarnowy analizowanej zawiesiny (— - po sonifikacji, — - przed sonifikacja)
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Fig. 2. Grain size photo under a microscope - PVC suspension
Rys. 2. Zdjecie wielkosci ziaren pod mikroskopem - zawiesina PVC
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Table 2. Turbidity of water above the coagulation slurry after 5 min

Tabela 2. Metnos¢ wody nadosadowej po procesie koagulacji po 5 min

Masa sucha PVC, Metnos¢, NTU
g PIX100 PIX113
1,160 41,7500 2,0500
0,180 43,3400 1,6400
0,200 45,1000 1,2800
0,300 43,1400 2,3000
0,500 49,7700 2,9200

nia w catym zakresie pomiarowym w przypadku stosowania
koagulantu zelazowego PIX 113 (tabela 2). Stosujac ten
rodzaj koagulantu, osiagnigto efektywnosé procesu sepa-
racji na poziomie 98% w catym zakresie pomiarowym,
natomiast w obecno$ci koagulantu PIX 100 efektywnos¢
procesu separacji byla na poziomie ok. 55%.

Badania reologiczne polegaly na zestawieniu parametrow
fizycznych zawiesiny w formie wykresow jako wzajemnych
zaleznosci. Narys. 3 i 4 przedstawiono zaleznos¢ naprezenia
Scinajacego od szybkosci $cinania (tzw. krzywa ptynigcia). Jej
charakter pozwala na identyfikacje ptynu pod katem przyna-
leznosci do cieczy newtonowskich lub nienewtonowskich.
Poprzez aproksymacje wartosci pomiarowych funkcja pote-
gowa® wyznaczono wskaznik plynigcia n. Jego wartos¢ byta
wieksza od jednosci i miescila si¢ w zakresie 1,573—1,685
dla roztworow z udziatem PIX 100, a dla PIX 113 zakres ten
wynosit 1,517-1,623. Klasyfikuje to roztwory w grupie cieczy
nienewtonowskich zageszczanych scinaniem. Wspdtezynnik
determinacji & byt wiekszy od 0,99 dla kazdej aproksymaciji
przedstawionej na wykresie. Dla malych szybkosci $cinania
z zakresu 110—130 1/s cechy nienewtonowskie roztworu
byly mato widoczne. Krzywe aproksymujace na niektorych
wykresach pokrywaja si¢. Dla wiekszych szybkosci Scinania
krzywe aproksymujace dla kazdego z wykresow sg wyraznie
widoczne jako osobne linie. Swiadczy to o wzro$cie cech
nienewtonowskich w miare wzrostu stgzenia fazy stalej oraz
naprezen wewnetrznych w zawiesinie.

Zestawienie drugie to zalezno$¢ lepkosci od szybkosci
Scinania (rys. 5 i 6), z ktérego wynika, ze krzywe lepkosci
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Fig. 5. Dependence of viscosity on shear rate for PIX 100
Rys. 5. Zalezno$¢ lepkosci od szybkosci Scinania dla PIX 100
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Fig. 6. Dependence of viscosity on shear rate for PIX 113
Rys. 6. Zaleznosc lepkosci od szybkosci Scinania dla PIX 113
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Fig. 7. Comparison of viscosity vs shear rate for solid mass concentration
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Rys. 7. Poréwnanie zaleznosci lepkosci od szybkosci Scinania dla stezenia
masy statej 0,5 g/dm?
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Fig. 8. Comparison of viscosity vs. shear rate for solid mass concentration
0.3 g/dm?

Rys. 8. Poréwnanie zaleznosci lepkosci od szybkosci Scinania dla stezenia
masy statej 0,3 g/dm?
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Fig. 9. Comparison of viscosity vs. shear rate for solid mass concentra-
tion 0.2 g/dm?

Rys. 9. Poréwnanie zaleznosci lepkosci od szybkosci Scinania dla ste-
Zenia masy statej 0,2 g/dm?®

0,0019
00018
0,0017

0,0016 -

,

Lepkosé, Pa-s

00015 -

00014 -

~#-0,18 g/dm> PIX 100
——0,18 PIX 113
0,0012 e e e =

100 110 120 130 140 150 160 170 180 150 200

0,0013 -

Szybkos¢ scinania, 1/s
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Rys. 10. Poréwnanie zaleznosci lepkosci od szybkosci $cinania dla ste-
Zenia masy statej 0,18 g/dm?®
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Rys. 11. Poréwnanie zaleznosci lepkosci od szybkosci $cinania dla
stezenia masy statej 0,16 g/dm?
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zachowuja podobny trend jak krzywe plyniecia. Pordwnanie
obu zawiesin pod katem lepkosci wykazato, ze mniejsza lep-
koscig charakteryzowaly sie roztwory z udziatem PIX 113
(rys. 7-11).

Podsumowanie i wnioski

Przedstawiono problem separacji zawiesiny PVC oraz wplyw
koagulantow na proces klarowania. Wplyw wielu rodzajow
koagulantow wystepujacych w przemysle na proces separa-
cji (rozdziatu) jest rozny i zalezny od rodzaju zastosowanego
koagulantu, jak i od rodzaju badanej zawiesiny. Kazdy prefe-
rowany koagulant powinien by¢ przed dopuszczeniem go do
procesu technologicznego separacji sprawdzony w badane;j
zawiesinie w catym zakresie wystepowania zanieczyszczen.
Parametrem umozliwiajacym okreslenie efektywnosci procesu
koagulacji moze by¢ pomiar metnosci® zawiesiny. Jest to podsta-
wowy parametr jakosci wody, okreslajacy optyczne whasciwosci
wystepowania drobnych ziaren, np. pylowych lub koloidalnych
pochodzenia mineralnego lub organicznego w badanej probce.
Wielkos¢ poziomu metnosci bedzie zalezna od stezenia frakcji
stalej wystepujacej w badanej probce. Od stezenia zawiesiny
zalezne sg parametry charakteryzujace badana zawiesine, takie
jak predkosé¢ sedymentacji i wielkos¢ dawki koagulantu'® 'V,
Przedstawione wyniki badan pokazuja, ze stopien rozdziatu
separacji jest zalezny od rodzaju zastosowanego koagulantu
i powinien by¢ empirycznie dobrany dla kazdej zawiesiny.

Z przeprowadzonych badan reologicznych wynika, ze zawiesiny
powstale z udzialem koagulantéw PIX 100 oraz PIX 113 to ptyny
nienewtonowskie zageszczane $cinaniem. Ich cechg charaktery-
styczna jest zmienna lepkosé, zalezna od szybkosci $cinania (rosng-
ca wraz ze wzrostem szybkosci $cinania). Nalezy zwréci¢ na to
uwage, projektujac instalacje transportujace te roztwory. Zbyt mata
szybko$¢ $cinania moze spowodowaé nadmierna sedymentacje
i w konsekwencji doprowadzi¢ do miejscowego nagromadzenia si¢
osadu. Dalszy jego transport moze wywotywac znaczng erozje'?.
Zbyt duza moze powodowac wzrost oporow przepltywu wskutek
zwigkszenia lepkosci. Mniejsza lepkos¢ roztworu PIX 113 jest
jedna z przyczyn szybszego klarowania si¢ zawiesiny.
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