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Abstract

Wet sieving is a separation method used to separate particles depending on their
size. The focus of this study were specifically sub-wet sieving of amorphous silica
particles with water as separation-fluid. The purpose of this study were to see how
the classification changes depending on volume and concentration, and to see if
the separated fraction can be predicted. Secondary purpose were to see how large
particles that could be separated. The particles are classified from a bulk with
a <10 pm particle size distribution. Four experiments has been carried out and
analysed to study the effects of higher concentration and changes in separation-
vessel volume. The results show significant inter-particle-collisions within the test
with higher concentration. This made the calculations unreliable and the average
particle size for the classification of higher concentrations harder to predict. Changes
in volume were easier to compensate for mathematically. A mathematical tool to
predict the average particle size for specific classifications were made with the help
och Stokes law and Steinours theories.

Keywords: Silica particles, Wet sieving, Cut-off, Stokes law, Steinour, Classification.
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1

Introduktion

Separation av mikropartiklar har blivit allt mer efterfragad och flera applikationer
har hittats for denna typ av teknik. Mer exakta separationsmetoder som bade &r
snabbare och effektivare behovs dock for att gora det kostnadseffektivt att pro-
ducera storre méngder fin-fraktionerat material. Mer specifikt sa inriktar sig den
har studien pa separation av mikropartiklar med hjélp av vatsiktning av sfariska,
porosa silicapartiklar med en storleksfordelning av <10 pm i diameter. Vatsiktning i
generell mening och mer specifik mening i andra tillimpningar har lange undersokts
och utvarderats, men da separationen beror pa manga oférutsdgbara variabler sa
behovs studier goras for varje enskild typ av material som ska separeras for att up-
pna optimala forhallanden och berédkningar for kommersiellt syfte. Déarav kommer
den har studien att undersoka anviandandet av vatsiktning for separation av silica-
partiklar i mikroskopisk storlek med hjalp av experimentella forsok, litteraturstudie
av tidigare liknande arbeten samt berdkningar med hjalp av kédnda ekvationer for
fri/hindrad sedimentering.

1.1 Fragestallning

Denna rapport kommer fokusera pa att hitta samband, teoretiskt stod samt genom
praktiska forsok undersoka hur egenskaperna hos en separationsprocess av amorfa
silicapartiklar &ndras och hur detta forfarande kan goras mer forutsédgbart. Sekundéar
fragestéllning ar aven vilka storlekar som ar mojliga att separera ut med denna
teknologi och vilken storleksférdelning (D90/10) dessa separationer far.

En litteraturstudie kommer ocksa utforas for att undersoka vilket utvecklingsarbete
och vilken forskning som redan gjorts i amnet samt vilka kompletterande teknologier
som kan appliceras.

Avgrénsnigar behovs goras for att inom examensarbetets ram hinna fullfélja exper-
imenten. Darfor planerades ett faktorforsok med en 22 faktorférsoksplan. Detta for
att se vad som paverkar mest av volym- och koncentrations-uppskalningar.
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2.1 Vatsiktning

Vatsiktning ar den huvudsakliga teknologin som skall understkas. Av denna anled-
ning anvinds Stokes lag for fri sedimentation som ursprungligt berdkningsverktyg
for att fa en overblick om vilken sedimentationshastighet en viss sfarisk partikel
med specifik diameter far vid fri sedimentation, men aven for att uppskatta Reynold-
stalet. Pa grund av att partiklarna som ska siktas ut dr <10pm sa kallas metoden for
sub-siktning vilket refererar till de sma dimensionerna pa partiklarna. Berdkningen
grundar sig pa att silicapartikelns sedimentationshastighet beror pa dess diameter,
att den &r sfirisk och att alla partiklar har samma densitet. Genom att berdkna
sedimentationshastigheten for en partikel av storlek X, som endast paverkas av grav-
itationskraften, gar det att motverka den med ett vatskeflode i motsatt riktning.
Resultatet blir att partikeln av storlek X foljer med flodet uppat och dérmed skiljs
av fran storre partiklar. For de storre partiklarna kommer gravitationskraften fort-
farande vara storre an friktionskraften fran vétskan i motsatt riktning vilket gor
att de kommer att sedimentera och en separation sker. Detta innebér att v (flode-
shastigheten) maste vara hogre med avseende pa det uppatriktade flodets hastighet
an v pa partikel X sedimentationshastighet for att X skall ga med toppflodet. Detta
gor att det berdknade viardet pa diametern blir den teoretiskt storsta partikeln som
kan ga med i toppflodet och separeras ut.

2.2 Stokes lag

Stokes lag appliceras pa forsoken for att ge startgissningar for separationerna. Da
Stokes lag forutsétter fri sedimentation och laminara Reynoldstal kommer forsoken
inte stimma nér koncentration och flode 6kas. Modifikationer av Stokes lag kommer
darfor att anvindas for att forsoka forutsaga separationer med hindrad sedimenta-
tion. Med fri sedimentation menar Stokes att en partikel far sedimentera fritt i en
klar vitska utan paverkan fran andra partiklar och vid laminédrt flode. Idealt sa
ar de enda krafterna som paverkar partikeln gravitationskraften nedat och friktion-
skraften fran vétskan uppat. Berdkningen sker enligt Stokes [1]:

_ 9Dy(pp — py)

o (2.1)

v

Dar:
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v = Sedimentationshastigheten for sfarisk partikel av specifik densitet och diameter
(/)

g = Gravitationskraften (m/s?)

pp = Densitet for partikel (kg/m?)

ps = Densitet for vitska (kg/m?)

p = Viskositet for vitskan (Ns/m?)

D,, = Diameter for sfarisk partikel (m)

2.3 Hindrad sedimentation

Vid hogre koncentrationer och Reynoldstal 6ver 0,2 sa kommer partiklarna i slurryn
att borja paverka varandra nér de kolliderar. Néar partiklarna kolliderar sa éverfor
de kinetisk energi till varandra vilket gor att sedimentationshastigheten for slurryn
blir lagre eftersom det inte langre bara ar friktionen fran vitskan som motverkar
gravitationskraften utan ocksa friktion fran andra partiklar [1]. Stokes lag tar inte
hansyn till partikel-kollisioner darfér kan man inte anvianda enbart Stokes lag for
att forutsiga egenskaperna hos en separationsprocess som inte bestar av helt fri
sedimentation.

2.4 Cut-off

En viktig specifikation for en specifik fraktion ar storleksférdelningen av partik-
larna i fraktionen (D90/10 varde). D90 beskriver vilken partikelstorlek som 90% av
resterande partiklar &r mindre én, resperktive D10 som beskriver vilken partikel-
storlek som 10% av resterande partiklar &r mindre dn. D90/10 &r en division mellan
dessa partikelstorlekar, vilket ger ett kvantitativt virde pa hur bred partikeldistru-
butionen &r vilket anvidnds som produktspecifiktation for fraktionen. Cut-off ar da
ett begrepp som anvinds for att beskriva den teoretiskt storsta partikelstorleken
som separeras ut vid ett specifikt flode. Idealt sa ska det inte finnas nagra partiklar
storre én den teoretiska och pa sa vis anvinds cut-off for att bestimma vilken frak-
tion som ska tas ut for att fa en D90/10 inom specifikation. Cut-off ar dock séllan
ideal och nagra storre partiklar kan folja med fraktionen ut, ju mindre den méngden
ar desto effektivare ar separationen.

2.5 Pluggflode

Teoretiskt sett gar det att fa en exakt cut-off enligt berdkningarna vid tillréckligt
fri sedimentation men detta forutsatter ocksa att ett idealt pluggflode uppnas. Ide-
alt pluggflode ar praktiskt omojligt da det alltid kommer vara en liten viggeffekt
som paverkar flodet ndrmast viggen. For att komma sa néara ett pluggflode som
mojligt ar det darfor viktigt att forsiktigt oka flodena och vara noggran med att
uppna en stabil jamvikt i tratten innan den tédnkta separationen startas. Detta
ar svart att kontrollera varfor "trial and error" appliceras och partikeldistubutionen
halls under uppsikt i separationstratten. Ar slurryn jamnt fordelad och det ser ut
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som en homogen distribution kan tillrackligt bra pluggflode antas och separationen
kan fortlopa. Anledningen till att ett pluggflode skall efterstravas ar for att det
kan antas att hastigheten av vatska precis intill vaggen ar noll och att vétskans
hastighet ar som hogst mitt i separationsutrustningen vid laminart fléde. Detta gor
att desto ndrmare en partikel befinner sig till viggen desto snabbare kommer den
sedimentera mot botten, vilket kommer paverka cut-off for fraktionen. Genom att
uppna sa bra pluggflode som mojligt kommer denna felmarginal att krympa éven
om den inte helt forsvinner. Figur 2.1 nedan visar att laminart flode &r ett maste
da flodeshastigheten anvands som styrvariabel i separationen. Anvinds turbulent
flode sa kommer flodeshastigheten vara oberdknelig, bade i riktning och hastighet.
Turbulent /laminért flode kan uppskattas med hjilp av Reynoldstalet:

vDyppp
L

Re = (2.2)

Det visas ocksa visuellt i Figur 2.1 att flodeshastigheten ér jamnare fordelad vid
pluggflode vilket gor att man kan fa en smalare cut-off.

Vortex

Turbulent

Plug Laminar

Figur 2.1: (Pluggflode, laminart flode samt turbulent flode) Roda pilar represen-
terar riktning av flodeshastigheten och storleken pa pilarna representerar farten [2]

2.6 Steinour

Den modifikation av Stokes lag som stamt bést for syftet och specifikationerna i
denna studie &r Steinours formel som anvinder Stokes lag men lagger till en funk-
tion av tomrummet som uppstar mellan partiklarna i en koncentrerad slurry. Den
ar pa sa vis formulerad for att kompensera for den hindrade sedimentationsfak-
torn [3]. Som tidigare ndmnt kommer partiklarna i rérelse paverka varandra och



2. Teori

overfora kinetisk energi till varandra vilket &r beroende av koncentrationen av par-
tiklar i slurryn. Fler partiklar innebdr mer interaktion vid konstant volym. Detta
gor att partiklarna kommer paverka varandra i vétskans riktning och sedimenta-
tionshastigheten kommer att minska for partiklarna med 6kad koncentration, vilket
inte Stokes lag tar hdnsyn till utan Steinours modifikationsfunktion f(e).

_ gDIQ;(pp _ pc)

Uy 18 fe) (2.3)

Dar:

v, = Partikelns hastighet relativt till vatskan (m/s)

pe = Experimentellt faststilld densitet av startslurry (kg/m?)
e = Volymfraktion av vatska i slurry

Eftersom e star for fraktionen vétska i slurry sa dr det ocksa det utrymme som
vatska och partiklar har att floda uppat i separationen. Detta kan beskrivas som
v(1 —e)/e, sa partikelns hastighet relativt till vatskan [3]:

e—1 w
= = — 24
Up =0V +U - ; (2.4)
Steinour faststéillde experimentellt att [3]:
fle) = 107182179 (2.5)

Ett alternativ till att méata slurryns densitet ar att anvianda Arkimedes princip som
lyder:

(Pp = pe) = pp — pp(1 —€) + pre = e(p, — py) (2.6)

Genom att substituera in ekvation 2.4, 2.5, 2.6 i ekvation 2.3 sa fas den anvindbara
ekvationen:

62D2 _
v — g pl(g;; pf) 10—1.82(1—6) (27)

Eftersom Steinours formel kraver att den ungeféirliga koncentrationen i separa-
tionskérlet ar kidnd sa dr den svar att applicera da koncentrationen varierar under
separationsforloppet. Alternativet skulle kunna vara att satsa bulken kontinuerligt
under separationen och pa sa sitt halla koncentrationen konstant i separationstrat-
ten. I dessa experiment satsas all slurry direkt till en separationstratt och koncen-
trationen kommer darfor att sjunka nér produkt separeras ut.
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Alternativa teknologier

3.1 Elektrisk vatsiktning

For att fa en effektiv cut-off pa mindre partiklar kravs att ett mycket litet fléde upp-
nas som dessutom maste vara stabilt. Detta blir viktigare vid en hogre startkoncen-
tration som satsas till processen da partiklarna kommer paverka varandra mer enligt
hindrad sedimentations-teori. Manga processer anvander darfor ett elektriskt span-
ningsfilt for att 6ka sedimentationshastigheten pa partiklarna som ett komplement
till gravitationskrafte [4]. Med en negativ katod i toppen av separationsutrustningen
samt en positiv anod i botten kommer partiklarna att accelereras mot botten och
ett storre floden kan appliceras. Detta ger kortare uppehallstid i utrustningen och
forhoppningsvis snabbare separation [5]. En annan férdel med att anvénda ett elek-
triskt spanningsfalt i separationsproecssen ar att den elektriska potentialen latt kan
regleras och dérfor kan en mer specifik cut-off uppnas. Att reglera processforloppet
genom den elektriska potentialen kan vara béattre ur ett process-sakerhetsperspektiv.
Problem med att anvianda elektrisk potential ar att det blir dyrare da likriktare
maste anvandas samt separationsutrustningen maste byggas som en cell. Ekvationen
som anvénds for att ta fram sedimentationshastigheten for en separationsutrustning
med elektriskt vatsiktning ges av:

U= Uy + Ve (3.1)

Dér v, ges av ekvation [1] (Stokes lag). v, ar accelerationen som ges av det elektriska
faltet och beréknas med:

v, = AV (3.2)
ph
Dér:
e = Elektriska faltstyrkan
e= Vatskans permittivitet
(p, = Experimentellt uppmaétt specifik zeta-potentialen for en viss D,
h = Sedimentations"hojden" eller avstandet mellan anod och katod.

En utmaning som uppkommer nar elektrisk vatsiktning anviands ar att speciella
metoder for att méata partikelfraktionernas specifika zeta-potential maste anvandas
da traditionell métning av zeta-potential endast méater den genomsnittliga poten-
tialen for bulken.
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3.2 Forebyggning av agglomeration

For att partiklarna inte skall agglomerera innan separation, eller innan analys, an-
vands idag olika forbehandlingssétt for att forebygga detta. De tre vanligaste ar
skakbord, ultraljudsbehandling och bead mill[6]. Den forsta ar den enklaste typen
av metod och bestar av ett bord som skakar déar prover kan spannas fast och blandas
under langre tid. Ultraljud anvands frekvent och &ar att féredra om materialet som
skall separeras ar kansligt och inte tal for mycket stress [5], det ar ocksa att fordra
vid separation av finare partiklar. Den effektivaste metoden har visat sig vara bead
mill som fungerar som en kvarn, denna kan dock forstéra kansligare material [5].

3.3 Inflodestemperatur

Da viskositeten pa en newtonisk vitska oftast minskar med en temperaturokning sa
visar flera studier att det ger en béttre cut-off om inflodet pa separationstratten har
forhojd temperatur da lagre viskositet minskar det inre motsandet i viatskan. I figur
3.1 visas tydligt sambandet mellan temperatur och viskositet for vatten. Detta har
inte kunnat testas i praktiken i den hér studien men testas latt i framtida studier
genom att isolera vattentillforsel samt tratt och undersoka cut-off i ett temper-
aturspann pa ungefar 0-80 °C [7].

Visoosity [x 10H Pa.s]

A ___-__-___._._:h-_c_:.._._ ........ SN E— §_-__

0 10 0 n o 50 i 0 B} %0 0 1D
Temperature ()

Figur 3.1: Grafen visar hur viskositeten for vatten dndras med temperaturen. [7]
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Metod

4.1 Forsoksunderlag

En forsoksplan faststilldes tillsammans med handledare samt representanter fran
Kromasil, Nouryon. Férsoken planerades med en 22 faktorférsoksplan som skall ge
information om huvudeffekterna samt eventuell samspelseffekt. Det innebéar att 2
faktorer kommer undersokas med 2 nivaer var, nivierna anses vara tva extremer av
faktorerna: volym av separationstratt samt koncentrationen av startslurry.

Tabell 4.1: Volymer och koncentrationer som kommer att undersokas.

Forsoksplan | (A) volym (mL) | (B) koncentration (g/L) | Max/Min
365 73 -
1664 146 +

De tva separationstrattarna som anvands ar de tva extremerna i volym, 365 ml
respektive 1664 ml. Extremerna av koncentrationen ar 73 g/L respektive 146 g/L
som ger hur mycket partiklar som satsas till startslurry. Den ldgre nivan av 73
g/L ar en sedan tidigare testad koncentration som fungerar medan 146 g/L ar det
dubbla vilket 6nskas undersokas for att se hur koncentration paverkar separation
och forutsédgbarhet.

Tabell 4.2: For att gora det mer overskadligt hur forsoken ar tdankta sa gjordes en
faktorforsokstabell dar man kan se forsokens faktorer och om de ligger i max eller
min-ldge tillsammans for foregaende tabell 4.1. y star i tabellen fran avvikelse fran fri
sedimentation for att kunna se vad som paverkar mest. AB star for samspelseffekten
av de bada, alltsa hur stor avvikelse ger de bada faktorerna tillsammans.

A|B|y| AB
1 - |- +
2+ [ - -
3 - |+ -
N +

Med hjalp av en slumpgenerator online sa slumpades ordning pa experimenten fram,
relutatet blev 1—-4—2—3 [§].
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4.2 Forbehandling

Forsoken sker med rumstempererat vatten vilket kréver att en grundligare férbehan-
dling kravs an om t.ex. ett separationsmedium med lagre viskositet anvinds. Utan
forbehandling agglomererar partiklarna snabbt vilket kommer forsvara separationen.

4.2.1 Forbehandlingsmetod

Silicapartiklarna som ska separeras tas fran en forvald bulk och vags upp i en ba-
gare. Halften av vattnet som skall anvandas for att fylla upp separationstratten
satsas till en andra bagare. Bégaren med vatten stélls pa omrorning med hjalp av
en magnetomrorare, sedan tillsétts silicpartiklarna forsiktigt for att dom ska blanda
sig jamt i vattnet utan att partiklarna dammar for mycket. NaOH anvands for att
hoja pH i slurryn till ungefar 9. En pH-elektrod anvéinds for att fa online-matning
under forbehandlingen. Detta gors for att forhindra agglomeration i sa stor grad
som mojligt. Slurryn kontrolleras kontinuerligt under tiden den star pa omrérning
da pH kan sjunka, om detta sker satsas mer NaOH for att halla pH stadigt runt
9. Hogre pH gor att det finns fler OH-grupper som kan binda till ytan pa silica-
partiklarna vilket leder till att silican far svarare att binda till varandra, detta ger
mindre agglomeration. pH far ej ga mycket 6ver 9 da det kan skada partiklarna.
Omrorning sker under konstant pH samt med kompletterande férbehandlingsmetod
t.ex. nagra timmar pa ett skakbord &r att foredra da vatten anvinds. pH kon-
trolleras &ven innan satsning till separationstratt eller analys. Ett annat alternativ
for fin partikelklassificeringar dr att anvanda ultraljud innan separation samt innan
analys. Ultraljudsvagorna skakar loss partiklarna fran varandra vilket forbygger
agglomeration [5].

4.3 Forsoksutforande

4.3.1 Utrustning

En separationstratt med given volym samt given innerdiameter i separationsskiktet
kopplas samman med pump och uppsamlingskarl med slang som har en innerdiame-
ter mellan 2 och 4 mm. Slangen fran pumpen gar genom toppen av seperationstrat-
ten ner i botten dér den skall hdnga sa nédra botten som mojligt. Detta ar for att
fa ner inflodet av destillerat vatten och pa sa satt motverka att partiklar kan sedi-
mentera och fastna i botten. Utflodesslangen ar kopplad till ett uppsamlingkérl dér
den separerade produkten tas ut. Slangen gar ner i toppen av separationstratten
och ar placerad pa en bestdmd punkt dar volymen for separertratten ar kand. Innan
produkt kan tas ut fran separationen behover ett jamviktsflode uppnas som skall
likna pluggflode. Pumpen som anvénds behover déarfér kunna pumpa vid tillréck-
ligt laga floden sa att det inte drar med sig for mycket av bulken vid jamviktin-
stéllningen. Jamviktsflodet varierar med avseende pa volym och tvérsnittsarea pa
separationstratten, darfor behéver mindre trattar en pump som kan na lagre stabila
floden. I dessa forsok har en slangpump samt en membranpump anvéants, dessa har

10
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precis klarat av att ge tillriackligt lagt flode for att kunna paborja separationen utan
att fa for hog medryckning utav bulken, (Se Figur 4.1).

Figur 4.1: Uppstéllning av utrustning

Innan nagra separationer kan genomforas maste separationstrattarnas volym bestam-
mas och pumparna maste kalibreras for att kontrollera deras noggrannhet. Voly-
men for separationstrattarna togs fram genom att tillfora vatten till grdnsen dér
utflodesslangen borjar med 20°C destillerat vatten. Néar separationstratten ar full
flyttas vattnet till en bagare och viags for att rédkna fram en volym, se Tabell 7.4
for separationstratt 1 och Tabell 7.5 for separationstratt 2. Vid kalibreringen av
pumparna viags mangden destillerat vatten, vid 20°C, som pumpas ut under 10
minuter for att sedan rakna ut ett volymflode. Se Tabell 7.2 for kalibrering av
slangpumpen och Tabell 7.3 for kalibreringen av membranpumpen.

11
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4.3.2 Utforande

Néar bulken av silicapartiklar har forbehandlas och tillforts i separationstratten sa
forsluts separationstratten och inflodesslangen trycks ner till botten. Bulken far
sta orord i tre minuter for att silican ska borja skikta naturligt. Pumpen startas
sedan pa ett lagt flode for att uppna pluggflode och fa jamvikt i separationstratten.
Beroende pa storlek, koncentration och vilken fraktion som ska tas ut forst sa far
pumpen ga olika lange i jamviktsflodet, 5-10 trattvolymer kors igenom innan flédet
andras.

Tabell 4.3: For att fa fram ungefar hur lang tid en fraktion tar att separera ut kan
den hér tabellen anvindas. Den forutsdger hur manga volymer som behdver koras
igenom tratten for att fa ut en viss cut-off. Ju storre skillnad det ar pa partiklarna
desto farre trattvolymer behéver koras igenom. dy star for partikelstorleken som
skall separeras ut och d star for partikelstorleken i den kvarvarande bulken. [1]

dy/d 095 09 0.8 05 0.1
Antal volymer som behover koras genom 10.3 5.3 2.8 1.3 1.0

Flodet for att plocka ut nasta fraktion uppskattas teoretisk och 6kas sedan beroende
pa vilken fraktion som tas ut. Varje separation av en fraktion pagar tills separa-
tionsvétskan ser klar ut och nastan inga silicapartiklar separeras ut. Separationsvit-
skan filtreras med en vakuumflaska, biichnertratt och filterpapper av storlekarna 00H
och 00A. Nar all silica fran den separerade fraktionen har filtrerats sa lufttorkas den
i biichnertratt innan silican vigs upp och tillférs i en provflaska. Provflaskan fylls
sedan med destillerat vatten tills silican utgor 1-5 mass-%. Provflakskan sétts pa
omrorning tills analys genomfors. Innan proverna analyseras sa kors de i ultraljuds-
bad under nigra minuter for att férhindra eventuell agglomeration [5]. Proverna
analyseras forst pa Chalmers med en Malvern Sizemaster for en forsta kontroll av
separationen, sedan tas proverna till Nouryon i Bohus for att analyseras i en Beck-
man Coulter Multisizer 3.
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En tabell med 6verblick for alla resultat fran separationerna finns att se i Tabell 7.1.
Grafer fran alla separationer finns ocksa att hitta i Bilagor.

All silica som separerats ut analyserades i en Beckman Coulter Multisizer 3 for
att méata partikelstorleken pa silicapartiklarna. Metoden som analysutrustningen
anvander ar Coulterprincipen, dér partiklarna tvingas igenom en smal 6ppning om-
given av tva elektroder som genererar en elektrisk strom mellan varandra. Silica-
partiklarna som passerar forbi elektroderna ger en 6kad spanningspuls, héjden pa
denna Okning fran en silicapartikel ar proportionerlig till partikelvolymen. Utrust-
ningen anviander sedan en kalibreringskonstant (Kd) for att dversiatta spanningsmét-
ningen till motsvarande partikeldiameter. Kalibreringskonstandet bestams med en
monodisperse polystyren standard.

Med datan fran Coulter Countern sa kan olika typer av partiklestorlekar beridknas,
vanligast ar att anvianda nummer- eller volymrakning av diametrar. I denna rapport
anvands nummerrakning for att fa fram medelpartikelstorleken (D50) och storleks-
fordelningen (D90/10), dven om graferna fran varje prov visar volym pa y-axeln.

5.1 Bulk av silicapartiklar

Bulk 1

| . .
[ S o5 (i
i
‘ VI 0 4 1 ‘ ‘ ‘ ‘vﬂ"
1

|
I ‘7]7 | L |
0 5 10
) Particle Diameter (um)

Bulk 2

Differential Volume (%)
- 5
|
Differential Volume (%)
o

Particle Diameter (um

(a) Bulk 1 (b) Bulk 2.

Figur 5.1: Analys av Bulk 1 och 2.
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Till experimenten anvéindes silicapartiklar fran tva olika behéallare, Bulk 1 och Bulk
2. Bada Bulkarna ska besta av silicapartiklar med storleksfordelning pa <10pm,
Figur 5.1a och Figur 5.1b visar storleksfordelningen av partiklar fran dessa behal-
lare. En liten mangd partiklar ar 6éver 10pm vilket &r vintat och bor inte paverka
resultaten fran separationerna.

5.2 Forsok 1, liten volym och lag koncentration

20
14
F1,P4+5
12 F1,Prov 6
= ‘ & 15
X 10 <
2 £
E 8- 3
g = 10
T 6 =
g 3
[} et
g 4 ;g 5
a a
0 l\‘ ‘ I I 0 af E‘T* I
5 10 ) 5 10
Particle Diameter (um) Particle Diameter (um)
(a) Prov 4+5. (b) Prov 6.

Figur 5.2: Analys av Prov 4+5 och Prov 6 fran forsok 1.

Separation 1 genomférdes i separationstratt 1, volym 365 ml, och silicapartiklar
tillfordes fran Bulk 1 med en koncentration pa 73 g/L. Fran denna bulk togs sedan
olika fraktioner ut med hjélp av vatsiktning. Forsta fraktionen som separerades ut
var Prov 4 och Prov 5, fraktionen som soktes var silicapartiklar med en medelpar-
tikelstorlek (D50) pa 3pm, flodet som krévdes berdknades till 46 ml/h och separa-
tionen pagick i fem dagar. Figur 5.2a visar resultatet av separationen. Den faktiska
D50 var 3,262pm med en partikelstorleksfordelning (D90/10) pa 1,31. Prov 4 och
Prov 5 ar fran samma flode och dr samma fraktion, darav analyserades de som Prov
4+5.

Nésta fraktion som soktes skulle ha en D50 pa 3,5um vilket gav ett berdknat flode
pa 60 ml/h och separationen pagick i tre dagar. Fraktionen som separerades ut i

Prov 6 hade en sann D50 pa 3,955um och en D90/10 pa 1,18. Se Figur 5.2b
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Figur 5.3: Analys av Prov 9 och Prov 10 fran separation 1.

Mojligheten for separation av hogre fraktioner undersoktes i Prov 9 och Prov 10, se
Figur 5.3a och Figur 5.3b, for att se om detta var mojligt och vilken storleksfordel-
ning (D50) fraktionerna skulle fa. For Prov 9 soktes en fraktion med en medelpar-
tikelstorlek pa 5,5pm, vilket gav ett berdknat flode pa 157 ml/h som fick ga i atta
dagar. Efter analys visade sig D50 ligga pa 2,156pm och en D90/10 pa 5,36.

For Prov 10 soktes en D50 pa 6pm sa flodet hojdes till 186 ml/h och separationen
kordes i tva dagar innan separationen var tvungen att avbrytas. Efter analys visade
D50 ligga pa 7,164 och partikelstorleksfordelningen (D90/10) pa 6,11.

Nér alla fraktioner separerats ut sa filtrerades och analyserades de kvarvarande sili-
capartiklarna som var kvar i separationstratten. Figur 7.7 visar storleksfordelningen
av de kvarvarande partiklarna.

Separation 1 skulle huvudsakligen kontrollera sa uppstéallningen och de forsta
berédkningarna stdmde, men resultaten visade sig bli bra sa separationen fick fort-
sitta ga. Den berdknade medelpartikelstorleken som skulle separeras ut stdmde
inte Overens for vad det verkliga var i nagot prov. Dock visade separationerna av de
mindre partikelfraktionerna, Prov 445 till Prov 7, en ganska jamn avvikelse pa 0,5
pm fran det berdknade. Detta tyder pa att berdkningarna stdmmer hyfsat bra men
att det finns nagot mer att ta hénsyn till i berdkningarna. For separationen av de
storre partiklarna, >5.5 nm, sa var avvikelsen hogre, men detta beror pa att mindre
silicapartiklar som sedimenterat pa botten virvlade med produkten ut niar flodet
hojdes, vilket syns tydligt i Figur 7.4 och 7.5. Berdkningsverktyget kom att &ndras
for Separation 4 och 5 i hopp om att kunna fa den berdknade medelpartikelstorleken
att stdmma med vad som separeras ut.

Forutom att undersoka om en separation var mojlig sa var det dven intressant

att se hur stora partiklar som kunde separeras ut och vad dess storleksfordelning
(D90/10) skulle vara. Storleksfordelningarna for separationerna av Prov 445, 6 och
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7 gav smala toppar, vilket dr bra och tyder pa en lyckad jamnvikt och cut-off, se
Figur 5.2a, 5.2b och 7.3. En anledning till varfér Prov 8 och 9 inte har lika bra
storleksfordelning och varfér sma partiklar finns i proverna ar for att ett mellanflode
péa 105 ml/h missades att kora. Den korningen skulle ha separerat ut svansen av de
mindre partiklarna. En annan anledning kan vara att nér flodet okas till de hoga
floden som krévs for de storre partiklarna sa virvlar det upp mindre partiklar som
har sedimenterat pa botten. Detta ar for att inflodesslangen inte gick att dra hela
vagen ner i separationstratten.

Det var inte mojligt i denna studie att ta ut fraktioner 6ver 6pm eftersom flodet
blev for hogt for att vi skulle hinna med att filtrera prover, samt att det skulle
kravas att vi gick in pa natterna for att byta uppsamlingskérl. Darfor avbrots sep-
arationen efter att Prov 10 tagits ut.

Totalt tog separationen en manad, men den tiden hade kunnat reduceras. Eftersom
analyserna fran utrustningen pa Chalmers gav missvisande resultat i form av att
hog medryckning av storre partiklar, samt att separationen hade stora problem med
agglomeration. Detta resulterade i att mycket tid gick at till att &ndra foérbehan-
dlingsmetod och pa vilket sitt fraktionerna berdknades. Analyser fran utrustningen
hos Nouryon visade sedan pa ett annorlunda resultat én de pa Chalmers, separa-
tionerna hade gatt bra och agglomeration var inte sa stort problem som det forst
verkat vara.

5.3 Forsok 2, Stor volym och hog koncentration

Efter att separation 2 hade paborjats sa analyserades ett referensprov av slurryn som
satsat. Detta analyserades pa partikelanalysatorn pa Chalmers som sedan visade
sig vara trasig. Slurryprovet visade pa hog agglomeration och att vissa fraktioner
saknades helt (hade agglomererat till storre). Separation 2 avbrots for att ta fram en
béattre forbehandling som skulle forhindra agglomerationen till férdel for separation 3
som startades senare under samma specifikationer. Vid senare analys vid kalibrerad
analysator hos Kromasil, Nouryon sa visade det sig att det inte hade varit problem
med agglomeration utan att det var den trasiga analysatorn pa Chalmers som pavisat
fel resultat.
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5.4 Forsok 3, Stor volym och hog koncentration
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Figur 5.4: Analys av Prov 2 och Prov 3 fran forsok 3.

Forsok 3 kordes i separationstratt 2, volym 1664 ml, och med maximal koncentration
pa 146 g/L silica fran Bulk 1, se Figur 5.1a for storleksfordelning av silicapartiklarna
i Bulk 1. Separationen startades med ett jamnviktsflode pa 60 ml/h for att silican
skulle borja fordela sig. Totalt pagick separationen i fyra veckor innan férsoket var
tvungen att avbrytas pa grund av tidsbrist.

Prov 2 ar forsta fraktionen som separerades ut dar en medelpartikelstorlek (D50) pa
3nm forsokte uppnas med ett flode pa 130 ml/h. Separationen tog sex dagar. Analys
av provet visade en D50 pa 3,483pm och en partikelstorleksfordelning (D90/10) pa
2,56, se Figur 5.4a. For Prov 3 soktes en D50 pa 3,5pm, flodet hojdes till 188 ml/h
och separationen pagick i tio dagar. Analys av provet visade en D50 pa 3,9861m
och en D90/10 pa 3,45.
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Figur 5.5: Analys av Prov 4 och Prov 5 fran forsok 3.

Nér Prov 4 skulle separeras ut sa soktes en medelpartikelstorlek (D50) pa 4pm, vilket
kravde ett berdknat flode pa 245 ml/h. Separationen péagick i 6 dagar. Analys av
Prov 4 visade pa en D50 pa 5,181 och en partikelstorleksfordelning (D90/10) pa 2,5.
Prov 5 visar slutslurryn som var kvar i separationstratten efter att sista fraktionen
hade tagits ut. Figur 5.5b visar pa en vildigt tydlig avsaknad av partiklar <5pm,
vilket betyder att separationerna lyckades plocka ut det mesta av pratiklarna som
sOktes i varje separation.

5.5 Forsok 4, liten volym och hog koncentration
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Figur 5.6: Analys av Prov 2 och Prov 3 fran Forsok 4.
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Forsok 4 utfordes i separationstratt 1, 365 ml, och med hogsta koncentrationen
silicapartiklar, 146 g/L, fran Bulk 2. Forsta fraktionen som separerades ut efter
jamnvikt var Prov 2, dir soktes en fraktion med en medelpartikelstorlek (D50) pa
pa 3pm. Flodet som kriavdes berdknades till 46 ml/h och separationen pagick i tva
dagar. Efter analys visade sig fraktionen ha en D50 pa 3,49pum och en storleksfordel-
ning (D90/10) pa 2,76, se Figur 5.6a. For Prov 3 ékades flodet till 63 ml/h for att
separera ut en onskad fraktion med D50 pa 3,5um, separationen pagick i fem dagar.
Analysen av Prov 3 visade en D50 pa 4,418 pm och en D90/10 pa 3,65, se Figur 5.6b.
Prov 4 togs ut under ett floda av 83ml/h dér det séktes en medelpartikelstorlek pa
4 pnm. Enligt analys landade resultatet pa 5,23 samt en storleksférdeling pa 2,72.
Prov 5 och 6 berdknades med det nya berédkningsverktyget som gav floden pa 99
respektive 119 ml/h. Detta skulle ge D50 pa 5,5 for P5 och 6 for P6. Resultatet
blev 5,774pm respektive 6,283um. Storleksfordelningen D90/10 blev 4,08pum for P5
samt 5,29pm for P6 vilket pavisar god klassifisering &ven vid hogre koncentrationer,
dock mer oférutsdbara resultat pa D50.

5.6 Forsok 5, stor volym och lag koncentration
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Figur 5.7: Analys av Prov 3 och Prov 4 fran forsok 5.

Forsok 5 undersokte vilken effekt volymen har for separation av silicapartiklar med
koncentrationen 73 g/L. Forst stdlldes pumpen in pa ett flode av 30 ml/h for att fa
jamnvikt, dock visade sig flodet vara for lagt sa efter ett dygn sa okades flodet till
62 ml/h. Vid starten av denna separation sa startades pumpen med ett flode pa
500 ml/h under 3 minuter innan flédet sanktes till jamviktsflode, detta gjordes for
att undvika sedimentering av silicapartiklar i botten av separationstratten. Forsta
fraktionen som togs ut i separationen var Prov 3, dar soktes en fraktion med en
medelpartikelstorlek (D50) pa 2,5um, vilket kravde ett flode pa 95 ml/h och en
separationstid pa tre dagar. Analysen av provet visade en D50 pa 2,563pm och en
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storleksfordelning (D90/10) pa 1,47, se Figur 5.7a. Nar nésta fraktion skulle tas
ut, Prov 4, med en 6nskad D50 pa 3pm sa anvédndes det nya berdkningsverktyget,
som forhoppningsvis skulle stdmma 6verens med det D50 som faktiskt separeras ut.
Det nya berdkningsverkytget gav ett flode pa 119 ml/h och separationen pagick i
tva dagar. Resultatet fran analysen visade en D50 pa 2,917pm och en D90/10 pa
1,21, se Figur 5.7b, vilket ar valdigt nara det berdknade. For prov 5 och 6 anvindes
ocksa berakningsverktyget och resultaten blev 6ver forvantan. Prov 5 kordes med ett
flode pa 162 ml/h dar en D50 pa 3,5pm onskades. Resultatet blev 3,493pm med en
storleksfordelning D90/10 pa 1,31. Detta tillsammans med P4 gav en god indikation
pa att berdkningsverktyget fungerar for volymskalningar vid ldgre koncentration.
Prov 6 kordes pa ett flode av 211 ml/h for att fa ut D50 pa 4um. Resultatet blev
dock 4,361 vilket var samre resultat &n vad som Onskats for att kunna faststélla att
volymskalningen fungerar. Observerar man pa grafen i figur 5.8 sa kan man tydligt
se att provet som analyserats har blivit kontaminerat pa nagot satt. Efter att ha
uteslutit alla andra mojligheter sa antog vi att det ror sig om en kontamination.
Dérfor kan man kolla pa den forsta "hoga" toppen och se att den ligger nér det
onskade vardet pa 4pm. Sa dven P6 ger oss bra feedback om berdkningsverktyget.
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Figur 5.8: Den forsta toppen ar det 6nskade provet (P6) och den andra toppen
ar en kontamination, da det dr en dal mellan topparna sa kan det inte réra sig om
felkorning av processen, utan det borde vara en kontamination i provupparbetning
eller filtrering innan analys.

5.7 Partikelanalys

Partikelfraktioner fran nagra utvalda prover fotograferades under mikroskop for att
se om partiklarna skadats under processen. Analysen visade fina sfariska partiklar
men liten till inga skador eller deformationer. Agglomeration i bilderna beror pa att
dem fick torka i vatten vilket gor att partiklarna agglomererar. Detta innebar inte
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stor agglomeration i separationsforférandet.

Figur 5.9: Pa bilden ser man tydligt att partiklarna ar intakta och sa gott som
monodispersa vilket tyder pa ett lyckat separationsforfarande
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5.8 Resultat av forsoksplan

Vi valde att definiera resultaten av faktorforsoken som partikelfordelning, alltsa hur
stor D90/10 blir beroende av effekter och samspelseffekter. Resultatet visas i figur
5.1.

Tabell 5.1: En statistisk analys av resultaten visade pa valdigt olika effekter av
koncentration och volymskalningar, men ocksa att det finns en betydande sam-
spelseffekt mellan dem. D90/10 presenteras som virde for att sedan forenklas i
cellerna till hoger for att fa enklare siffror att tolka i slutdndan. Resultaten av hu-
vudeffekter och samspelseffekter presenteras langst ner i tabellen med likhetstecken.
D90/10 virden ar genomsnittsviarden for alla forsok i specifik forsoksserie.

Forsok | Volym | Konc | D90/10 | Forenklat virde | Samspelseffekt
1 - - 1,28 28 +
2 + - 1,29 29 -
3 - + 1,24 24 -
4 + + 1,31 31
=4 =-1 =3

Av tabellen kan man dra slutsatsen att en 6kad volym, som ocksa ger en Okad
separationsarea, ger minskad D90/10. Detta &r tvirt emot hur vi resonerade innan
da arean okar mer dn omkretsen vid en volymskalning genom sambandet mellan
area och omkrets for en cirkel:

O??”LQIfrets)2 (5.1)
™

Vi resonerade sa att eftersom arean okar "snabbare' &n omkretsen sa blir viggeffek-
ten en mindre faktor vid storre separationsutrustning, men eftersom forsoken visar
pa det motsatta sa tror vi att det helt enkelt tar langre tid att komma till ett stabilt
plugg-flode vid storre area och det ar dérfor svarare att fa bra partikeldistrubution.
Det ér ocksa intressant att en koncentrationsokning verkar minska D90/10 da vi
dven har antog det motsatta fran borjan. Analysen visar bara pa en mindre ef-
fekt av koncentrationsékningen pa -1 sa fler forsok behover goras for att faststalla
empiriskt att resultaten stammer.

A= 4

5.9 Felkallor

5.9.1 Separationsarea

Separationsarean for varje separationstratt var svar att méta exakt eftersom inget
sadant instrument fanns tillgdngligt pa Chalmers och ingen sadan information fanns
for trattarna. Arean rdknades istéllet ut genom att forst méata diametern pa varje
separationstratt. Pa separationstratt 1 anvandes ett elektriskt skjutmatt for att fa
fram ytterdiametern, fran detta viarde subtraherades sedan godstjockleken pa myn-
ningen i botten av separationstratten for att fa fram en innerdiameter. Detta kan
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ge viss avvikelse fran den sanna innerdiametern ifall godstjockleken i mynningen i
botten inte 4r samma som dér separationstratten ar som bredast. For den storre
separationstratten sa fanns inget elektriskt skjutmatt stort nog for att méta yt-
terdiametern direkt. For att 1osa detta sa stélldes tva vattenpass upp pa varsin
sida dar separationstratten var som bredast, vattenpassen holls lodrita och sedan
mattes avstandet mellan dom for att fa fram flaskans ytterdiameter. Ytterdiame-
tern subtraherades sedan med godstjockleken vid flaskmynningen i botten for att
fa fram en innerdiameter. Denna kan avvika lite fran den sanna innerdiametern
ifall godstjockleken i botten inte ar den samma som dar separationstratten ar som
bredast. En viss felmarginal kan d&ven ha uppstatt vid méatningen av ytterdiametern
ifall vattenpassen inte var helt lodréta.

5.9.2 Filtrering

Vid filtrering av fraktionerna sa anvands en biichnertratt och filterpapper av klass
00H och 00A, dessa filterpapper ska hindra partiklar storre dn 1 - respektive 2pm.
For att minska filteringstiden sa anvandes filterpapper 00A vid all filtrering av par-
tiklar storre dn 3um. Trotts att filterpappren ska hindra alla partiklar som filtr-
eras sa tog nagra partiklar sig igenom kring kanterna och féljde med vétskan ner i
vakuumflaskan for vissa fraktioner. Denna véatska hade kunnat filtreras igen, men
eftersom det hade tagit for lang tid att filtrera allting tva eller fler ganger sa togs
beslutet att kasta dom.

5.9.3 Separationsvatskan

Det dest-vatten som anvands som medie i separationen har lagrats i en vatten-
dunk innan den fylls pa i behéllaren som ar kopplad till pumparna. Detta gors
for att separationen skall ske under konstant temperatur, vilket i det héar faller ar
rumstemperatur. Dock dndrades temperaturen i laboratoriet vilket medférde att
separationsvétskan varierade mellan 20-22 °C. Detta gor att viskositeten har vari-
erat under forsokens gang men har férhoppningsvis haft en marginell paverkan pa
resultat.
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Slutsats

6.1 Koncentration/Volym

Under projektets gang sa forandrades fragestallningen nagot da vi fick avgransa
p.g.a. tidsbrist. Forutsagbarhet for en koncentrationsskalning insag vi tidigt att det
kommer bli svart men forsoken visade tydligt att det gar att separera ut fraktioner
med bra cut-off vid hog koncentration. Da en volymskalning visade sig vara forut-
sdgbar sa drog vi slutsatsen att det gar att kompensera for "halrumsférandringen'
som sker nar det finns mer eller mindre partiklar i slurryn, alltsd halrummet som
finns mellan partiklarna minskar med Okad koncentration. Men detta dr endast
forutsdgbart upp till en viss koncentration da éverforing av kinetisk energi mellan
partiklarna okar exponentiellt nar du okar koncentrationen. Vi resonerar sa att en
partikelkollision kan orsaka en annan och bilda en kedjereaktion. Dérfor ar inte par-
tikelkollision en betydande faktor vid var lagre koncentrationsniva och behéver inte
kompenseras for men vid den hogre koncentrationen sa har det blivit en betydande
faktor och ytterligare arbete behovs for att kunna ridkna pa separationsforloppet
med tillrackligt stor noggrannhet.

6.2 Berakningsverktyg

Genom modifikation av Stokes lag sa har ett berdkningsverktyg skapats och testats.
Modifikationen med hjélp av Steinours teorier gar att se i kapitel 2 Teori under
Steinour. Med hjélp av berdkningsverktyget sa kunde vi forutsdga medelpartikel-
storleken for en separation med lag koncentration men uppskalad volym, Verktyget
stammer dock sémre for koncentrationsskalningar da det ar for manga faktorer som
paverkar och en storre studie behovs for att fa till ett berdkningsverktyg med till-
rackligt liten felmarginal. Det har faststéllts av forsoken att det ar mojligt att
separera ut tillrackligt bra fraktioner med hog koncentration, alltsa 146 g/L, men
separationsprocessen blir véildigt oférutséigbar och det ar svart att berdkna tydliga
cut-offs da partikel-interaktionen blir for hog. Berdkningsverktyget behover alltsa
ytterligare arbete for att kunna kompensera for den hindrade sedimentationen vid
146 g/L men stammer bra med liten felmarginal vid 73 ¢/ L.
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6. Slutsats

6.3 Forutsagbarhet av medelpartikelstorleken

Eftersom Stokes lag forutséger en 6vre cut-off sa behover formeln modifieras for att
forutséga medelpartikelstorleken (D50) eftersom det ar D50 som é&r den huvudsakliga
specifikationen for en fraktion. Fran de forsta forsoken kunde en korrektionsfaktor
om 16% raknas ut. Detta innebér att en 6nskad D50 ges om man anger en partikel-
diameter i det utformade ekvationen 2.7 som ar 16% storre d&n den 6nskade D50.
Detta gors automatiskt i berdkningsverktyget. Efter fler forsok och tester sa 6kades
korrektionsfaktorn fran 16% till 17% vilket gav mindre felmarginal.

6.4 Cut-off, Losningsmedel

Att anvinda vatten for separationen har bade fordelar och nackdelar. I och med
att vatten har hogre viskositet, alltsa den inre friktionen ar storre, sa kan det leda
till att partiklarna agglomererar och de paverkar varandra i storre skala. Genom
vara forsok sa har vi pavisat att separation med vatten vid rumstemperatur ar
fullt mojlig. Vattnet kan eventuellt virmas upp med spillvirme fran annan del av
processen. Detta gor att vattnets viskositet sjunker enligt Figur 3.1.

26



1]

Referenser

Barry A. Wills and James A. Finch. Chapter 4 - particle size analysis. In
Barry A. Wills and James A. Finch, editors, Wills’ Mineral Processing Technol-
ogy (Eighth Edition), pages 91 — 107. Butterworth-Heinemann, Boston, eighth
edition edition, 2016.

MRI Questions. Laminar, turbulent, and vortex flow, 2018. [Courtesy of Allen
D. Elster, MRIquestions.com].

Coulson and Richardson. Chapter 8 - sedimentation. In Raj Chhabra and
Madivala G. Basavaraj, editors, Coulson and Richardson’s Chemical Engineering
(Sizth Edition), pages 387 — 447. Butterworth-Heinemann, sixth edition edition,
2019.

Hideto Yoshida, Kunihiro Fukui, Tetsuya Yamamoto, Ayumi Hashida, and Nori-
hiro Michitani. Continuous fine particle classification by water elutriator with
applied electro-potential. Advanced Powder Technology, 20(4):398 — 405, 2009.
Naoki Shirasawa, Mitsuharu Matsuzawa, Tomonori Fukazawa, Kunihiro Fukui,
and Hideto Yoshida. Fine particle classification by a vertical type electrical
water-sieve with various particle dispersion methods. Separation and Purification
Technology, 175:107 — 114, 2017.

Yu Nagata, Masaya Minagawa, Shosei Hisatomi, Yuki Tsunazawa, Kyoko
Okuyama, Motonori Iwamoto, Yasuyoshi Sekine, and Chiharu Tokoro. Inves-
tigation of optimum design for nanoparticle dispersion in centrifugal bead mill
using dem-cfd simulation. Advanced Powder Technology, 30(5):1034 — 1042, 2019.
Hideto Yoshida, Toru Takashina, Kunihiro Fukui, and Takeshi Iwanaga. Effect
of inlet shape and slurry temperature on the classification performance of hydro-
cyclones. Powder Technology, 140(1):1 — 9, 2004.

Random number generator / picker. https://andrew.hedges.name/
experiments/random/. Accessed: 2019-04-12.

27


https://andrew.hedges.name/experiments/random/
https://andrew.hedges.name/experiments/random/

Referenser

28



Bilagor

Tabell 7.1: Overblick for varje separation och dess resultat. Grona rader ér berdk-
nade med det nya berakningsverktyget.

Férsik Flode | Berdknad | Faktisk | Differans
(ml/h) | D50 (pm) | D50 (pm) | (um)
F1, P4+P5 46 3 2,262 -0,738
F1, P6 60 3,5 3,955 0,495
F1, P7 83 4 4,525 0,525
F1, P8 130 5 2,886 -2,114
F1, P9 157 5,5 2,156 -3,344
F1, P10 186 6 7,164 1,164
F3, P2 130 3 3,483 0,483
F3, P3 188 3,5 3,986 0,486
F3, P4 245 4 5,181 1,181
F4, P1 30 2.5 2,841 0,341
F4, P2 46 3 3,49 0,49
F4, P3 63 3,5 4,418 0,918
F4, P4 83 4 5,23 1,23
F5, P3 95 2,5 2,563 0,063
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7. Bilagor

Tabell 7.2: Kalibrering av slangpump vid en temperatur pa 20°C.

Installning (%) | Massflode (g/min) | Volymflode (mi/h)
25 2,990 179,724
25 2,983 179,302
25 2,987 179,543
25 2,989 179,663
25 2,983 179,303
Medelvarde 179,507

Tabell 7.3: Kalibrering av membranpump vid en temperatur pa 20°C.

Installning (ml/h) | Massflode (g/min) | Volymfléde (ml/h)
300 4,985 299,639
300 4,983 299,519
300 4,985 299,639
300 4,975 299,038
300 4,982 299,459
Differans 0,001

Tabell 7.4: Kontroll av volymen pa separationstratt 1 vid en vattentemperatur pa

20°C.

Massvolym (g) | Volym (ml)
365,51 366,17
365,05 365,71
362,25 362,90
365,40 366,06
364,69 365,35

Snittvolym 365,24

Tabell 7.5: Kontroll av volymen pa separationstratt 2 vid en vattentemperatur pa
20°C.

Massvolym (g) | Volym (ml)
1652,66 1655,64
1667.57 1670,58
1666,58 1669,59
1654,68 1657,66
1664,35 1667,35

Snittvolym 1664,16
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7. Bilagor

Diff. + Cum. < Volume (Background subtracted)
149 ; Exjobb_F1,P4+P5_EK_ 01.#M3 Diff. Volume | 100
- ~ Exjobb_F1,P4+P5,_EK__01.#M3 Cum. < Volume
80 -

~ X
s 107 4
° ‘
£ -
3 87 5
S v
g 6 = )
2 w2
[ o
g E
[a) 20 3

2 O

0 L T | T T T 0

5 10 15 20 25 30
Particle Diameter (um)

Figur 7.1: Forsok 1, prov 4+5. D50 pa 3,262pm, D10 pa 2,819pm och D90 pa
3,691um. DI90/10 &r 1,31.

Diff. + Cum. < Volume (Background subtracted)

207 : Exjobb_F1,P6,bo_EK_01.#M3 Diff. Volume | 100
-------- - Exjobb_F1,P6, bo_EK__01.#M3 Cum. < Volume
ot VS,
§ 15 &
° £
g 60 =
= (¢]
2 10 3
8 L )
2 0 2
3 o
2 5 g
— 3
[a] } 2 Q
0 - = T T : T = 0
5 10 15 20 25 30

Particle Diameter (um)

Figur 7.2: Forsok 1, prov 6. D50 pa 3,955um, D10 pa 3,630pm och D90 pa
4,285pm. D90/10 ar 1,18.
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7. Bilagor
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Figur 7.3: Forsok 1, prov 7. D50 pa 4,525um, D10 pa 3,855pm och D90 pa
4,964pm. DI0/10 &ar 1,29.
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Figur 7.4: Forsok 1, prov 8. D50 pa 2,886um, D10 pa 1,330pm och D90 pa
5,909pm. D90/10 &r 4,44.
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Figur 7.5: Forsok 1, prov 9. D50 pa 2,156pum, D10 pa 1,269pm och D90 pa
6,802pm. DI90/10 &r 5,36.
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Figur 7.6: Forsok 1, prov 10. D50 pa 7,164pm, D10 pa 1,265pm och D90 pa
7,723pm. D90/10 ar 6,11.
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7. Bilagor
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Figur 7.7: Forsok 1, prov 11. Slutslurry
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Figur 7.8: Forsok 3, prov 2. D50 pa 3,483um, D10 pa 1,511pm och D90 pa
3,874pm. D90/10 ar 2,56.
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7. Bilagor
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Figur 7.9: Forsok 3, prov 3. D50 pa 3,986pum, D10 pa 1,369pm och D90 pa
4,722pm. DI0/10 &r 3,45.
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Figur 7.10: Forsok 3, prov 4. D50 pa 5,181pm, D10 pa 2,303pm och D90 pa
5,769pm. D90/10 ar 2,5.
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7. Bilagor

Diff. + Cum. < Volume (Background subtracted)

4- / - Chalme_F3,P5_XMP__01#M3 Cum. < Volume
~ 357 | ‘ R
Q\ ~
< 4 ©
)
5 25 \ 0
3 ‘ S
> g
g ‘ U
g 159 S
: ] | :
a | 03
P ]
0 ! . rrrmﬁvﬂ'mﬂ ’H“I‘Fn 2 | ‘ | 0
5 10 15 20 25 30
Particle Diameter (um)
Figur 7.11: Forsok 3, prov 5 slutslurry.
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Figur 7.12: Forsok 4, prov 1. D50 pa 2,841pm, D10 pa 2,383pm och D90 pa
3,146pm. D90/10 ar 1,32.
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7. Bilagor
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Figur 7.13: Forsok 4, Prov 2. D50 pa 3,490pm, D10 pa 1,527pm och D90 pa
4,222nm. DI90/10 &r 2,76.
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Figur 7.14: Forsok 4, Prov 3. D50 pa 4,418pm, D10 pa 1,405pm och D90 pa
5,135pm. D90/10 ar 3,65.
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Figur 7.15: Forsok 4, Prov 4. D50 pa 5,23pm, D10 pa 2,1jpm och D90 pa 5,718 pm.

D90/10 ar 2,72.
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Figur 7.16: Forsok 4, Prov 5.
6,247pm. D90/10 ar 4,08.
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7. Bilagor
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Figur 7.17: Forsok 4, Prov 6. D50 pa 6,283pm, D10 pa 1,282pm och D90 pa
6,786pm. DI90/10 &ar 5,29.
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Figur 7.18: Forsok 5, Prov 3. D50 pa 2,563pm, D10 pa 1,926pm och D90 pa
2,827pm. D90/10 ar 1,47.
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Figur 7.19: Forsok 5, Prov 4. D50 pa 2,917pm, D10 pa 2,648pm och D90 pa
3,203pm. DI90/10 &ar 1,21.
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Figur 7.20: Forsok 5, Prov 5. D50 pa 3,493pm, D10 pa 3,006pm och D90 pa
3,944pm. D90/10 ar 1,31.
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Figur 7.21: Forsok 5, Prov 6. D50 pa 4,361pm, D10 pa 3,891pm och D90 pa
5,064pum. D90/10 ar 1,30.
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