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1 Einleitung

1.1 Ausgangssituation

Die vorliegende Arbeit kntipft an die Untersuchungen von Fuchs an (Fuchs 2005), der sich
bereits mit der magnetfeldiiberlagerten Kuchenfiltration beschéftigte und das Prinzip der
Kombination von Magnetfeldern und klassischer Trenntechnik darstellt. Hierbei beschranken
sich die experimentellen Arbeiten auf unterschiedliche Eisenoxide. Analog zur Elektrofiltrati-
on, welche ebenfalls intensiv am Institut fiir Mechanische Verfahrenstechnik und Mechanik
der Universitit Karlsruhe untersucht wurde (Weber 2002), werden das Magnetfeld bzw. die
magnetischen Kréfte genutzt, um Filtrationsvorgidnge zu beschleunigen. Unerwiinschte Se-
kundidreffekte, wie beispielsweise Elektrolysegasbildung und Erwidrmung der Suspension,
bleiben bei der Anwendung des magnetischen Feldes aus. Die Anwendbarkeit beschrénkt sich
auf magnetisierbare Stoffsysteme. Diese Einschrinkung kann jedoch fiir die selektive Separa-
tion von Produktgemischen genutzt werden.

Die magnetfeldiiberlagerte Abtrennung partikuldrer Systeme erfolgt bisher hauptsidchlich
mittels Hochgradientenmagnetseparation (HGMS). Allerdings konnte sie sich noch nicht als
Standardtechnologie durchsetzen. Bei der HGMS erzeugt eine Drahtmatrix im Magnetfeld
lokal hohe Feldgradienten, die zur Abscheidung an der Matrix genutzt werden. Zwar lassen
sich feine Partikel abscheiden, die Kapazitit der Matrix ist allerdings relativ gering, so dass
sie hdufig abgereinigt werden muss. Dabei gestaltet sich mitunter das Ablosen der Partikel
von der Matrix problematisch. Hier bietet sich die magnetfeldiiberlagerte Kuchenfiltration als
alternatives Verfahren an, bei der keine Matrix verwendet wird. Sie zdhlt deshalb auch zur
offenen Gradientenmagnetseparation. Kapazitatslimitierungen der Matrix und Abreinigungs-
probleme entfallen. Allerdings miissen im Vergleich zur HGMS hohere Feldstiarken aufge-
steuert werden. Bei der magnetfeldiiberlagerten Kuchenfiltration werden zusétzlich die
interpartikularen Magnetkrifte genutzt, die teilweise den Wegfall der hohen Gradienten kom-
pensieren. In Kombination mit hohen Feldstérken kann die magnetfeldiiberlagerte Kuchenfilt-
ration auch als einfache Magnetseparation mit anschlieender Filtration betrachtet werden.

Je nachdem ob die Feststoff- oder die Fliissigkeitsabtrennung im Vordergrund steht, unter-
scheidet Schubert zwischen Klér- und Trennfiltration (Schubert et al. 1990). Ziel der Klarfilt-
ration ist dabei die Reinigung der fliissigen Phase, wédhrend bei der Trennfiltration die
moglichst vollstindige Abtrennung der Fliissigkeit und damit eine geringe Restfeuchte des
Feststoffs im Vordergrund steht. Die Reinheit des Filtrats ist dabei im Allgemeinen zweitran-
gig. In diesem Bereich bietet die Magnetseparation die Moglichkeit, durch einen freien, an-
passbaren Parameter das Verhalten magnetisierbarer Partikel selektiv zu steuern (Béhm und
VoB 1999).

Hohe Filtrationswiderstdnde von Produktsystemen im unteren Mikro- und Nanometerbereich
fithren zu sehr langen Kuchenbildungs- und Entfeuchtungszeiten und machen herkommliche
Verfahren oft unwirtschaftlich. Im Bereich der Trennfiltration von magnetischen Pigmenten
oder der Aufarbeitung von Tailingponds bietet die magnetfeldiiberlagerte Kuchenfiltration
durch den Einfluss des magnetischen Felds Chancen zur Durchsatzerhohung und Restfeuchte-
erniedrigung (Fuchs 2005).
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Ein Anwendungsgebiet in der selektiven Separation zeichnet sich in der Aufarbeitung bio-
technologischer Produkte — dem so genannten Downstream Processing — ab. Die Biotechno-
logie wird als die Technologie der Zukunft gehandelt. Ohne den absoluten Zahlen zu viel
Bedeutung beizumessen, zeigen Studien ein grofles Potential fiir diesen Sektor. Der Anteil an
biotechnologisch gewonnenen pharmazeutischen Produkten soll bis 2018 auf bis zu 50%
anwachsen (1998: 10%) (Storhas 2003). Eiden beziffert die Steigerung des Umsatzes biotech-
nologischer Produkte in industriellen Prozessen von momentan 5% auf 10 bis 20% in den
nichsten Jahren (Eiden 2009). Diese Abschdtzung deckt sich mit den Erwartungen der
OECD, die den Anteil biotechnologischer Produkte am Brutttoinlandsprodukt sich bis 2030
verdreifachen sieht (Aceves 2009). Flaschel konkretisiert die Chancen und Anforderungen im
Bereich der weiflen Biotechnologie (Flaschel und Sell 2005). Aus seiner Sicht ist verfahrens-
technisch vor allem die wei3e Biotechnologie von Bedeutung. Hohe Erwartungen legt er vor
allem in den industriellen bzw. primiren Produktionssektor. Aufgrund der meist einfachen
biologischen Systeme und vielfdltigen Anwendungen kommt der weillen Biotechnologie hier
eine Vorreiterrolle zu. So sollen in naher Zukunft 30 bis 60% aller Verfahren wenigstens
einen biotechnologischen Schritt enthalten.

Gerade in diesem Bereich der hohen Durchsitze bei vergleichsweise geringer Wertschopfung
sind kostengiinstige Verfahren der Schliissel zur erfolgreichen Umsetzung. Als dringlich wird
vor allem die Optimierung der Produktaufarbeitung gesehen, da sie einen groflen Anteil der
Investitions- und Prozesskosten ausmacht und mit iiber die Wirtschaftlichkeit des Gesamtver-
fahrens entscheidet. Hier bietet sich die Magnetseparation als alternative Technologie an
(Franzreb 2003). Auf Grund ihres geringen Einflusses auf biologische Materialen und Prozes-
se eignen sich magnetische Felder gut fiir den Einsatz in der Bioproduktaufarbeitung. Funkti-
onalisierte Magnetpartikel finden bereits als Standardwerkzeug fiir biotechnische und
biomedizinische Anwendungen im Labor Verwendung (Hafeli et al. 1997; Safarik und Safa-
rikova 2002). Industrielle Pilotprozesse sind bisher noch nicht etabliert, unter anderem da die
geeignete Verfahrenstechnik fehlt.

1.2 Ziel der Arbeit und Abgrenzung des Themengebiets

Ziel der Arbeit ist, aufbauend auf den Ergebnissen von Fuchs (Fuchs 2005), das Verstdndnis
der magnetfeldiiberlagerten Kuchenfiltration zu vertiefen. Besonderes Augenmerk liegt dabei
auf der Unterscheidung zwischen externen und interpartikuldren Magnetkrdften und deren
Einfluss auf eine Strukturierung des Filterkuchens. Zudem erfolgt die Erweiterung der magne-
tischen Stoffsysteme auf Kompositpartikel, wie sie als funktionalisierte Tragerpartikel in der
Bioproduktaufarbeitung Verwendung finden. Die Interdisziplinaritdt der Thematik macht es
notwendig, das Themenfeld einzugrenzen. Die Schwerpunkte der vorliegenden Arbeit lassen
sich unter den folgenden Arbeitshypothesen zusammenfassen:

1) Es ldsst sich zwischen dem Einfluss der externen und interpartikuldren Magnetkrdfte auf
Kuchenbildung und Durchstromung differenzieren.
Im Rahmen dieser grundlegenden Untersuchungen wird die Auswirkung der Feldiiberla-

gerung auf Kuchenbildung und Durchstromung sowohl experimentell als auch theoretisch
betrachtet. Experimentell wird der Einfluss des Magnetfelds auf die Struktur des gebilde-
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ten Haufwerks direkt durch die Betrachtung von sich im Magnetfeld ausbildenden Struk-
turen und indirekt durch verdnderte Filtrationskinetiken und Feststoffdurchsétze unter-
sucht. Eine Simulation der Vorgénge auf Basis der Diskreten Elemente Methode (DEM)
legt den Schwerpunkt auf die Darstellung der verdnderten Kuchenstruktur. Die Imple-
mentierung der hydrodynamischen Krifte in der Suspension beschrinkt sich auf einfache
Modelle. Durch Einblicke in den Filterkuchen erginzt die Simulation die experimentellen
Ergebnisse.

ii) Die Magnetfeldiiberlagerung ldsst sich auf verschiedenen Anlagentypen realisieren.

Die Realisierung geeigneter Trennapparate und Verfahrenskonzepte ist die Vorraus-
setzung fiir die Anwendung der magnetfeldiiberlagerten Kuchenfiltration. Mit der Mag-
net-Drucknutsche, dem Magnet-Pressfilter und dem Magnet-Trommelfilter werden
unterschiedliche Moglichkeiten zur Feldiiberlagerung und Umsetzung des Prinzips de-
monstriert. Je nach Apparategeometrie und Ausrichtung des Magnetfelds besitzen die
Magnetfeldeffekte unterschiedlich starkes Gewicht, so dass die Mechanismen, die zu
einer Abscheidung fiihren, variieren. Zusitzlich erfolgt die Entwicklung einer Analysen-
zentrifuge zur Bestimmung magnetischer Partikeleigenschaften oder zur Prozessausle-
gung. Wie bei allen Magnetseparatoren ist durch entsprechende Werkstoffauswahl zu
gewidhrleisten, dass die Partikel und Flocken nicht an magnetischen oder magnetisierten
Anlagenteilen, Ventilen, o.A. anhaften.

iii) Die magnetfeldiiberlagerte Kuchenfiltration ldsst sich in unterschiedlichen Anwendungs-
bereichen implementieren.

Die vorgestellten Prozesse sind als Beispiele zu verstehen, die die Breite der Anwen-
dungspalette zeigen. Die Umsetzung erfolgt in der Pigmentverarbeitung und der selekti-
ven Bioseparation. Gerade im Bereich der selektiven Bioseparation spielen Synthese und
Funktionalisierung magnetischer Trigerpartikel eine wichtige Rolle, der im Rahmen die-
ser Arbeit nicht nachgegangen wird.
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2 Theoretische Grundlagen und Stand der Technik

2.1 Magnetismus

Dieses Kapitel fasst die Grundgréen des Magnetismus, magnetische Materialeigenschaften
und die Grundziige der Magnetfelderzeugung zusammen. Inhaltlich orientiert es sich an den
Werken von Raith, Franzreb und Michalowsky (Franzreb 2003; Michalowsky 1993; Raith
2006). Solange die Richtungsabhédngigkeit der MagnetfeldgroBen keine direkte Bedeutung
besitzt, wird der Ubersicht wegen auf eine durchgehend vektorielle Schreibweise verzichtet.
Bei Zahlenangaben handelt es sich stets um die jeweiligen Betrige.

2.1.1 Grundgréfien

Um einen geraden, unendlich langen, stromdurchflossenen Leiter (Stromstéirke /) ergibt sich
in Abhingigkeit des Abstands a die magnetische Feldstirke H nach dem Ampere’schen Ge-
setz (Gl.2.1). Die Richtung des Magnetfelds ergibt sich nach der Rechtsschraubenregel
(Abb.2.1-links).
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Fiir technische Anwendungen ist vor allem das durch eine Zylinderspule erzeugte Magnetfeld
von Interesse. Innerhalb der Spule ist die magnetische Feldstirke abhédngig von der Strom-
stiarke, der Windungszahl N und der Spulenldnge L (G1.2.2). Das Magnetfeld hat einen anni-
hernd homogenen Verlauf. Nach aullen zeigt es den typischen Verlauf eines magnetischen
Dipols (Abb.2.1-rechts) (vgl. Kap.2.1.3).
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Abb.2.1: Magnetfelder in der Umgebung stromdurchflossener Leiter; nach (Young et al. 2008)

Wird dem stromdurchflossenen Leiter ein duleres Magnetfeld orthogonal iiberlagert, so ldsst
sich ausgehend von der Lorentzkraft F die resultierende Kraft nach G1.2.3 aus dem Vektor-
produkt von Leiterldinge L und magnetischer Flussdichte B berechnen. Die vektoriellen Gro-
fen bilden ein Rechtsdreibein. Wirkt auf einen Leiter der Lidnge L=Im, der mit der
Stromstiarke /=1A durchflossen wird, die Kraft F=1N, so besitzt das auf ihn wirkende Mag-
netfeld die magnetische Flussdichte B=1T.

F=1 LxB (2.3)
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Die magnetische Flussdichte oder magnetische Induktion B wird durch die magnetische Feld-
stiarke hervorgerufen, der Zusammenhang ist durch die Permeabilitdt u gegeben (G1.2.4):

By H 24)

Die Permeabilitdt u setzt sich aus der magnetischen Feldkonstante uy und der stoffspezifi-
schen relativen Permeabilitit x4, zusammen (G1.2.5):

M=yl (2.5)

Im Vakuum nimmt u, den Wert 1 an, Gleiches gilt ndherungsweise fiir Luft. In diesem Fall
wird die Stirke eines Magnetfelds oftmals durch die Induktion B beschrieben, da sie sich
lediglich durch die magnetische Feldkonstante unterscheiden. Beim Einbringen eines Materi-
als in ein Magnetfeld ist die relative Permeabilitit ein MaB fiir dessen Polarisation und somit
fiir dessen Einfluss auf das duflere Magnetfeld. Diamagnetische Stoffe verursachen eine loka-
le Schwichung, wéihrend para- und ferromagnetische Stoffe das externe Feld lokal verstiarken
(vgl. Kap.2.1.2). Bei anisotropen Materialien ist der Tensorcharakter dieser Gréfen zu be-
riicksichtigen.

Die magnetische Polarisation J beschreibt die Anderung der magnetischen Flussdichte inner-
halb der Materie B; beim Einbringen in ein magnetisches Feld (G1.2.6):

J=B -B,=pu,-u.-H—-puy-H=y-pu,-H (2.6)
mit y =pu, —1 (2.7)

Der Proportionalitdtsfaktor y wird als magnetische Suszeptibilitdt bezeichnet. Aufgrund des
Zusammenhangs zwischen relativer Permeabilitdt und Suszeptibilitdt (G1.2.7) ldsst sich das
Verhalten eines Stoffes in einem externen Magnetfeld durch beide GroBen beschreiben:

- Diamagnetika: ¥y <0bzw. u, <1

- Paramagnetika: y>0bzw. u,> 1

- Ferromagnetika: y>>0bzw. u,>> 1

Bei geméaBigten Magnetfeldstarken nehmen y und w, fiir Dia- und Paramagnetika konstante
Werte an, wihrend sich fiir Ferromagnetika eine Abhéngigkeit von Feldstirke, Partikelform
und -groBe zeigt. In dimensionsloser Form wird die Suszeptibilitdt als Volumensuszeptibilitt
bezeichnet; bezogen auf die Feststoffdichte ergibt sich die Massensuszeptibilitét (y/p;).

Anstelle der magnetischen Polarisation J wird zur Beschreibung der magnetischen Stoffeigen-
schaften oftmals die Magnetisierung des Materials herangezogen (G1.2.8):

B, = u,(H + M) (2.8)
mit M =L 2.9)
Hy

Die Magnetisierung M ist der magnetischen Feldstirke H proportional. Aus G1.2.6 und G1.2.9
ergibt sich folgender Zusammenhang (G1.2.10):

M=y-H (2.10)
Bei Verwendung der Massensuszeptibilitdt ist die verdnderte Einheit der Magnetisierung zu
berticksichtigen.
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2.1.2 Magnetische Materialeigenschaften

Arten von Magnetismus

Die magnetischen Eigenschaften von Festkérpern haben ihren Ursprung im magnetischen
Moment der Elektronen und der Wechselwirkung dieser Einzelmomente. Ein um einen
Atomkern kreisendes Elektron besitzt aufgrund von Bahn- und Eigendrehimpuls ein magne-
tisches Moment. In einem Festkorper werden die einzelnen Bahn- und Spinimpulse aller
Elektronen zu einem Gesamtimpuls bzw. einem magnetischen Gesamtmoment zusammen-
gefasst. Die Besetzungszustinde der Elektronenschalen sind somit verantwortlich flir die
magnetischen Eigenschaften. Das magnetische Moment des Atomkerns und dessen Wechsel-
wirkung mit den Elektronenhiillen spielt in diesem Zusammenhang keine nennenswerte Rolle.

Ein duBeres Magnetfeld H beeinflusst die magnetischen Bahnmomente. So kommt es zu einer
Priazisionsbewegung um die Richtung dieses Feldes. Je nach Besetzungszustand der Elektro-
nenhiillen und je nach Wechselwirkung zwischen den einzelnen Atomen resultieren hieraus
verschiedene magnetische Zustinde (Abb.2.2).
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Abb.2.2: Vergleich der Magnetisierungskurven verschiedener Magnetismusarten

Diamagnetismus. Fiir die magnetische Suszeptibilitdt diamagnetischer Stoffe gilt y<0 bzw.
dementsprechend fiir die relative Permeabilitit x,<1. Der Diamagnetismus ist temperatur-
unabhéngig und tritt in allen Materialien auf. Durch vollbesetzte Elektronenschalen und somit
abgeschlossene Elektronenkonfiguration kompensieren sich die magnetischen Einzelmomente
der Elektronen gegenseitig, so dass nach auflen kein magnetisches Gesamtmoment wirkt.

Durch das Einwirken eines dulleren Magnetfelds werden Kreisstrome induziert, die ein zum
dufleren Feld entgegengesetztes Magnetfeld erzeugen (Lenz’sche Regel), weshalb die Suszep-
tibilitdten negative Werte annehmen. Im Inneren des Materials kommt es somit zu einer loka-
len Schwichung des resultierenden Magnetfelds, wodurch der Stoff eine Kraft in Richtung
des schwiécheren externen Feldes erfihrt. Im Vergleich zu para- und ferromagnetischen Effek-
ten sind die diamagnetischen bedeutend schwicher und werden haufig tiberlagert.

Zu den diamagnetischen Materialen zdhlen beispielsweise Wasser, Stickstoff, Edelmetalle
und Kristalle. Organische Substanzen sind ebenfalls diamagnetisch.



