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1 Einleitung und Aufgabenstellung

Pulver und Schittguter treten heutzutage in nahezu allen Bereichen der Industrie auf, wie z. B. in der
Bauwirtschaft, der Lebensmittelindustrie oder der Chemie- und Pharmaindustrie. Schiittgiiter reichen
von Pulverlackierungen bis hin zu Lebensmittelprodukten, von Nanopulvern bis hin zu Massengtitern
wie Zement, Erz und Kohle. All diese Stoffe miissen je nach Verwendung und Verarbeitung gelagert,
transportiert oder dosiert werden. [1, S. 1] Fir eine korrekte Handhabung der Schittgiter ist eine
Bestimmung der FlieBeigenschaften unerlasslich. Je nach PartikelgréRe und -verteilung, Kornform, Ma-
terialfeuchte, Schittgutdichte und Verdichtungszustand ergeben sich bei gleichem Schittgut unter
verschiedenen Bedingungen unterschiedliche Verhaltensweisen. [2, S. 1]

Diese Arbeit untersucht die Veranderung des Festigkeitsverhaltens von Braun- und Steinkohleflug-
asche unter dem Einfluss der Materialfeuchte. Die Feuchte im Schiittgut hat einen erheblichen Einfluss
auf die Eigenschaften wie die Festigkeit, die Haftkrafte und damit auch das FlieBverhalten. Das Ziel der
Arbeit besteht darin, die Auswirkungen einer geringfiigigen Erhohung der Feuchte auf das Festigkeits-
verhalten der Flugaschen zu verstehen, um daraus die optimalen Bedingungen fiir ein gutes FlieBver-
halten abzuleiten.

Im Verlauf der Bachelorarbeit wird nach der Vorstellung der Flugaschen ein Einblick in die Grundlagen
der Festigkeit von Schiittgiitern und deren Eigenschaften gegeben. Dabei wird besonders auf die Er-
mittlung der FlieReigenschaften mit einem Schergerat eingegangen. Dies dient zum Verstandnis der
Zusammenhange zwischen Schiittguteigenschaften und ihrer Auswirkung auf das FlieRverhalten. Im
Rahmen dieser Arbeit werden die FlieReigenschaften der Flugaschen mit einem manuellen Ringscher-
gerat bestimmt. Ein Uberblick Giber den Aufbau und die Funktionsweise dieses Gerits ist wichtig, um
die Ergebnisse der Versuche richtig zu interpretieren. Nach der Vorstellung der verwendeten Metho-
den und Materialien schlieBt sich die zweiteilige Beschreibung der Versuchsdurchfiihrung an. Der erste
Teil befasst sich mit den Scherversuchen der trockenen Flugaschen, um die Reproduzierbarkeit der
Messungen zu priifen und um die FlieRfunktion zu konstruieren. Im zweiten Teil wird die Durchfiihrung
fir eine homogene Befeuchtung, Trocknung und Zerkleinerung von Agglomeraten sowie Scherversu-
che der feuchten Flugaschen erldutert. Das Ziel ist die Bestimmung der FlieRfunktion der Flugaschen
bei einer Materialfeuchte von 3 %.

Mithilfe der Vorversuche werden innerhalb der experimentellen Untersuchung die Schiittguteigen-
schaften zur Einschatzung des FlieBverhaltens bestimmt. Den Kern dieser Arbeit stellen die Scherver-
suche mit der trockenen und feuchten Flugasche dar, um die FlieReigenschaften miteinander zu ver-
gleichen. Um die Zuverlassigkeit der Messung zu Uiberprifen, sind Vergleichsmessungen von der Firma
Schwedes + Schulze Schiittguttechnik GmbH mit den trockenen Flugaschen durchgefiihrt worden. Die
Vergleichsmessungen werden anschaulich dargestellt und mit den Ergebnissen der Scherversuche der
trockenen Flugasche gegentibergestellt und diskutiert. Ebenso wird die Reproduzierbarkeit und die
Genauigkeit der Scherversuche betrachtet und ausgewertet. Aus dem Vergleich der FlieRfunktionen
der trockenen und feuchten Flugasche werden Schlussfolgerungen bezliglich der Einschatzung des
FlieRverhaltens unter der Berlicksichtigung der Schiittguteigenschaften und Genauigkeit der Messung
gezogen.



2 Vorstellung der Flugaschen

In diesem Kapitel werden die Schiittgliter vorgestellt, deren FlieRverhalten und die Schiittfestigkeit in
Abhangigkeit der duReren Feuchte untersucht werden. Bei den Schittglitern handelt es sich um zwei
verschiedene Flugaschen.

Flugasche im Allgemeinen ist feinkdrniger und hauptsachlich aus kugelformigen, glasigen Partikeln be-
stehender Staub und fallt bei der Verbrennung fein gemahlener Kohle an. Sie werden durch elektro-
statische und mechanische Abscheidung aus Rauchgasen von Feuerungsanlagen gewonnen. [3, 4] Die
aktuelle Verwendung von Flugaschen variiert weltweit und reicht von 3 % bis 57 % der insgesamt pro-
duzierten Menge. Durchschnittlich werden 16 % des Nebenproduktes weiterverarbeitet. Der grofite
Teil wird in der Zementindustrie verwendet. [5]

Nach der DIN 450-1 wird siliciumreiche Flugasche als Zusatzstoff Typ Il fiir die Herstellung von Beton
genutzt. Die Flugasche als Zusatzstoff Il liegt als fein verteilter anorganischer, puzzolanischer oder la-
tent hydraulischer Stoff vor und wird dem Beton zugegeben, um bestimmte Eigenschaften zu verbes-
sern oder besondere Eigenschaften zu erzielen. [3]

Fir die vorliegende Arbeit wird die Braunkohleflugasche (BKF) und die Steinkohleflugasche (SKF) un-
tersucht. Die Steinkohleflugasche stammt aus dem Kraftwerk Paiton aus Indonesien aus dem Jahr 2012
(Abbildung 1links). Die Braunkohleflugasche wurde 2013 aus dem Kraftwerk Patnow aus Polen gewon-
nen (Abbildung 1 rechts).

Abbildung 1: Steinkohleflugasche (links); Braunkohleflugasche (rechts)

Durch die unterschiedliche Zusammensetzung der verbrannten Kohle und der Art der Verbrennungs-
anlage ergeben sich unterschiedliche Arten von Flugaschen mit unterschiedlichen Zusammensetzun-
gen und Kornformen. Die verschiedenen chemischen Zusammensetzungen der Flugaschen aus den je-
weiligen Herkunftslandern sind in Tabelle 1 als Literaturwerte dargestellt.



Tabelle 1: Chemische Zusammensetzung der Flugaschen

Komponenten Steinkohleflugasche Braunkohleflugasche
Anteil in M.-% [6] Anteil in M.-% [7]
SiO, 50,6 41,6
Al,0; 23,6 4,7
Fe 03 10,9 4,5
Cao 51 29,3
MgO 3,8 4,5

Flr die puzzolanische Reaktionsfahigkeit ist die chemische Zusammensetzung und der Glasgehalt der
jeweiligen Flugasche von Bedeutung. Es wird zwischen kieselsdurereichen (CaO-Gehalt < 10 M.-%) und
kalkreichen (CaO-Gehalt > 10 M.-%) Flugaschen unterschieden. Kieselsdurereiche Flugaschen, wie die
Steinkohleflugasche, kénnen als Zementhauptbestandteil [4] und als Betonzusatzstoff [3] verwendet
werden. Kalkreiche Flugaschen kénnen ebenfalls als Zementhauptbestandteil eingesetzt werden. In
Deutschland ist allerdings nur kieselsdurereiche Flugasche (blich.

Flugaschen aus der Verbrennung von Braunkohle weisen haufig einen hohen CaO-Gehalt auf und zah-
len somit zu den kalkreichen Flugaschen.

Die Steinkohleflugasche besitzt puzzolanische Eigenschaften. Das bedeutet, dass es mit Zugabe von
Wasser mit gelostem Calciumhydroxid (Ca(OH),) erharten wird. [8, S. 28] AuRerdem bestehen Puzzo-
lane hauptsachlich aus Siliciumdioxid (SiO2) und Aluminiumoxid (Al,Os) (Tabelle 1). Die restlichen Be-
standteile sind Eisen(lIl)oxid (Fe,03) und andere Oxide. Der Anteil des Calciumoxides (CaO) ist fur die
Erhadrtung nicht von Bedeutung. [9]



3 Theoretische Grundlagen

In diesem Kapitel wird zunachst auf die theoretischen Grundlagen der FlieReigenschaften von Schiitt-
glitern eingegangen. Dabei wird speziell die Messprozedur bei Schergeraten und Einfllisse auf das
FlieRverhalten thematisiert, um die Zusammenhéange in der Ergebnisdiskussion nachvollziehen zu kén-
nen. Im Anschluss werden die Aufbereitungsmethoden vorgestellt, die im Rahmen dieser Arbeit ver-
wendet werden.

3.1 Festigkeit von Schittglitern

Die Festigkeit von Schittgltern beeinflusst das FlieBverhalten und die Stabilitat von Schiittglitern und
wird bestimmt durch die Haftkrafte zwischen Partikeln.

Wird ein Schiittgut zum ,Flieen’ gebracht, wird ein Schiittgut aufgrund einer wirkenden Belastung
plastisch verformt. Ein ,gutes FlieBverhalten’ zeichnet sich dadurch aus, dass ein Schiittgut ohne au-
Rere Belastungen zum FlieRen gebracht wird. Es wurde zuvor nicht verfestigt und flieRt allein aufgrund
der Schwerkraft aus einem Silo oder einem Trichter. Das FlieBverhalten von Schittgiitern wird durch
folgende Parameter beeinflusst: [1, S. 53-55]

e PartikelgroRenverteilung

e Partikelform

e Chemische Zusammensetzung der Partikel
e Feuchtigkeit

e Temperatur

Schuttgter, die sich wahrend der Lagerung oder dem Transport verfestigen, neigen zu Auslaufstorun-
gen in Silos oder Trichtern und werden als ,schlecht flieBend’ bezeichnet. Beispielsweise kann es zu
Briicken- oder Schachtbildung kommen (Abbildung 2). [1, S. 53-55]

Abbildung 2: Briickenbildung (links); Schachtbildung (rechts) [1, S. 366]

Bei grobkoérnigen Schiittglitern verkeilen sich Einzelpartikel oberhalb der Auslauféffnung und bilden
ein Gewolbe, die das Ausstromen des Schittgutes verhindert (Abbildung 2links). Bei feinkdrnigen
Schuttgltern ist die Ursache eine héhere Schiittgutfestigkeit. Die Festigkeit ist auf die Haftkrafte zwi-
schen den Einzelpartikeln und Partikeln und Wand zuriickzufihren. [1, S. 366-367]

Um sicherzustellen, dass ein Schiittgut ohne Storungen fliel3t, ist es wichtig neben der Briickenbildung
ebenso die Schachtbildung zu verhindern (Abbildung 2 rechts). Der sogenannte Schacht entsteht im
Kernflusssilo, wenn das Schittgut nur vertikal Gber der Auslaufoffnung ausflieSt. Das restliche Schiitt-
gut in den toten Zonen bleibt aufgrund der Druckfestigkeit im Silo stehen und bilden die Wande des
Schachts. Die Beschreibung der Druckfestigkeit erfolgt im Kapitel 3.1.1. Nur durch zusatzliche Bewe-
gung kann das Schiittgut in den verfestigten Zonen aufgelockert und wieder zum FlieRen gebracht
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werden. Sowohl Briickenbildung als auch Schachtbildung kénnen vermieden werden, indem beispiels-
weise eine hinreichend groRe Auslaufoffnung verwendet wird. [1, S. 367]

Die GroRe der notwendigen Belastung, um das Schittgut zum FlieBen zu bringen, ist ein Mal fir die
FlieRfahigkeit und wird im folgenden Kapitel mithilfe des einachsigen Druckversuches beschrieben. [1,
S. 54]

3.1.1 Modell des einachsigen Druckversuches

In Abbildung 3 ist ein Hohlzylinder zu sehen, der gefiillt ist mit feinkdrnigem Schiittgut und die Quer-
schnittsflaiche A aufweist. Die Innenwand des Hohlzylinders wird als reibungsfrei angenommen. Das
Schittgut wird an der Oberseite durch die Verfestigungsspannung oy bzw. die gréf3te Hauptspannung,
belastet. Je nachdem wie stark sich das Schiittgut verdichten ldsst, nimmt das Volumen durch die Be-
lastung ab. Das Schiittgut wird durch die Verfestigungsspannung nicht nur verdichtet, auch die Festig-
keit der Probe steigt dadurch an. [1, S. 54, 10, S. 1151]
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Abbildung 3: Einachsiger Druckversuch [1, S. 54]

Nachdem die Schiittgutprobe verfestigt wurde, wird die Verfestigungsspannung und der Hohlzylinder
entfernt. Die Probe wird einer neuen zunehmenden vertikalen Druckspannung ausgesetzt bis es zum
Bruch der Probe kommt. Die erforderliche Spannung, um einen Bruch zu erzielen, wird als Schiittgut-
festigkeit oder Druckfestigkeit g, bezeichnet. In der Schittguttechnik wird dieser Vorgang als ,begin-
nendes FlieBen’ bezeichnet, wenn eine anfangs verfestigte Probe in den Zustand des FlieRens (iber-
geht. Der Bruchvorgang tritt erst dann ein, wenn die vertikal anliegende Spannung der Druckfestigkeit
entspricht. Dies bedeutet, dass eine schittgutspezifische FlieBgrenze existiert und das Schittgut erst
dann anfangt zu flieBen, wenn die FlieBgrenze erreicht wird. [1, S. 54, 10, S. 1151]

Flielgrenze und FlieRfunktion

Die FlieBgrenze ist nicht nur von dem Schittgut abhangig, sondern wird auch von der vorangegange-
nen Verfestigung beeinflusst. Denn je grofRer die Verfestigungsspannung a; ist, umso grofer sind auch
Schittgutdichte p, und die Druckfestigkeit o.. Die Schiittgutdichte p;, beschreibt die Dichte eines
Haufwerkes und beinhaltet das Volumen in den Poren der Partikel und die Hohlrdume zwischen den
Partikeln. [10, S. 63] In Abbildung 4 (links) sind mehrere Werte (p;, 04) aus Versuchen in das Diagramm
eingetragen und bilden die Funktion A. Die Werte (o, o1) sind in Abbildung 4 (rechts) dargestellt.
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Abbildung 4: Schiittgutdichte in Abhdngigkeit der Verfestigungsspannung (links); Druckfestigkeit in Abhdngigkeit der Verfes-
tigungsspannung (rechts) [1, S. 55]

Der Kurvenverlauf g.(oy) in Abbildung 4 (rechts) wird als sogenannte FlieBfunktion bezeichnet und
setzt sich aus mehreren FlieRgrenzen zusammen, die bei unterschiedlichen Verfestigungsspannungen
gemessen werden.

Die FlieRfunktion A in Abbildung 4 zeigt einen typischen Verlauf fir Schittgiter, bei denen Schittgut-
dichte und Druckfestigkeit mit der Verfestigungsspannung ansteigen. FlieRfunktion B zeigt einen eher
selten progressiv steigender Kurvenverlauf, der meist nur in einem bestimmten Spannungsbereich auf-
tritt. [1, S. 55]

3.1.2 Vereinfachte Darstellung der FlieBgrenze

Der Bruch einer Schiittgutprobe ergibt sich aus den in der Schiittgutprobe wirkenden Spannungen so-
wie der Festigkeit des Schiittgutes. Uber die FlieRgrenze kann die Festigkeit eines Materials veran-
schaulicht werden. Ein vereinfachtes Prinzip ist in Abbildung 5 dargestellt.

*FN *FN
\ N\
F|ac2ef:

a=FNfAf 1=Fg/A

Abbildung 5: Veranschaulichung der FliefSgrenze bei Reibung [1, S. 58]

In Abbildung 5 wird ein masseloser Feststoffquader von oben mit einer Kraft Fy belastet und anschlie-
Rend mit der Kraft Fs horizontal Giber eine Unterlage bewegt. Auf der Unterseite des Quaders sind die
wirkenden Spannungen gekennzeichnet. Die Normalspannung o und die Schubspannung T werden wie
folgt berechnet:

.. &
o= @)

Damit der Quader horizontal verschoben werden kann, muss die Kraft Fg und dementsprechend auch
die Schubspannung t hinreichend groB sein, um die Reibung an der Unterseite zu Gberwinden. Die
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resultierenden Wertpaare aus Normalspannung und Schubspannung ergeben im o, T-Diagramm eine
Gerade durch den Ursprung. Diese Gerade in Abbildung 5a wird als FlieBgrenze bezeichnet und gibt
flr jede mogliche Normalspannung die Schubspannung an, die erreicht werden muss, um den Quader
in Bewegung zu setzen. [1, S. 73]

3.1.3 Die Beziehung zwischen Fliegrenze und Spannungskreis

Das Prinzip des einachsigen Druckversuches wird nun, wie in Abbildung 6, in einem ¢, T-Diagramm
dargestellt. Es wird dabei angenommen, dass die Gewichtskraft des Schittgutes vernachldssigt wird
und zwischen Schittgut und Hohlzylinderwand keine Reibung vorhanden ist. Damit sind sowohl die
Vertikal- als auch Horizontalspannungen in der gesamten Probe konstant. Demzufolge herrscht an je-
der Stelle der Schiittgutprobe der gleiche Spannungszustand, welcher mit den Mohrschen Spannungs-
kreisen beschrieben werden kann.

Von oben wirkt wahrend der Verfestigung auf die Schiittgutprobe die positive Normalspannung o;.
Aufgrund dieser vertikalen Belastung stellt sich im Schiittgut durch die seitlichen Abstiitzungen der
Wande eine kleinere senkrechte Horizontalspannung g, ein. Diese Spannungen sind die Hauptspan-
nungen, da weder an der Ober- oder Unterseite noch an der reibungsfrei angenommen Wand
Schubspannungen (T = 0) wirken. Die jeweiligen Wertpaare fur die Hauptspannungen sind im o, T-Dia-
gramm eingetragen und liegen wegen 7 = 0 auf der g -Achse. Sie ergeben in Abbildung 6 den Span-
nungskreis A. [1, S. 59-60]

FlieRgrenze

EETILELIFEEIELIL,
e e

B3: beginnendes Flieken C: beginnendes FlieRen A: Verfestigung

Abbildung 6: Messung der Druckfestigkeit im o,t-Diagramm [1, S. 59]

Auch im nachfolgenden Teil des Versuches, das beginnende FlieRen, sind ebenfalls die Horizontal- und
Vertikalspannungen die Hauptspannungen. Nach der Wegnahme der Vertikalspannung und dem Ent-
fernen des Hohlzylinders wird die Schittgutprobe mit einer zunehmenden Vertikalspannung belastet.
Mit steigender Vertikalspannung vergroRern sich die Durchmesser der Spannungskreise von B, tber
B, bis hin zu B3, wobei die Horizontalspannungen jeweils gleich null sind, da die Probe keine seitliche
Abstitzung durch den Hohlzylinder hat. Aus diesem Grund verlaufen die Spannungskreise durch den
Koordinatenursprung. Nachdem die Vertikalspannung die Druckfestigkeit erreicht hat, kommt es zum
Bruch der Probe und das Schiittgut beginnt zu flieRen. Dieser Vorgang zeigt sich auch darin, dass der
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Spannungskreis B; die FlieRgrenze tangiert. Kleinere Spannungskreise, wie B; und B, die unterhalb
der FlieBgrenze liegen, fiihren lediglich zu einer elastischen Verformung der Probe und verursachen
keinen Bruch bzw. kein FlieBen der Probe. Spannungskreise die groRer als Bs sind, also Uber die FlieB-
grenze hinaus gehen, existieren nicht, da der Punkt des FlieRens bereits erreicht wurde. [1, S. 60]

Der wesentliche Unterschied zwischen dem Spannungskreis B3 und einem beliebigen Spannungskreis
Cist, dass neben der Vertikalspannung auch eine konstante Horizontalspannung anliegt, die gréBer als
null ist. Demzufolge verschiebt sich der Spannungskreis auf der o-Achse durch die anliegende Horizon-
talspannung nach rechts. Veranschaulicht wird dies in Abbildung 6: der Spannungskreis C tangiert die
FlieRgrenze und es kommt an diesem Punkt zum Bruch der Probe. [1, S. 60]

Der einachsige Druckversuch, als indirektes Schergerat, wird praktisch nur vereinzelt zum Messen der
FlieRfahigkeit von Schittgitern angewendet, da sich die Reibung zwischen Schiittgut und Zylinder-
wand nur mit groBem Aufwand verringern lasst. Das Entfernen des Hohlzylinders ist selten storungsfrei
und es kdnnen nicht alle FlieReigenschaften bestimmt werden, die z. B. fiir eine Auslegung von Silos
bendtigt werden. [10, S. 1150-1152]

3.1.4 Die FlieRfahigkeit
Die FlieRfahigkeit ff _ist eine dimensionslose Kennzahl, die aus der Druckfestigkeit g, in Abhangigkeit
von der Verfestigungsspannung g; bestimmt wird. Um die FlieRfahigkeit ff_ zu ermitteln, wird das
Verhdltnis von Verfestigungsspannung gy zu Druckfestigkeit o, gebildet:

01

ffo=— G

O¢

Umso kleiner die Druckfestigkeit ist, desto grofRer ist die FlieRfahigkeit und desto leichter ist es, ein
Schittgut zum FlieRen zu bringen. Zur Einschdtzung der FlieRfahigkeit ist folgende Einteilung gewahlt
worden [1, S. 87-88, 10, S. 1158, 11, S. 56]:

Tabelle 2: Einteilung der Schiittgiiter nach der Flieféhigkeit [1, S. 88]

FlieRfahigkeit Schiittgutbewertung
ffe <1 nicht flieBend
1<ff.<?2 sehr kohasiv
2<5ff. <4 kohasiv
4 < ff. <10 leicht flieRend
10 < ff, frei flieRend

In der Abbildung 7 ist der typische Verlauf der FlieRfunktion A mit den Grenzen der obigen Einteilung
nach ff. dargestellt. Aus der Abbildung geht hervor, dass sich das Verhdltnis ff. mit steigender Ver-
festigungsspannung g; andert. Dementsprechend ist die FlieRfahigkeit abhdngig vom Spannungsni-
veau und steigt mit zunehmender Verfestigungsspannung an. Im Umkehrschluss bedeutet dies, dass
die Fliefahigkeit bei geringen Verfestigungsspannungen auch niedriger ist und das Schittgut somit
schlechter flieRt. [1, S. 88]
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Abbildung 7: Charakterisierung der Fliefunktion [1, S. 88]

Aufgrund der Abhangigkeit von der Verfestigungsspannung g; ist es nicht moglich, Schiittglter nur
anhand der ff.-Werten zu vergleichen, wenn sie bei unterschiedlichen Verfestigungsspannungen ge-
messen worden sind. Denn dadurch kann ein Schittgut keinen konstanten f f.-Wert besitzen. Nahezu
jedes Schittgut kann eine gute FlieRfahigkeit erreichen, wenn es zuvor stark genug verfestigt wurde.
Genauso kann ein scheinbar gut flieRendes Schiittgut bei einer geringen Verfestigungsspannung einen
kleinen ff.-Wert annehmen. Deshalb ist es wichtig, dass neben der FlieRfahigkeit auch die entspre-
chende Verfestigungsspannung angegeben wird. [1, S. 89]

3.2 Prinzip der Messungen der Schiittgutfestigkeiten mit Schergeraten
3.2.1 Das Prinzip des An- und Abscherens

Das Prinzip der Messung erfolgt wie bei dem einachsigen Druckversuch in zwei Schritten. Zunachst
wird die aufgelockerte Schiittgutprobe verfestigt, was als ,Anscheren’ bezeichnet wird. AnschlieRend
wird ein Punkt auf der FlieRgrenze ermittelt. Dieser Schritt wird als ,Abscheren’ bezeichnet. Dabei un-
terzieht sich die Probe einer Scherverformung. Das vereinfachte Prinzip wird in Abbildung 8 dargestellit.
[1,S.61-62]
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Abbildung 8: a) Erstbelastung der Schiittgutprobe mit vertikaler Normalspannung o; b) Scherverformung [1, S.
61-62]

Die Schiittgutprobe wird zuerst tber die Querschnittsfliche A mit der Normalspannung o vertikal be-
lastet (Abbildung 8a) und anschlieBend einer Scherverformung unterzogen (Abbildung 8b). Dabei wer-
den Ober- und Unterseite der Schittgutprobe in dem Messsystem horizontal mit einer Geschwindig-
keit v in entgegengesetzte Richtungen verschoben und die Schubspannung T wird gemessen. Aufgrund
der Belastung durch die Normalspannung o verdichtet sich das zuerst noch lockere Schittgut und die
Schittgutdichte p,, steigt an. Durch die anschlieRende Scherverformung werden die Partikel gegenei-
nander bewegt. Da zu Beginn der Messung die Partikel noch nicht sehr dicht beieinander liegen, sind
die Haftkrafte zwischen den Partikeln zunachst klein. Die Probe verformt sich zunachst elastisch, aber
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mit wachsender Schubspannung verdichtet und verfestigt sich das Schittgut immer starker und die
Haftkrafte zwischen den Partikeln nehmen zu. Demzufolge steigt mit der Schubspannung auch die
Schittgutdichte an und fiihrt zu einer plastischen Verformung. Somit verschwindet bei Wegnahme der
Belastung die Verformung nicht. Wird ein lockeres Schiittgut mit der Normalspannung o belastet, so-
dass die Probe sich unter Volumenabnahme plastisch verformt, wird von einer unterverfestigten
Probe gesprochen. Den Kurvenverlauf von t und p;, iber die Zeit bei einer Scherverformung zeigt die
Abbildung 9. [1, S. 62, 10, S. 1153-1154]

a unterverfestigte Probe b iberverfestigte Probe
stationares beginnendes =il stationares
FlieRen FlieRen / FlieRen
o'i \
o

Zeit —=—

Abbildung 9: Schubspannung T und Schiittgutdichte p, bei gleicher Normalspannung o; a) bei unterverfestigten und b) tiber-
verfestigten Probe [1, S. 63]

Die Schubspannung und die Schittgutdichte steigen in Abbildung 9a immer weiter an bis sie trotz wei-
terer Scherverformung ein Plateau erreichen und nicht weiter ansteigen. Wird die Probe bei konstan-
ter Normalspannung, Schittgutdichte und Schubspannung geschert, so wird vom stationdren FlieBen
gesprochen. Die Reibung zwischen den Partikeln hat nun den gréBRten Wert erreicht und die Schitt-
gutfestigkeit bleibt konstant. Wenn fiir die Normalspannung ein groSerer Wert gewahlt wird, so steigt
auch die Schiittgutdichte und die Schubspannung bis zum stationaren FlieRens an. [1,S. 63,10, S. 1153-
1154]

Beim Abscheren wird der Schervorgang erneut durchgefiihrt, aber mit einer vorher sehr stark verfes-
tigten Probe. Diese Probe wurde vorher mit einer groReren Normalspannung verfestigt und geschert.
Durch die Verfestigung sind liegen die Partikel dicht zusammen, haben groRe Haftkrafte und die Probe
hat dementsprechend eine gréRere Schiittgutdichte. In Abbildung 9b nimmt zu Beginn dieses Scher-
vorganges die Schubspannung zu, was zu einer elastischen Verformung des Schiittgutes fihrt. Werden
die Haftkrafte Gberwunden und es kommt zum Bruch der Probe, dann ist die FlieRgrenze erreicht. Das
Maximum der Schubspannung kennzeichnet diesen Punkt in Abbildung 9b und wird als beginnendes
FlieBen bezeichnet. [1, S. 63]

Im Regelfall beschrankt sich dieser Bruch nur auf eine Zone mit geringer Dicke (Scherzone). In der be-
wegen sich die Partikel gegeneinander und die Abstdnde zwischen den Partikeln nehmen zu. Infolge-
dessen nimmt die Schiittgutdichte in diesem Bereich des Bruches ab, die Haftkrafte zwischen den Par-
tikeln verringern sich und die Schiittgutfestigkeit sinkt. Die Auflockerung der Probe in der Bruchflache
heilt plastisches FlieBen unter Dichteabnahme. Wenn die Probe weiter geschert wird, so lockert sie
sich weiter auf, bis sich schlieflich stationares Flielen einstellt. Eine Probe, die wahrend des Scherens
an Festigkeit verliert und bei der demzufolge auch die Schittgutdichte abnimmt, wird Gberverfestig-
ten Probe genannt. In der Scherzone der liberverfestigten Probe stellt sich eine Schittgutdichte ein,
die genau so grol} ist wie die Schiittgutdichte beim stationdren FlieRen einer unterverfestigten Probe.
Demzufolge ist der Prozess des stationdren FlieRens ein reproduzierbarer definierter Zustand in Bezug
auf die Schittgutdichte und der Festigkeit. Aus diesem Grund wird das stationéare FlieRen zur definier-
ten Verfestigung bei der Messung von Schiittguteigenschaften benutzt. Dieser Verfestigungszustand
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dient der Beurteilung zur Wiederholbarkeit der Messung unter gleichen Bedingungen. [1, S. 63, 10, S.
1154-1155]

3.2.2 Messprozedur eines Schergerats

Zum Bestimmen der FlieRgrenze wird zuerst eine unterverfestige Probe mit der Anschernormalspan-
nung g = g,, belastet und anschlieRend geschert bis sich stationares Flieen einstellt. Die resultie-
rende Schuttgutdichte p, und die Anscherschubspannung 7., kénnen der Anschernormalspannung
zugeordnet werden. Der Verfestigungszustand, der sich beim stationdren FlieRen einstellt, kann prin-
zipiell mit der gleichen Probe bei der gleichen Anschernormalspannung reproduziert werden. Ob ein
solcher Zustand erreicht ist, kann durch den Kurvenverlauf des Anscherens beurteilt werden. Steigt die
Schubspannung wie in Abbildung 10 nicht mehr an und verhilt sich konstant, so ist der gewlinschte
Verfestigungszustand erreicht. [1, S. 64]

Anscheren (o) Abscheren (cp<6ap)

t beginnendes

FlieRen (t,p)

N

T, Pp

stationares
FlieRen (t5,)

—_—

Zeit

- N
elastisch plastisch

Abbildung 10: Verlauf der Schubspannung T und Schiittgutdichte p,, beim An- und Abscheren [1, S. 65]

Diese Kontrolle ist ein bedeutender Vorteil bei den Messungen mit Schergeraten im Gegensatz zu dem
einachsigen Druckversuch. Befinden sich in der Schiittgutprobe Inhomogenitaten, wie z. B. Hohlrdume,
wirde dies bei der einachsigen Verdichtung nicht bemerkt werden. Bei der Messung mit einer Scher-
zelle hingegen werden Inhomogenitaten mit der Scherverformung weitestgehend ausgeglichen und
die Schubspannung wird erst dann konstant, wenn die Probe ausreichend homogen ist. Nach dem An-
scheren wird die Probe entlastet und die Schubspannung sinkt auf null ab (Abbildung 10). [1, S. 63]

Das gemessene Wertepaar aus dem stationdren Flielen g, und 74, wird fir die Auswertung der Mes-
sung notiert und in ein g, 7-Diagramm Ubertragen. Der dadurch festgelegte Punkt wird als Anscher-
punkt bezeichnet und bildet in Abbildung 11 einen Punkt auf der moglichen FlieRgrenze. [1, S. 66]

a b
Abscherpunkt Anscherpunkt Abscherpunkt Anscherpunkt
Tan t--f---—------- 7-3-! Tan §==t====—mmm e *
T -7 } T - 7
w - = - |
. —— - . ‘ I
fab-~# mogliche | SR iche
d FlieRgrenze L __a” mogiicne |
| J | LN i FlieRgrenze
0 1 1 0 ‘ ]
0 ©Cap Oo—» Opp 0 ©Cab o— Oan
kohasiv kohasionslos

Abbildung 11: An- und Abscherpunkt im o, T-Diagramm fiir a) kohdsives und b) kohdsionsloses Schiittgut [1, S. 66]



Im zweiten Teil folgt das Abscheren. Dazu wird die Schiittgutprobe mit einer geringeren Abschernor-
malspannung g, < 04, belastet als beim Anscheren. Beim Abscheren ist ein Verlauf der Schubspan-
nung zu erwarten wie in Abbildung 10 dargestellt ist. Deutlich zu erkennen ist, dass im Laufe des Sche-
rens die Schubspannung den Maximalwert erreicht, bei dem es zum Bruch der Probe kommt und be-
ginnendes FlieBen eintritt. Dieses Maximum legt das Wertpaar (0,,T4p) fest und wird in ein 0,7 -
Diagramm als Abscherpunkt eingetragen (Abbildung 11). Der Abscherpunkt ist ebenfalls ein Punkt auf
der FlieRgrenze. [1, S. 66-67, 10, S. 1155]

In der Schittguttechnik wird wegen des Einflusses von Haftkraften auf die Lage der FlieRgrenze zwi-
schen kohésiven und kohasionslosen Schiittglitern unterschieden. Kohasive Schittgliter sind Schitt-
gliter, bei denen sich die Festigkeit und damit auch die Haftkrafte unter der Aufbringung der Verfesti-
gungsspannung erhohen. Je starker die Haftkrafte in dem Schiittgut wirken, umso mehr verschiebt sich
der dargestellte Abscherpunkt in Abbildung 11a und der Schnittpunkt mit der Ordinate nach oben.
Haben Haftkrafte keinen Einfluss auf das Schiittgut, so konnen diese nicht verfestigt werden und beim
Abscheren wird das beginnende FlieRen nicht erreicht. Bei solchen Schiittglitern handelt es sich um
kohdsionslose Schiittgiiter. Die FlieRgrenze in Abbildung 11b ist in diesem Fall ein Gerade, die durch
den Koordinatenursprung verlauft und auf dem An- und Abscherpunkt liegt. [1, S. 67]

Um den exakten Verlauf der FlieBgrenze bestimmen zu kdnnen, muss der beschriebene Prozess des
An- und Abscherens wiederholt werden. Dabei ist darauf zu achten, dass die Schiittgutprobe immer
mit der gleichen Normalspannung erst verfestigt und angeschert wird und danach bei verschiedenen
Normalspannungen abgeschert wird. Nach jedem Anscheren folgt ein Abscheren. Die Probe wird ent-
nommen, woraufhin eine neue Probe erst mit einer Anschernormalspannung angeschert wird, damit
mit einer neuen Abschernormalspannung geschert werden kann. In Abbildung 12 wird der Verlauf der
Schubspannung (iber die Zeit mit den verschieden Abscherpunkten und den jeweils gleichen Anscher-
punkt von zwei Messungen dargestellt. Um eine prazise Aussage lber das FlieBverhalten zu erlangen,
sollten nach dem Anscheren nicht direkt mehrere Abscherpunkte gemessen werden. Der Zustand der
Probe hat sich nach dem ersten Abscheren insoweit verandert, dass die Probe sich beim Abscheren
aufgelockert hat und nicht mehr den definierten Verfestigungszustand entspricht, den es vor dem Ab-
scheren haben sollte. Dieses fehlerhafte Aufnehmen von Abscherpunkten wiirde zu geringen
Schubspannungen verursachen und das Messergebnis verfalschen. [1, S. 67-68, 10, S. 1155]

FlieRgrenze
beginnendes
ElieRen [ ‘ Abscherpunkte | Anscherpunkt
o - _\K — —lan r

Tab

stationares
Flielten

0
I Zeit—=— 0 N~~~ —= Oa

Abscheren
Anscheren neue Probe Oan G

(oan) (0ab < Oan)

Abbildung 12: Darstellung von zwei Messungen mit der gleichen Anschernormalspannung und verschiedenen Abschernor-
malspannungen zur Ermittlung der FlieSgrenze [1, S. 67]
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GemaR Abbildung 12 wird die FlieRgrenze in einem g, T -Diagramm dargestellt und ergibt sich aus den
gemessen Abscherpunkten und dem immer gleichen Anscherpunkt.

Ist fir die Messung ein ausreichend langer Scherweg vorhanden, dann kann eine Probe fiir mehrere
Abscherpunkte benutzt werden und muss nicht nach jeder Messung ausgetauscht werden. Die Probe
wird zuerst mit der Normalspannung verfestigt, dann angeschert und anschlieRend unter einer kleine-
ren Normalspannung abgeschert. Der Vorgang wird wiederholt bis alle Messpunkte fiir die FlieRgrenze
aufgenommen wurden. [1, S. 67-68]

3.2.3 Stick-Slip-Effekt

Der Stick-Slip-Effekt fiihrt zu ruckartigen Bewegungen mit ungleichmaRig schwankender Frequenz.
Dieser Effekt tritt auf, wenn zwei parallel zueinander bewegte Kontaktflaichen abwechselnd haften
(Stick) und gleiten (Slip). Er ist auf die Haftkrafte zwischen den Partikeln und zwischen Wand und Par-
tikeln zurtickzufihren. Die Schubspannung steigt in der Haftphase zunachst soweit an bis eine gewisse
Haftreibung erreicht wird und fallt dann schlagartig ab, sobald eine geringere Gleitreibung eintritt und
benachbarte Flachen plotzlich aufeinander gleiten. [1, S. 229-230]

Der Stick-Slip-Effekt kann sowohl durch Materialverhalten als auch durch das Systemverhalten hervor-
gerufen werden. Das bedeutet, auch wenn dieser Effekt in dem verwendeten Schergerat beobachtet
wurde, muss es nicht bedeuten, dass der gleiche Effekt in einer anderen Situation auftreten kann, z. B.
einem anderem Schergerat oder einem Silo.

Beim Scheren eines Schiittgutes in einem Schergerat fihrt der Effekt zu mehr oder weniger gleichma-
Rigen Schwingungen in der Schubspannung und zeichnet sich durch den typisch sdagezahnartigen Ver-
lauf der Schubspannung aus. In Abbildung 13 kennzeichnet sich der Effekt durch einen langsamen An-
stieg und plotzlichen Abfall der Schubspannung. Die Frequenz der Schwingung wird durch die Scher-
geschwindigkeit beeinflusst. [1, S. 232-233]

-

Zeit ——=—
Abbildung 13: Sdgezahnartiger Verlauf der Schubspannung liber die Zeit durch den Stick-Slip-Effekt [1, S. 232]

Tritt der Stick-Slip-Effekt beim Messen von FlieRgrenzen mit einem Ringschergerat auf, ist aufgrund
der Schwankungen in der Schubspannung eine Verschlechterung der Reproduzierbarkeit zu erwarten.
Durch eine Verringerung der Schergeschwindigkeit kdnnen die einzelnen Schwingungen besser aufge-
|6st werden, jedoch vergroRern sich dadurch die Amplituden der Schwingung. Beim Anscheren werden
die Schwingungen etwa gleich hohe Maximalwerte aufweisen. Um die Anscherschubspannung zu be-
stimmen, wird wie in Abbildung 14 die konstante maximale Schubspannung ermittelt. [1, S. 237]
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Abbildung 14: Verlauf der Schubspannung beim An- und Abscheren bei einem Stick-Slip-Verhalten [1, S. 237]

Aus Abbildung 14 geht hervor, dass auch beim nachfolgenden Abscheren ein schwingender Verlauf der
Schubspannung auftritt. Um die FlieRgrenze zu bestimmen, muss das Maximum der Schubspannung
ermittelt werden. Da die Amplitude der Schwingung von der Schergeschwindigkeit abhangt, lassen sich
in einigen Fallen durch das Erhohen der Schergeschwindigkeit die Schwingungen so weit reduzieren,
dass eine libliche Messung moglich ist. [1, S. 237-238]

3.2.4 Bestimmung der FlieReigenschaften aus FlieRorten

Die FlieRgrenze wird bei Schittglitern FlieBort genannt und gilt flr ein Schittgut fir genau eine An-
schernormalspannung, also fiir genau einen definierten Verfestigungszustand. Fiir einen FliefSort gibt
es exakt eine Schittgutdichte, namlich die, welche sich bei Beginn des stationaren FlieRens beim An-
scheren einstellt. [1, S. 68-69]

Krimmung des FlieRortes

Wie in den Abbildung 11a und Abbildung 12 deutlich wird, ist ein FlieBort leicht konvex. Je kleiner die
verwendete Normalspannungen ist, umso starker ist die Auspragung der Kriimmung. Bei kohdsionslo-
sen Schiittglitern entspricht der FlieRort nahezu einer Geraden. [1, S. 67-68]

Ermittlung der Verfestigungsspannung und Druckfestigkeit

Um die Verfestigungsspannung o; und die Druckfestigkeit o, eines Scherversuches zu ermitteln, wer-
den die Mohrschen Spannungskreise aus dem g, T-Diagramm herangezogen. Zu jedem FlieRort exis-
tiert ein Mohrschen Spannungskreis, der die Spannungsverhaltnisse beim Verfestigen der Probe kenn-
zeichnet. Das Wertepaar (0, T4n) fur das stationdre FlieBen bildet den Anscherpunkt und ist gemaR
Abbildung 15 ein Punkt auf dem Mohrschen Spannungskreis. Zur eindeutigen Bestimmung der Lage
des Mohrschen Spannungskreises wird angenommen, dass der Spannungskreis den FlieRort am Be-
rihrungspunkt e tangiert (Abbildung 15). Die Abscherpunkte liegen meistens links und der Anscher-
punkt rechts vom Berihrungspunkt e. Der Berlihrungspunkt definiert auch das Ende des FlieRortes.
Der Mohrsche Spannungskreis fiir die Verfestigung kann auBerdem unter den Bedingungen konstruiert
werden, dass der Mittelpunkt auf der o-Achse liegt und den Flieort bei o < g, tangiert. Die gestri-
chelte Linie in Abbildung 15 zeigt die Extrapolation des FlieBortes nach rechts, um als Tangente des
Mohrschen Spannungskreises zu dienen. [1,S. 69, 10, S. 1156]
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Abscherpunkte Anscherpunkt
(beginnendes Flielien) / (stationares Fliefen)

Fliefbort

Abbildung 15: FliefSort und Mohrsche Spannungskreise fiir die Bestimmung der Druckfestigkeit und die Verfestigungsspan-
nung [1, S. 70]

Die Schnittpunkte des Spannungskreises mit der g-Achse sind festgelegt durch die groRte und kleinste
Hauptspannung o4 und g,. Die groRte Hauptspannung o, ist die grofSte wirkende Normalspannung
beim Anscheren und entspricht der Verfestigungsspannung beim einachsigen Druckversuch. [1, S. 70]

Die Druckfestigkeit o, ist eine weitere wichtige Schiittguteigenschaft und kann beim einachsigen
Druckversuch direkt gemessen werden. Die einachsige Druckbelastung kann jedoch bei einem Scher-
versuch nicht direkt gemessen werden, sondern lasst sich aus den Mohrschen Spannungskreis ermit-
teln. Bei der Messung der Druckfestigkeit beim einachsigen Druckversuch (Abbildung 15) wirkt beim
beginnenden FlieRen nur auf der Oberseite der Schiittgutprobe die Normalspannung (o = g.), wéhrend
die Schubspannung t = 0 ist. Auf den Seiten wirken unterdessen keine Spannungen (o =0, T = 0). Wird
nun der Mohrsche Spannungskreis im g, T-Diagramm dargestellt, verlduft der Spannungskreis durch
den Koordinatenursprung. Der zweite Schnittpunkt befindet sich bei der Normalspannung o = o.. Der
Spannungskreis tangiert den FlieSort und der Mittelpunkt des Mohrschen Spannungskreises befindet
sich auf der o-Achse. In Abbildung 15 ist der Spannungskreis nach diesen Kriterien eingezeichnet. Aus
den ermittelten Werten fiir die Druckfestigkeit und die Verfestigungsspannung kann nun die FlieRfa-
higkeit f f. errechnet werden. In der Abbildung 15 wurde unter dem Diagramm die Mess- und die Ver-
festigungsprozedur visualisiert. Dies soll verdeutlichen, dass mithilfe des FlieRortes die Parameter Ver-
festigungsspannung und Druckfestigkeit den GroRen des einachsigen Druckversuches entsprechen. [1,
S.71]

Die Druckfestigkeit sowie der FlieRort beziehen sich auf den Verfestigungszustand der verfestigten
Schittgutprobe. Dementsprechend muss auch die Schiittgutdichte p; in diesem Zustand ermittelt
werden. Sie ergibt sich aus der Masse mp und dem Volumen V., der verfestigten Schittgutprobe: [1,

S.76]

Mp (4)
ges

Pp =
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3.3 Charakterisierung von Partikeln und die Einflisse auf das FlieRBverhalten
3.3.1 Haftkrafte

Neben der GréRRe und der Form von Partikeln haben Haftkrafte zwischen den Partikeln und zwischen
Partikeln und Wand in vielen Bereichen der mechanischen Verfahrenstechnik einen bedeutenden Ein-
fluss auf die Eigenschaften von Schittglitern. Aufgrund von Haftkrdfte konnen bei feinkérnigem
Schiittgut unerwiinschte Effekten wie beispielsweise schlechte FlieRfahigkeit oder Anbackungen ent-
stehen. Dies verschlechtert die Homogenitat und kann zu Verstopfungen oder Briickenbildungen in
Silos flihren. [1, S. 34]

Es existieren diverse Haftkrafte, bei denen zwischen stofflicher Kraftlibertragung tiber feste oder fliis-
sige Materialbriicken und immateriellen Kraftiibertragungen durch Felder unterschieden wird. Eine
formschliissige Verbindung von Partikeln aufgrund einer faserigen oder sehr flachen Partikelform,
wodurch es zum Verhaken oder Verkndaulen kommen kann, ist ebenfalls moéglich. [12, S. 74, 13, S. 184]

Einen Uberblick tiber die Einordnung der unterschiedlichen Haftkrifte zwischen Partikeln gibt Abbil-
dung 16.

Mit stofflicher Verbindung: Ohne stoffliche Verbindung:
A) Festkirperbriicken C) Anziehungskriifte

a) Sinterbriicken, Schmelzbriicken e) van-der-Waals-Kriifte
b) Auskristallisierte Feststoffe, elektr. Leiter

aushértende Bindemittel

B) Fliissigkeitsbriicken
elektr. Isolator
f) Elektrostatische Krifte

¢) Adsorptionsschichten

D) Formschliissige Bindung

d) bewegliche Fliissigkeitsbriicken -:- :

(Kapillaritiit)

Abbildung 16: wirkende Haftkrdfte zwischen Feststoffpartikeln [12, S. 75]

Van-der-Waals-Krafte

Im Hinblick auf trockenes, feinkdrniges Schiittgut spielen die van-der-Waals-Krafte eine wesentliche
Rolle. Die van-der-Waals-Krafte haben eine geringe Reichweite und bilden sich aufgrund von Dipol-
Wechselwirkungen zwischen den Atomen und Molekiilen aus (Abbildung 16e). Die Stérke der Anzie-
hungskraft hangt neben der PartikelgroRRe, -rauigkeit und -abstand auch von der stofflichen Zusam-
mensetzung der Partikel ab. [12, S. 74-75]
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Elektrostatische Krafte

Elektrostatische Krafte entstehen zwischen gegenpolig aufgeladenen Oberflachen und kénnen je nach
Verteilung der Ladung anziehend oder abstoRend wirken (Abbildung 16f). Dabei wird wegen der un-
terschiedlichen Verteilung der Ladungen zwischen elektrischen Leitern und Isolatoren unterschieden.
[1,S.34,12,S.75,13,S.189]

Festkorperbriicken

Festkorperbriicken kénnen z. B. durch Sinterung, Rekristallisation, Kornwachstum und chemische Re-
aktion verursacht werden. Sinter- oder Schmelzbriicken (Abbildung 16a) entstehen durch Warmezu-
fuhr, wenn sich an den Kontaktstellen eine Temperatur von circa 60 % der absoluten Schmelztempe-
ratur einstellt und die Kontaktzeit ausreichend lang ist. Auskristallisierte Feststoffe oder aushartende
Bindemittel (Abbildung 16b) entwickeln sich bei der Trocknung von feuchtem Schiittgut, wenn die ver-
dampfte Flissigkeit auskristallisierende Stoffe enthalt. Die Substanz sammelt sich im Kontaktbereich
an und erstarrt zu einer Feststoffbriicke. Beide Arten der Festkorperbriicken (ibertragen grol3e Krafte.
Die Zerstorung von Feststoffbriicken ist irreversibel. [12, S. 74, 13, S. 184]

Fllssigkeitsbriicken

Im Vergleich zu den bisherigen Haftkraften, die sich Gberwiegend in trockenem Schiittgut befinden,
treten FlUssigkeitsbriicken zwischen Einzelpartikeln bei feuchtem Schiittgut auf (Abbildung 16B).
Grundsatzlich wird zwischen Adsorptionsschichten und Flissigkeitsbriicken unterschieden. Adsorpti-
onsschichten bilden sich je nach Umgebungsbedingungen auf der gesamten Partikeloberflache aus.
Flussigkeitsbriicken werden beschrieben als eine Ansammlung von niedrigviskoser Flissigkeit im Kon-
taktbereich der Partikel. Die Oberflachenspannung der Flissigkeit ist maRgeblich fur die Anziehungs-
kraft der Partikel. Diese Briicken sind leicht verformbar und kénnen nach einer Trennung bei wieder-
holtem Kontakt erneut aufgebaut werden. [1, S. 35, 13, S. 185]

Die in dieser Arbeit beschriebenen Haftkrafte sind abhangig von dem jeweiligen Abstand zwischen den
Einzelpartikeln. Besonders beeinflusst wird das FlieBverhalten von trocknen und feinkérnigen Schiitt-
gltern mit geringem Abstand zwischen den Partikeln von den van-der-Waals Haftkraften. Bei ver-
gleichbarem feuchtem Schittgut hingegen sind es die FlUssigkeitsbriicken. Bei beiden Kraften ist die
Haftkraft dann am grofSten. [1, S. 35]

3.3.2 Dichten von Schiittgltern
Feststoffdichte

Die Feststoffdichte p; ist definiert als die Dichte des Schiittgutes, aus dem die Partikel bestehen, und
wird in kg/m3angegeben. Dabei werden im Gegensatz zu der Schiittgutdichte p, die Zwischenrdume
zwischen den Partikeln eines Schiittgutes nicht mit eingerechnet. Innerhalb der Partikel kénnen sich
ebenfalls Hohlrdume befinden, die bei der Feststoffdichte nicht berlicksichtigt werden. Daher ist die
Feststoffdichte groRer als die Schiittgutdichte. Sie berechnet sich aus dem Quotienten der Partikel-
masse mp und dem Volumen der Partikel Vp: [1, S. 24]

mp (5)

pS:V_p

Experimentell wird die Feststoffdichte p;, mit dem Gaspyknometer bestimmt. Dies ist ein bewdhrtes
Verfahren bei dem ein Messgas ungehindert in die Poren eindringen kann und Uber das Verdrangen
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des Partikelvolumens die Feststoffdichte berechnet werden kann. Eine genaue Erlduterung des Mess-
prinzips folgt in Kapitel 4.1.

Schittdichte

Die Schittdichte pyo beschreibt die Dichte einer unverdichteten Schiittung. Dabei werden sowohl die
Zwischenrdaume zwischen den Partikeln als auch die Hohlrdume innerhalb der Partikel beriicksichtigt.
Die Einheit der Schiittdichte pp, ist kg/m3.[1, S. 200]

e (6)

Vges

Ppo =

Stampfdichte

Die Stampfdichte p; wird experimentell mithilfe eines Stampfvolumeters gemessen. Die Stampfdichte
p: bezeichnet die Dichte eines Schittgutes nach der Verdichtung durch Stampfen oder Klopfen. Sie
wird in kg/m3 angegeben. [1, S. 200]

e (7)
Pt = 75—
C Vges
Aus der Schittdichte p,o und der Stampfdichte p, lassen sich zwei Kennwerte bestimmen, die Auf-
schluss Uber das mogliche FlieRverhalten geben: der Kompressibilitatsindex K; und die Hausnerzahl H.

K; = Pt ~ Pvo_ 100% (8)
Pt
H = Pt (9)
Pro

Ist der Kompressibilitdtsindex K; = 0 und die Hausnerzahl bei H = 1, dann lasst sich das Schiittgut
nicht verdichten und die Stampfdichte p; entspricht der Schittdichte p;o. Damit besitzt das Schittgut
das bestmogliche FlieRverhalten bzw. die bestmogliche FlieRfahigkeit. Je groer K; und H sind, desto
schlechter ist das FlieBverhalten zu bewerten. [1, S. 200-201]

3.3.3 PartikelgroBenverteilung

Schiittgliter bestehen aus Partikeln, die in den meisten Fallen unterschiedliche Partikeldurchmesser
aufweisen. Zur Bestimmung der Verteilung der verschiedenen PartikelgréRen der Flugaschen werden
die Verteilungssumme Q(x) und die Verteilungsdichte q(x) verwendet (Abbildung 17). Dazu wird das
disperse Feststoffkollektiv mithilfe eines PartikelgroRenmerkmals r in Intervalle aufgeteilt. Es bestimmt
den jeweiligen Mengenanteil des Intervalls. Die Verteilungssumme gibt den Mengenanteil der Partikel
wieder, die bezogen auf die gesamte untersuchte Menge kleiner sind als die PartikelgroRe x;: [1, S. 44,
14, S. 16]

Teilmenge (Xpin - Xi) (10)

Q(x) =

Gesamtmenge (Xpmin - Xmax)
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Die Mengenangabe wird mit dem Index r angegeben und kann auf verschiedene Arten erfolgen, bei-
spielsweise als Anzahl von Partikeln, Lange, Flache oder als Masse bzw. Volumen. Fiir Q,- bzw. g, gilt:
[14,S. 16]

Anzahl r=0 Qo, 9o
Lange r=1 Q1 q1
Fliache r=2 Q2,92
Volumen, Masse r=3 Q3,93

Zur Veranschaulichung ist die Verteilungssumme in Abbildung 17a mit einem typischen S-formigen
Verlauf dargestellt. Fir jede PartikelgréRe x der Gesamtmenge kann ein Wert fir Q (x) bestimmt wer-
den. Dieser Wert gibt an, wie gro der Anteil der Gesamtmenge ist, welcher kleiner als die Partikel-
grofle x ist. [1, S. 44]

a
1
Q)
Qx) [
AQ,
Q(xi4)
0
b xlmin X1 % :rlnax
alo) | | :
' |
ol ;
Xmin X1 X Xmax

W ———
Abbildung 17: Darstellung der a) Verteilungssumme Q(x); b) Verteilungsdichte q(x) [1, S. 45]

Abbildung 17b zeigt die Verteilungsdichte g(x). Sie ist die Ableitung der Verteilungssumme Q(x) nach
der PartikelgrofRe x:

dQ(x) (11)
dx

q(x) =

Die Verteilungsdichte q(x) gibt den Mengenanteil im Intervall bezogen auf die Intervallbreite Ax; an.
In Abbildung 17b ist die Verteilungsdichte q(x) fur die Funktion der Verteilungssumme Q (x) aufgetra-
gen. Da die Verteilungsdichte die Ableitung der Verteilungssumme ist, ist die Verteilungsdichte die
Steigung der Verteilungssumme.
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_ AQi(xi—g X)) (12)
Gi= =g

Aus der Verteilungsdichte g(x) lassen sich die einzelnen Anhdufungen der jeweiligen Intervallklassen
erkennen. [14, S. 18]

Kennwerte von PartikelgréBenverteilungen

Haufig kann die PartikelgrofRenverteilung durch einen einzigen Wert gekennzeichnet werden, welcher
aus der Darstellung der Verteilungssumme und der Verteilungsdichte hervorgeht. Hierzu missen der
Medianwert x5, - und der Modalwert xj, ,- herangezogen werden. [12, S. 32]

Medianwert x5 ,-

Der Medianwert gibt die Partikelgrof3e an, bei der 50 % der Partikelmenge eine kleinere PartikelgréRe
aufweisen. Der Index r steht auch hier fiir die Mengenart und muss angegeben werden. Der Median-
wert wird Gber den Schnittpunkt der Verteilungssummenkurve bei Q,(x) = 0,5 ermittelt (Abbildung
18a). [1, S. 48, 12, S. 32]

Modalwert xj, ;-

Der Modalwert gibt die mengenreichste PartikelgrofRe in der Partikelmenge an und wird tGber das Ma-
ximum der Verteilungsdichtekurve abgelesen (Abbildung 18b). [1, S. 48, 12, S. 32]

a
? 1
Qr(x)
05q--—=-—=---------
i
1
1
|
1
D T :
Xmin x504r Xmax
K —— -
b

T
Xmin Xh,r Xmax
X ——t—

Abbildung 18: a) Verteilungssumme mit Medianwert und b) Verteilungsdichte mit Modalwert [1, S. 49]

Die Kennwerte sind Einzelwerte aus den Verteilungen und geben keine Auskunft Giber den Verteilungs-
verlauf. Beide Kennwerte sind aulRerdem abhangig von der Mengenart, weshalb die Angabe durch den
Index r bei den Kennwerten wichtig ist. Denn je nachdem welche Mengenart vorliegt, verschiebt sich
die Lage der Verteilungssumme und der Verteilungsdichte und es entstehen unterschiedliche Kenn-
groRen. [1, S. 49, 12, S. 32]

Abbildung 19 veranschaulicht die vielfaltigen Verteilungen von Verteilungssummen und Verteilungs-
dichten, darunter eine breite und schmale Verteilung, ein bimodale und eine mehrmodale Verteilung.
Alle weisen die gleichen x5 ,- - und xp, ,- -Werte auf.
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Abbildung 19: a) Verteilungssummen und b) Verteilungsdichten in verschiedener Form mit den gleichen Kennwerten
Xso,r und xy,,. der Partikelverteilung [1, S. 50]

Eine Verteilungsdichte mit zwei Maxima (Abbildung 19b) wird bimodale Verteilung genannt. Gibt es
mehrere Maxima, so wird von einer mehrmodalen oder multimodalen Verteilung gesprochen. Fir die
Ermittlung der PartikelgroRenverteilung wird das Messverfahren der Laserbeugung verwendet. [12, S.
32]

Laserbeugung

Die Laserbeugung ist ein laser-optisches Messverfahren, bei der die PartikelgroRenverteilung schnell
und zuverlassig bestimmt wird. Die Partikel konnen in die Messzone mit unterschiedlichen Dispergier-
systemen zugefiihrt werden, sowohl in Luft als auch in Wasser sowie mit und ohne Ultraschall. [15, S.
203, 16, S. 79]

Das Grundprinzip der Laserbeugung ist in Abbildung 20 dargestellt. Die Lichtquelle bildet der HeNe-
Laser, dessen Strahl aufgeweitet wird um als Messvolumen zu dienen. Das Partikelkollektiv wird durch
den Strahlengang des Lasers transportiert. Der Strahl wird durch die Partikel abgeschwéacht und ge-
beugt. In Abhangigkeit der PartikelgréRe streuen die Partikel Licht in einem bestimmten Winkel, sobald
sie elektromagnetischer Strahlung ausgesetzt sind. Dabei entsteht eine Beugungslichtverteilung, die
sich aus der Summe der gebeugten Intensitdten aller Teilchen im Strahl bildet. Auf einer Linse wird das
gebeugte Licht und der abgeschwachte Laserstrahl fokussiert und auf einem Detektor abgebildet. Die
Linse ist dafir zustandig, dass gleiche Beugungswinkel auf gleichen Radien dargestellt werden.

Die erzeugte Intensitatsverteilung auf den Beugungsringen wird mit berechneten Intensitatsverteilun-
gen fur angenommene Partikelverteilungen verglichen. Mithilfe von Iteration werden die angenom-
menen Verteilungen so lange variiert bis die Abweichung zwischen gemessener und gerechneter
Lichtintensitatsverteilung am geringsten ist. Das Ergebnis ist die angenommene PartikelgroRenvertei-
lung mit der geringsten Abweichung zu der berechneten PartikelgroRenverteilung. Die Verteilung wird
in einer volumengewichtete Summenfunktion Q5 (x) und Dichtefunktion g;(x) visualisiert. [13, S. 55,
15, S. 204, 16, S. 79]
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Abbildung 20: Prinzipieller Aufbau der Laserlichtbeugung fiir die PartikelgréfSenanalyse [15, S. 203]

Einfluss auf das FlieRverhalten

Die Haftkrafte zwischen Partikeln bestimmen das FlieBverhalten eines Schiittgutes. Wie im Kapitel
3.3.1 erldutert, sind vor allem die Flussigkeitsbriicken und die van-der-Waals-Krafte die dominierenden
Haftkrafte. Daraus folgt: Je kleiner Partikel sind, umso mehr Partikelkontakte pro Flache sind zu erwar-
ten und umso groRRer ist damit die Festigkeit des Schittgutes. Dies fuhrt dann zu schlechten FlieRei-
genschaften. [1, S. 43]

Aussagen Uber das mogliche FlieBverhalten konnen nicht ausschlielRlich anhand der PartikelgrofRen-
verteilung getroffen werden. Eine genaue Messung der FlieRfahigkeit ist unerldsslich. In den meisten
Féllen ist jedoch zu erwarten, dass breite Verteilungen bei dem gleichen Medianwert X5, eine
schlechtere FlieRfahigkeit haben als schmale Verteilungen. [1, S. 240-241]

3.3.4 Partikelform

Die Partikelform ist ein wichtiger Einflussfaktor auf das FlieRverhalten von Schittgiitern. Um die Aus-
wirkungen der Partikelform der Flugaschen auf das FlieRverhalten zu verstehen, wird eine mikroskopi-
sche Analyse durchgefiihrt. Es lassen sich kaum allgemeingultige Aussage treffen, da in den meisten
Partikelkollektiven jedes einzelne Partikel eine andere Form hat. Grobe Partikel mit einer glatten und
runden Partikelform weisen ein besseres FlieBverhalten auf als raue und unférmige Partikel. Bei koha-
siven Schiittgitern wird das FlieRverhalten durch die Haftkrafte bestimmt. Rauigkeiten an der Ober-
flache von Partikeln kénnen dazu fihren, dass sich die Partikel im Kollektiv nicht so nahe kommen wie
grolRe platte Partikel. So entstehen weniger Haftkrafte und raue Partikel bekommen ein besseres FlieR3-
verhalten.

3.3.5 Feuchte

Die Bestimmung der Feuchte in den Flugaschen wird mit einer thermogravimetrischen Messung mit
einem Halogen-Feuchtebestimmer durchgefiihrt. Die Probe wird mit einer Halogenlampe durch Infra-
rotstrahlung erwarmt und misst nach dem Prinzip der Thermogravimetrie. Wahrend des Trocknungs-
prozesses dringt die Strahlung zum Grof3teil in die Probe ein und wandelt sich erst dort in Warmeener-
gie um, wodurch sich die Probe sehr schnell erhitzen lasst. Ein geringer Teil der Strahlung wird von der
Probe reflektiert oder durchgelassen, das ist Gberwiegend von der Helligkeit der Probe abhangig. Wie
tief die Strahlung in die Partikel eindringen kann, hangt von der Durchldssigkeit und Warmeleitfahigkeit
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der Probe ab. Bei einer hohen Durchlassigkeit und Warmeleitfahigkeit der Probe dringt die Infrarot-
strahlung in tiefere Schichten der Probe ein und die Probe erwarmt sich schneller und homogener. [17]

Einfluss auf das FlieRverhalten

Durch den Feuchtigkeitsanteil im Schittgut konnen Aussagen (iber das FlieRverhalten des vorliegen-
den Schiittgutes getroffen werden. Wird einem trockenen Schiittgut eine geringe Menge Flissigkeit
zugefiihrt, sodass die Partikel benetzt werden, bilden sich zunachst Flussigkeitsbriicken an den Kon-
taktstellen (Abbildung 21a).

a b C

FIUssi@/\
O

Abbildung 21: Partikel mit unterschiedlichen Fliissigkeitsmengen; a) einzelne Fliissigkeitsbriicken; b) Fliissigkeitsbriicken und
lokale Sdttigung; c) gesdttigt [1, S. 245]

Sie flihren aufgrund der Oberflachenspannung und des maoglichen kapillaren Unterdrucks zu zusatzli-
chen Haftkraften und somit durch die erhéhte Druckfestigkeit zu einer Verschlechterung bzw. starken
Abnahme der FlieRfahigkeit (Abbildung 22).

To Sattigung /%(

Flissigkeitsgehalt —

Abbildung 22: Flieffihigkeit in Abhéngigkeit vom Fliissigkeitsgehalt [1, S. 245]

Aus der Abbildung 22 geht hervor, dass schon bei geringen Mengen an Flissigkeit in dem Schiittgut
die FlieRfahigkeit rapide sinkt. Wird dem Schittgut weiter Flissigkeit zugefiihrt, so entstehen aus den
Flussigkeitsbriicken ortlich gesattigte Bereiche (Abbildung 21b). Die FlieRfahigkeit nimmt weiter ab bis
sie fur einen bestimmten Bereich des Flissigkeitsgehaltes nahezu konstant ist (Abbildung 22). SchlieR-
lich wird die Sattigung des Schittgutes mit Flussigkeit erreicht (Abbildung 21c) und die FlieRfadhigkeit
steigt schlagartig an, da die Zwischenrdume mit Fllssigkeit gefillt sind und die Oberflachenspannun-
gen verschwinden.

Beim Einfluss der Feuchte auf das FlieBverhalten wird zwischen der inneren und duBeren Feuchte un-
terschieden. Die innere Feuchte bezeichnet die Flissigkeit, die innerhalb der Partikel gebunden ist. Bei
der duReren Feuchte befindet sich die Flussigkeit an der Partikeloberflache, was sich entscheidend auf
das FlieRBverhalten auswirkt. Einige Schiittgliter haben von Grund auf eine hohe innere Feuchtigkeit.
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Wenn bei ihnen nach der Trocknung die gleiche Menge an Wasser zugefiihrt wird, wie beim Trocknen
entfernt wurde, dann kann diese Menge nicht in gleichem Mal3e von den Partikeln aufgenommen wer-
den. Somit steigt die dulRere Feuchte, wodurch das FlieBverhalten anders als noch vor der Trocknung
ist. Aber nicht nur die Haftkrafte zwischen den Partikeln verandert sich, sondern auch die Haftkrafte
zwischen Partikeln und Wand nehmen zu.

3.4 Aufbereitungsmethoden

Fir die Durchfiihrung der Scherversuche mit der feuchten Flugasche bedarf es einer Aneinanderrei-
hung von Grundoperationen zur Aufbereitung. Sie werden in der mechanischen Verfahrenstechnik
dazu verwendet, um die Eigenschaften oder deren Zusammensetzung zu verandern und werden in
folgende Kategorien unterteilt: [12, S. 2]

e Zerkleinern durch Mahlen, Brechen, Schneiden oder Zerfasern

e Trennen durch Klassieren, Sieben, Abscheiden oder Sedimentieren

e Agglomerieren durch Granulieren, Pelletieren, Dragieren oder Tablettieren
e Mischen durch Homogenisieren, Feststoffmischen, Riihren oder Kneten

Abhangig von der Anforderung existieren unterschiedliche Verfahren, um die Eigenschaften eines
Schittguts zu variieren. Zum Befeuchten der Flugasche ist das Feststoffmischen unter Zugabe von Flis-
sigkeit eine geeignete Methode, um die Feuchte gleichmaRig zu erhéhen. Fiir weitere Prozessschritte
wird auf das Trennverfahren von fliissigen und festen Komponenten durch thermische Trocknung zu-
rickgegriffen. Zuletzt wird auf die Methode zur Zerkleinerung von Agglomeraten verwiesen.

3.4.1 Feststoffmischen

Das Mischen beschreibt den Vorgang, bei dem zwei oder mehr Stoffe durch Bewegung so gegeneinan-
der bewegt werden, dass sich die Bestandteile gleichmalig in der Mischung verteilen. Diese Gegenei-
nanderbewegung geschieht durch Zwangsbewegung. Dabei wird im Mischraum durch bewegte Misch-
werkzeuge diese Zwangsbewegung erzeugt, z. B. im Mischbehalter durch Schaufeln, Rithrer oder Ein-
bauten in bewegten MischgefdRen. Eine gute Mischung ist homogen und bedeutet, dass die Zusam-
mensetzung aller Komponenten lber die gesamte Mischung weitgehend libereinstimmt. Bei zweipha-
sigen Mischprozessen wird in der mechanischen Verfahrenstechnik bei der Zugabe von Flissigkeit zu
einem Feststoff von ,Befeuchtung’ gesprochen.[12, S. 331-332]

Um die Qualitat einer Mischung zu beurteilen, miissen mehrere Proben entnommen werden, um die
jeweilige Zusammensetzung zu analysieren. Die Zusammensetzungen werden um einen Mittelwert
schwanken. Je kleiner diese Schwankungen um den Mittelwert sind, desto besser ist die Mischung. Um
den Mischungsfortschritt zu beschreiben, miissen zu verschiedenen Zeiten jeweils Proben an unter-
schiedlichen Stellen der Mischung entnommen und ausgewertet werden. Die Probenzusammenset-
zung verandert sich im Laufe des Mischprozesses und ist eine zufallig schwankende GrofRe. [12, S. 333]

Bei der Betrachtung der Mischzusténde in Abbildung 23 wird zwischen drei Mischzustanden unter-
schieden: die vollstandige Entmischung, die ideale Homogenitat und die stochastische Homogenitat
(gleichméRige Zufallsmischung).

Bei der vollstandigen Entmischung (Abbildung 23a) liegen die Komponenten getrennt voneinander im
Mischbehalter. Jede gezogene Probe enthalt entweder nur die eine oder nur die andere Komponente.
Bei der idealen Homogenitdt weist jede Probe aus der Mischung die gleiche Zusammensetzung der
Gesamtmischung auf (Abbildung 23b). Die stochastische Homogenitat in Abbildung 23c kennzeichnet
sich durch ihre gleichmaRige Zufallsmischung und beschreibt eine reale bestmoglich erreichbare
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Mischgite, die durch Zufallsbewegungen in der Mischung entsteht. In einer stochastisch homogenen

Mischung sind die Komponenten gleichmalig verteilt. [12, S. 335-337]
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Abbildung 23: Mischzustdnde; a) véllig entmischter Zustand; b) ideal homogene Mischung; c) stochastisch homogene Mi-
schung [12, S. 335-337]

Je nach Anwendungsfall gibt es verschiedene Varianten von Feststoffmischern, die nach Bewegungs-
erzeugung eingeteilt werden:

e Mischer mit bewegten Mischbehilter, z. B. Trommelmischer

e  Mischer mit bewegten Mischwerkzeugen in feststehenden Behéltern, z. B. Schneckenmischer
e Mischer mit bewegten Mischwerkzeugen und bewegten Behéltern, z. B. Intensivmischer

e Scherkraftmischer, z. B. Mischsilos und Rohre mit lenkenden Einbauten

e Pneumatische Mischer, z. B. Wirbelschichtmischer

Eine Unterscheidung kann ebenfalls nach der volumenbezogenen Leistung oder nach Chargen- und
Duschlaufmischern erfolgen. Die Auswahl eines geeigneten Feststoffmischers ist abhangig von den zu
mischenden Komponenten, der zu mischenden Feststoffmenge und dem gewiinschten Mischergebnis.
[12, S.367-368]

Um die Komponenten Schittgut und Wasser homogen zu vermischen, Bedarf es einen Feststoffmi-
scher, der sich durch drehende Werkzeuge, drehende Behalter oder das Umwalzen mittels Luft aus-
zeichnet. Bei dem Mischvorgang von feinem Schittgut mit geringer Feuchte ist zu erwarten, dass auf-
grund der erhéhten Haftkrafte zwischen den Partikeln, sich eine hohere Mischzeit und eine héhere
Leistungsaufnahme ergeben. AuRerdem darf der Feststoffmischer nur teilgefiillt sein, damit gentigend
Bewegungsspielraum fiir das mischende Schittgut vorhanden ist. Eine schnelle und intensive Durch-
mischung der Flugasche mit Wasser wird mit einem Intensivmischer mit bewegten Mischwerkzeugen
und bewegten Behiltern fir eine sehr gute Materialumwalzung erreicht. [13, S. 228-229]

3.4.2 Trocknung

Das thermische Grundverfahren der Trocknung wird eingesetzt, um Flissigkeit von der Flugasche ab-
zutrennen. Uberwiegend handelt es sich um das Entfernen von Wasser. Beim Trocknen von festen
Stoffen handelt es sich um den Ubergang vom fliissigen in den gasférmigen Aggregatzustand der ge-
bundenen Flissigkeit. Daflir kdnnen zwei Methoden verwendet werden: Erhéhung der Temperatur
oder die Senkung des Partialdrucks der feuchten Komponente in der Umgebung des Feststoffes. Fir
die Methode der Druckabsenkung wird eine Vakuum- oder Gefriertrocknung angewendet. Bei der Er-
hoéhung der Temperatur wird Warme zugefiihrt. Dies soll die Flissigkeit in den dampfférmigen Zustand
Uberfiihren und den Dampf vom getrockneten Schiittgut abfihren.
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Das Trocknen kennzeichnet sich durch den gleichzeitigen Ablauf der Warme- und Stofflibertragung. Es
liegt eine Oberflachenverdunstung vor, wenn bei groSeren Feuchten viel Flissigkeit in den Poren vor-
handen ist. Die Kapillarwirkung zieht die Flissigkeit an die Oberflache des Feststoffs, wodurch die
Oberflache feucht gehalten wird und die Feuchtigkeit an der Oberflache verdunstet. Bei geringeren
Feuchten tritt dieser Prozess nicht mehr ein. Eine entscheidende Rolle spielen die Transportvorgange
der teils kondensiert, teils dampfférmig vorliegenden Flissigkeit in den Poren des Feststoffes. Fiir die
feuchte Flugasche wird eine Trocknung mittels Warmezufuhr gewahlt. [18, S. 533]

3.4.3 Zerkleinerung

Bei der Zerkleinerung wird gezielt die GrolRe der Partikeln, aus denen der Stoff besteht, verandert. Die
von auBen aufgebrachten Kraften bewirken im Inneren der Partikel so grolRe Spannungen, dass der
Zusammenhalt des Stoffes durch Briiche zerst6ért wird. Durch einen Zerkleinerungsvorgang wird das
Ausgangsmaterial in eine feinere Kérnung Gberfihrt. [12, S. 2]

Im Fall der getrockneten Flugasche werden die durch die Trocknung entstandenen Agglomerate auf-
gebrochen und zerkleinert. Die Agglomerate besitzen eine geringe Festigkeit und lassen sich durch ge-
ringe Belastungen zerstoren. Zur Bestimmung der Beanspruchungsart wird zwischen folgenden Bean-
spruchungen differenziert: [19, S. 47-48]

o Druckbeanspruchung: Zerkleinerung durch Zerdriicken des Materials

e Schneidbeanspruchung: Material erfahrt durch gegenlaufige Messer eine Zerkleinerung

e Schlagbeanspruchung: Material wird durch zwei Festkorperflaichen und hoher Beanspru-
chungsgeschwindigkeit zerkleinert

o Reibbeanspruchung: Material wird durch wirkende Druck- und Schubkrafte zerkleinert

e Prallbeanspruchung: Material erfdhrt eine Beschleunigung und kollidiert mit einer ruhenden
oder bewegten Arbeitsflache oder anderen Partikeln

Die genannten Beanspruchungsarten bewirken auf unterschiedliche Weise ein Bruch des Aufgabeguts.
Fir die Zerkleinerung der Agglomerate mit geringer Festigkeit ist die Prallbeanspruchung ein bewdhr-
tes Verfahren und wird vereinfacht mit der Wirbelschicht erzeugt.

Die Wirbelschicht beruht auf dem Verfahrensprinzip der Fluidisation und besteht darin, dass ein
Schittgut von einem aufwartsgerichteten Fluidstrom von unten durchstrémt wird. Dadurch wird das
Schittgut in einen flissigkeitsdhnlichen Zustand versetzt, sofern der Volumenstrom des Fluides einen
bestimmten Grenzwert erreicht hat. Dieser Mechanismus sorgt fiir eine konstante Umwalzung und
Durchmischung des Partikelkollektives.[13, S. 92, 20, S. 637]

a) v b)
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Abbildung 24: Prallvorgang zwischen a) Partikeln und Wand; b) Partikeln und anderen Agglomeraten [19, S. 48]

Die Agglomerate in der Flugasche werden durch die hohe Gasgeschwindigkeit mitgerissen und durch
den Zusammenprall mit anderen Agglomeraten, Partikeln oder der Wirbelschichtwand aufgebrochen.
Die Prallbeanspruchung ist in Abbildung 24 vereinfacht dargestellt. Diese Kollisionen entstehen durch
die turbulente Strémung in der Wirbelschicht.
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4 Material und Methoden

In diesem Kapitel werden die Methoden und Messgerate, die im Rahmen dieser Arbeit zum Einsatz
kommen, beschrieben. Die Bestimmung der Schiittguteigenschaften dient der Charakterisierung und
Abschatzung der Einfllsse auf das FlieBverhalten der Flugaschen. Sie werden in dieser Arbeit als Vor-
versuche bezeichnet. Die verwendeten Messgerate und die entsprechende Messprozedur der Vorver-
suche werden zuerst vorgestellt. Im Anschluss folgen detaillierte Beschreibungen des Aufbaus, der Ka-
librierung und der Durchfiihrung des Ringschergerates zur Messung von FlieRorten. SchlieRlich werden
weitere verwendeten Gerate flr den Hauptversuch beschrieben. Dazu zahlt zum einen der Intensivmi-
scher zum Mischen von Flugasche und Wasser. Zum anderen der Trockenschrank, um die Feuchte aus
der Flugasche zu entfernen und genlgend Ausgangsmaterial flir den letzten Scherversuch bereit zu
stellen und die Wirbelschicht, zum Auflésen der Agglomerate.

4.1 Experimentelle Voruntersuchung

Schittdichtemessung

Um die Schittdichte pyq zu ermitteln, wird zuerst die Masse des leeren Messzylinders m, ermittelt
und die Flugasche wird hineingegeben, ohne sie dabei zu verdichten. Die Masse des mit Flugasche
gefullten Messzylinder m3 wird bestimmt. Aus dem Volumen der Schiittung V. und der Differenz aus
der Masse des gefiillten Messzylinders m; und der Masse des leeren Messzylinders m wird die Schiitt-
dichte ppo berechnet: [21]

s ~ Mo (13)

Gaspyknometer

Die Bestimmung der Feststoffdichte erfolgt mit dem Gaspyknometer von POROTEC. Die Abbildung 25
stellt das Funktionsprinzip des Gaspyknometers dar.

Zu Beginn der Messung werden die Referenzkammern V, 1, V.2 und die Probekammer Vk mit dem
Messgas Stickstoff durchstromt, damit die Luft aus den Kammern verdringt wird. Uber das Ein-
gangsventil 1 werden die Referenzkammern mit dem Messgas befillt. AnschlieBend wird der Druck
auf 2 bar erhoht. Aufgrund der Druckerh6hung kann das Messgas in die Hohlrdume der Probe eindrin-
gen. Uber einen Vergleich mit den zwei Referenzkammern kann das reale Volumen der Probe durch
die allgemeine Gasgleichung errechnet werden. Das Messgas darf weder mit dem Schiittgut reagieren
noch an diesem adsorbiert werden. Fiir die meisten Anwendungsfalle wird Helium als Messgas ver-
wendet. Die Masse der Probe wird vor oder nach der Volumenmessung mit einer Analysewaage be-
stimmt. Zur Ermittlung der Feststoffmasse wird die Analysewaage von Ohaus Adventure Scale verwen-
det. [22, 23]
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Abbildung 25: Funktionsprinzip des Gaspyknometers [23]

Stampfvolumeter

Die Stampfdichte p; bzw. das Stampfvolumen wird mithilfe des Stampfvolumeters STAV Il der Firma J.
Engelsmann AG bestimmt. Das Stampfvolumeter in Abbildung 26 besteht im Wesentlichen aus einer
Nockenwelle, einem Messzylinder und einer in axialer Richtung beweglichen Plattform. Mit der elekt-
ronischen Steuereinheit lassen sich vorprogrammierte Standardprogramme oder individuelle Klopf-
zahlen einstellen. Zu Beginn der Messung rotiert die Nockenwelle und der Filhrungsstempel hebt sich
um etwa 3 mm. Nach einer Umdrehung der Nockenwelle wird der Fiihrungsstempel auf den Amboss
fallen gelassen und erzeugt somit einen ,Stampfer’.

MeBzylinder

Gummimuffe

Fihrungsstempel

3+ 0,1mm

AmboB

Nockenwelle

Abbildung 26: Darstellung eines Stampfvolumeters zur Bestimmung der Stampfdichte [24]

28



Vor der Messung wird die Leermasse des Messzylinders m, bestimmt. Fir die Messung wird die Flug-
asche in den Messzylinder gefillt und die Masse des gefillten Messzylinders mz wird gemessen. An-
schlieBend wird der Messzylinder befestigt und die Nockenwelle wird in Bewegung gesetzt. Nach den
eingestellten 1250 Umdrehungen kann das Volumen V. abgelesen werden. Der Vorgang wird wie-
derholt bis sich das Volumen nicht weiter verringert. [24]

pp = ms — Mo (14)
C 0 Vies

Digitalmikroskop

Die Partikelform des Schiittgutes wird mit einem Digitalmikroskop VHX-7000 von KEYENCE untersucht.

Das Digitalmikroskop ermoglicht eine hochauflésende 4K-Mikroskopie und ist mit einem Schattenef-
fekt-Modus ausgestattet. Dieser Modus basiert auf einer Kombination aus speziell entwickelten, hoch-
aufldsenden Objektiven und einer leistungsstarken Beleuchtung. Dadurch ist es moglich die Partikel
der Flugasche in Farbe zu betrachten und sie durch Beleuchtungsvarianten aus verschiedenen Rich-
tungen zu analysieren. Das Mikroskop kann eine Probe von 20-facher bis 6000-facher VergrofSerungen
untersuchen. [25] Fiir die Untersuchung werden die Flugaschen fein verteilt auf einen Glastrager auf-
getragen und unter dem Mikroskop untersucht. Die Auswertung der Aufnahmen erfolgt Gber einen
Computer mit der jeweiligen Software.

Laserbeuger

Die PartikelgroBenverteilung der Flugaschen wird durch die Laserbeugung bestimmt (Kapitel 3.3.3).
Dazu wird das Messgerdt BECKMAN COULTER LS 13 320 eingesetzt. Die Bestimmung der Partikelgro-
Renverteilung erfolgt tGiber zwei verschiedene Dispergiersysteme und wird in Luft und Wasser und mit
und ohne Ultraschall gemessen. Dafiir werden Proben aus beiden Flugaschen entnommen und der
jeweiligen Messzone zugefihrt. Fiur jede PartikelgroRenverteilung werden je drei Messungen durch-
gefiihrt. Die Daten werden anschlieBend mit einem Computer ausgewertet. Die zugehorige Analy-
sesoftware berechnet anschlieRend die PartikelgréBenverteilung. Gemessen werden die Partikelgro-
Ren von 0,375 bis 2000 um.

Feuchtebestimmer

Mithilfe einer thermogravimetrischen Messung mittels Halogen-Feuchtebestimmer von KERN wird die
Feuchte in den Flugaschen ermittelt.

Fir die Messung werden Proben von je 2 bis 3 g aus den Flugaschen entnommen und gleichmaRig und
diinn auf der Waagschale verteilt. Die Probe wird mit der integrierten Waage gewogen und erwarmt.
Das aktuelle Gewicht wird kontinuierlich gemessen und die Trocknung wird beendet, wenn keine Ge-
wichtsveranderung verzeichnet wird. Die Feuchte w berechnet sich dann aus dem Quotienten des Ge-
wichtsverlustes my, und dem Gewicht vor der Trocknung m.

m
w=—2-100 (15)
m

Fir die Ermittlung der Grundfeuchte der Flugaschen werden je drei Messungen mit einer Trocknungs-
temperatur von 120 °C und 200°C durchgefihrt.
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4.2 Scherzelle
4.2.1 Beschreibung des Gerates

Zum Messen der FlieRfahigkeit und weiteren FlieReigenschaften wird auf das manuelle Ringschergerat
RST-01.01 zurlickgegriffen. Das Ringschergerat gehort zu der Gruppe der Rotationsschergerate und
bietet den Vorteil, dass der Scherweg nicht begrenzt ist. Die folgende Abbildung 27 verdeutlicht den
Aufbau des Ringschergerates.

Zugstange

Zugstange \
F

Abbildung 27: Aufbau eines Ringschergerdtes [1, S. 108]

Das Schiittgut befindet sich im Unterteil des Ringschergerates im sogenannten Bodenring. Dieser kann
ein Probenvolumen von 900 cm? aufnehmen. Auf dem Schiittgut liegt der Scherdeckel, welcher mit
einem Quertrager verbunden ist. An diesem Quertrager befinden sich wiederrum parallele Zugstan-
gen, die mit je einem Kraftaufnehmer verbunden sind. Zum Scheren der Schiittgutprobe dreht sich der
Bodenring langsam mit einer Winkelgeschwindigkeit w. Der Scherdeckel wird durch die Zugstangen
am Drehen gehindert. Damit sichergestellt werden kann, dass die Scherverformung nicht zwischen
Scherdeckel und Schiittgut oder zwischen Bodenring und Schiittgut stattfindet, ist der Scherdeckel auf
der Unterseite sowie der Boden des Bodenrings rau. Der Scherdeckel hat auf der Unterseite ins Schiitt-
gut ragende Stege, sogenannte Mitnehmer und der Boden am Bodenring hat kleine Aussparungen. Die
wirkenden Krafte in den Zugstangen F; und F,, die das Mitdrehen verhindern, werden gemessen. Die
Summe der beiden Krafte ist die Scherkraft Fs und wird als Spannung U in V aufgezeichnet. Der aufge-
nommene Spannungsverlauf stellt reprdsentativ den Verlauf der Schubspannung dar. Durch die zwei
seitlichen FUhrungsrollen und die zwei Flihrungsstangen wird der Scherdeckel in der horizontalen Po-
sition gehalten. [1, S. 108, 10, S. 1162]

Vorteilhaft bei dieser Konstruktion ist, dass der Scherdeckel bei ungleichmaRiger Fiillung des Boden-
ringes leicht aus der horizontalen Lage kippen kann und dafiir sorgt, dass die Probe gleichmalig belas-
tet wird. Ein weiterer Vorteil bietet die Entnahme des Bodenringes mit Deckel, was das Befillen der
Scherzelle vereinfacht.

Der mit dem Deckel verbundene Quertrager wird von einer vertikal nach unten gerichteten Normal-
kraft Fy; belastet und gleichmaRig auf das Schiittgut verteilt. Abbildung 28 zeigt unterhalb der Scher-
zelle der mit dem Quertrager verbundene Hanger (1). Zum Einstellen der Normalkraft werden die Ge-
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wichtsstlicke auf den Hanger gelegt. Die Gewichtskrafte von Scherdeckel, Hanger, Quertrager und Zug-
stangen miissen Uber eine nach oben gerichtete Ausgleichskraft F, durch ein Gegengewicht kompen-
siert werden.

2 3
- 3 2
1

Abbildung 28: Ringschergerdt RST-01.01

Die gemessene Spannung wird kontinuierlich Uber die Zeit mittels einer Messwerterfassungsanlage
aufgenommen. Die vertikale Position des Scherdeckels wird mit der digitalen Messuhr Mitutoyo Abso-
lute bestimmt. Uber die Absenkung des Deckels kann somit aus dem Probenvolumen und der bekann-
ten Masse des eingeflllten Schittgutes die mittlere Schiittgutdichte p;, ermittelt werden. Die Schiitt-
dichte ist nach dem Anscheren wichtig fiir die Auswertung des FlieRortes, denn sie kann der Verfesti-
gungsspannung beim stationaren Flieen zugeordnet werden. [1, S. 109, 10, S. 1162]

4.2.2 Kalibrierung des Gerates

Fir die Bestimmung des Umrechnungsfaktors der gemessenen Spannung U in V in die Scherkraft F in
kg fur die Konstruktion der FlieRBorte mit der Software RSV 95 wird eine Kalibrierung des Ringscherge-
rats durchgefiihrt. Die gesetzliche Einheit fir Krafte sind N. Dennoch werden mit Waagen in der Regel
Massen in kg und nicht Gewichtskrafte in N ermittelt. Kraftaufnehmer sind meistens so kalibriert, dass
die Werte in kg gemessen werden. Folglich wird die Einheit in kg oft als ein MaR fiir eine Kraft verwen-
det. [26]

Die Kalibrierung der Kraftaufnehmer in die Kraftrichtung wird nacheinander durchgefiihrt. An dem
seitlichen Kraftaufnehmer (2) wird eine einseitige Vorrichtung angehangen und tber die Fiihrungsrolle
(3) an der gegeniiberliegenden Seite am Messtisch Ubergelegt (Abbildung 28). Der Kraftaufnehmer
wird Uber die Vorrichtung mit 4 kg belastet und die Spannungsaufnahme startet. Nach der Kalibrierung
beider Kraftaufnehmer resultiert die folgende Spannungsaufnahme in Abbildung 29:
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Kalibrierung
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Abbildung 29: Kalibrierung des Ringschergerdits

Die aufgenommene Spannung der Kraftaufnehmer und die Umrechnung von 1 V in die entsprechende
Scherkraft in kg wird in Tabelle 3 dargelegt:

Tabelle 3: Ermittelter Umrechnungsfaktor aus der Kalibrierung des Ringschergerdits

Spannung U inV Kalibrierungslast in kg
links 1,0510 4
rechts 0,9906 4
Mittelwert 1,0208 4
Umrechnung 1 3,9184

Aus der Kalibrierung des Ringschergerates geht hervor, dass jede gemessene Spannung von 1V einem
Gewicht von 3,92 kg entspricht, das an den Halterungen der Quertrager hiangt. Demzufolge werden
die Scherkrafte Fs mit folgender Gleichung berechnet:

Fg=392-U (16)
4.2.3 Durchflihrung des Versuches

Zur Versuchsvorbereitung wird das Schiittgut locker in den Bodenring bis zur Oberkante eingefiillt.
Uberschiissiges Schiittgut wird vorsichtig mit einem Spachtel entfernt indem die Probe ebenmiRig
glattgestrichen wird. Darauf folgt die Ermittlung der Masse des mit Schittgut gefillten Bodenringes
mit der Waage Sartorius CP4201. Die Scherzelle wird anschlieRend auf das Ringescherat aufgesetzt.
Der Scherdeckel wird auf die Schiittgutprobe gelegt und der Hanger fir die Normalkraft (Auflegen der
Gewichtsstiicke) und der Hanger der Gewichtskraft werden an dem Scherdeckel eingehakt. Nun wer-
den die Zugstanden am Scherdeckel angebracht. Die Absenkung des Scherdeckels wird mit der digita-
len Messuhr gemessen. Zur Kontrolle wird ein Gewichtsstiick mit 1 oder 2 kg, je nach Normalkraft zum
Anscheren, auf die Scheibe des Hangers gelegt und die Absenkung des Scherdeckels erneut abgelesen.
Ist die Absenkung grofRer als 10 mm, so wird die komplette Versuchsvorbereitung abgebrochen und
wiederholt. Zusatzliche Gewichtsstlicke auf dem Hanger erzeugen die gewlinschte Normalkraft Fy
zum Anscheren.

32



Die Tabelle 4 zeigt die selbst gewahlten An- und Abscherlasten zur Bestimmung von vier FlieBorten
und der daraus resultierenden FlieRfunktion:

Tabelle 4: An- und Abscherlasten zur Bestimmung der FliefSorte

FlieBort Anscherlast Abscherlast 1 Abscherlast 2 Abscherlast 3
Nr. in kg in kg in kg in kg
1 5 1 2 3
2 10 2 5 8
3 15 6 9 12
4 20 8 12 16

Nun wird die Absenkung des Scherdeckels durch die aufgebrachte Normalspannung erneut gemessen.
Aus der Differenz der Absenkung von der unbelasteten Probe und der durch die Normalspannung be-
lastete Probe wird spater das Volumen fiir die Schittgutdichte berechnet. Somit ist die Scherzelle voll-
standig vorbereitet und die Messung kann beginnen. [1, S. 108-109, 10, S. 1162-1163]

Zundachst wird das Schergerat eingeschaltet und der Bodenring dreht sich mit konstanter Geschwindig-
keit mit v = 1 mm/min im Uhrzeigersinn, wahrend die Zugstangen den Deckel am Drehen hindern.
Die Spannung U resultiert aus den gemessenen Kraften F; und F, in den Zugstangen und wird Uber
die Zeit aufgezeichnet. Da die Schittgutprobe vor der Messung keiner Belastung ausgesetzt war, han-
delt es sich um eine unterverfestigte Probe. Mit dem Anstieg der Spannung verfestigt sich das Schiitt-
gut weiter, was mit einer Abnahme der Hohe der Schiittgutprobe zusammenhangt. Der Verlauf der
Spannung Uber die Zeit bestéatigt den bekannten Verlauf aus Abbildung 30 mit einer zunachst elasti-
schen Verformung, der Verfestigung und dem stationaren FlieBen bei einer plastischen Verformung.
Nachdem der Zustand des stationdren FlieBens erreicht wurde, wird die Rotation der Scherzelle aus-
geschaltet und die Gewichtsstiicke werden entnommen, sodass die Spannung wieder auf null absinkt.
[1,S.109, 10, S. 1163]

Nun kann der erste Abschervorgang beginnen, indem entsprechende Gewichtsstlicke auf die Scheibe
des Hangers platziert werden. Die Rotation der Scherzelle wird eingeschaltet und es wird abgeschert
bis das Maximum im Verlauf der Spannung erkennbar ist (beginnendes FlieBen in Abbildung 30). Das
Maximum ist der erste Abscherpunkt und ist ein Punkt des FlieRortes. Bei diesem Ringschergerat ist
der Scherweg nicht begrenzt, deshalb kann das An- und Abscheren mit der gleichen Probe weitere zwei
Mal wiederholt werden, bis alle gewahlten Punkte des FlieBortes bestimmt sind.
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Abbildung 30: Spannungsverlauf durch An- und Abscheren mittels Ringschergerdt bei Messung mehrerer Abscherpunkte
einer Schiittgutprobe
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4.3 Mischer

Zur Befeuchtung der Flugaschen wird der Intensivmischer von Eirich Typ EL1 genutzt (Abbildung 31).
Der Intensivmischer besteht aus einem drehenden Mischbehalter (1) mit einem Fassungsvermogen
von 11, der zum Beflillen und Entleeren entnommen werden kann. Einen rotierendes Wirblerwerkzeug
(2) und einem feststehenden Wandabstreifer (3) befinden sich am Deckel des Mischers. Der Wandab-
streifer sorgt dafir, dass die Flugasche von der Wand abgestreift wird. Das Wasser wird iber den am
Deckel angebrachten Schacht (4) zugegeben. Das Mischsystem kann zwischen 0°, 10°, 20° und 30° in
der Neigung verstellt werden. Der Intensivmischer besitzt eine Touchscreen-Bedienung mit Anzeige
der Drehzahl vom Mischwerkzeug, welche stufenlos in beide Drehrichtung von 2 bis 30 m/s regelbar
ist, der Drehzahl des Mischbehalters, der Leistung des Mischwerkzeugs, der Temperatur und der Zeit.
(27]

Abbildung 31: Aufbau des Eirich-Intensivmischer Typ EL1 [27]

Das Mischwerkzeug kann entweder gleichldufig oder gegenldufig zum Behélter eingestellt werden. Es
ergeben sich die in Abbildung 32 dargestellten Strémungsbilder:

Abbildung 32: Strémungsbilder a) Werkzeug gleichldufig zum Behdilter; b) Werkzeug gegenlédufig zum Behdlter [28]

Zum Erzielen einer hohen Mischglite wird der Intensivmischer um 20° geneigt und Wirblerwerkzeug
und Mischbehilter rotieren gegenliufig. Die Drehzahl des Mischbehilters ist betragt 900 1/min.
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4.4 Trockenofen

Zur Trocknung der Flugasche wird der Trockenschrank IKA OVEN 125 control-dry verwendet. Er kann
bis zu einer Temperatur von 300 °C aufheizen. Der aus Edelstahl bestehende Innenraum hat sechs
herausnehmbare Einschubbdden. Die Belliftung wird (iber eine elektrisch verstellbare Liftungsklappe
gesteuert. Zusatzlich verfugt der Trockenschrank tber 2 Displays lber die alle wichtigen Prozesspara-
meter, wie Soll- und Istwert der Temperatur, Timer, Entliftungsklappenéffnung oder die Drehzahl des
Geblases angezeigt und eingestellt werden kénnen. [29] Fiir die Trocknung wird die Flugasche gleich-
maRig in einer diinnen Schicht auf einem Blech ausgebreitet. Die Trocknung erfolgt bei 105 °C fur 24
Stunden.

4.5 Wirbelschicht

Die Wirbelschicht in Abbildung 33 besteht aus einer Druckluftquelle, die Gber das Handventil reguliert
wird. Die Luft wird tGber einen Schwebekorper-Durchflussmesser von unten in den Fluidisiertopf gelei-
tet. Am unteren Ende des Fluidisiertopfes befindet sich ein halbdurchlassiges Gewebe, welches dem
Fluid erméglicht, das Gewebe zu durchstrémen ohne, dass das Schiittgut nach unten gelangt. Uber
dem Fluidisiertopf saugt eine Absaugung die freiwerdenden Staube direkt ab. [30]

Absaugung
U-Rohr-Manometer

Schebekorper-
Durchflussmesser

Druckminderer

Fluidisiertopf, bestehend aus
Plexiglassaule und Gewebe

Abbildung 33: Schematischer Aufbau der Wirbelschicht [30]

Die Wirbelschicht wird mit der getrockneten Flugasche gefiillt. AnschlieBend wird der Volumenstrom
Gber die Zufuhr der Druckluft erh6ht, sodass die Flugasche eine Durchmischung erfdhrt. Durch die Gas-
stromung prallen die die Partikel gegen benachbarte Kontaktflaichen und Agglomerate zerbrechen. Die
Zufuhr der Druckluft wird nach einer Sichtkontrolle, bei der keine Agglomerate zu erkennen sind, re-
duziert.
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5 Experimentelle Vorgehensweise

In diesem Kapitel wird die Versuchsdurchfiihrung des Hauptversuches beschrieben und gliedert sich in
zwei Abschnitte. Der erste Abschnitt beschreibt die Vorgehensweise zur Reproduzierbarkeitsmessung
der Scherversuche durch wiederholtes Bestimmen von FlieBorten bei gleicher Anscherlast. Im zweiten
Abschnitt folgt die Beschreibung der Durchfiihrung der homogenen Befeuchtung durch Mischpro-
zesse, die Trocknung und das Auflésen der Agglomerate durch die Wirbelschicht. Das Ziel ist das Kon-
struieren der Fliefunktionen der trockenen und feuchten Flugaschen. Aus dem Vergleich der Fliel3-
funktionen kdnnen Aussagen beziglich des FlieBverhaltens unter Einfluss der Feuchte getroffen wer-
den. Die urspriinglich vorgesehene BKF erwies sich fiir die Konstruktion der Fliefunktionen als nicht
geeignet. Die Ursache hierfiir wird im Kapitel 6.2 ndher erlautert.

5.1 Reproduzierbarkeit der Scherversuche

In dem ersten Teil werden Scherversuche mit den trockenen Flugaschen mit einer Anscherlast von 10
kg und den entsprechenden Abscherlasten aus Tabelle 4 durchgefiihrt, um die Reproduzierbarkeit der
Ergebnisse zu priifen. Danach werden drei weitere Punkte der FlieRfunktion bestimmt, indem fiir jeden
Punkt der FlieRfunktion drei Scherversuche mit den entsprechenden An- und Abscherlasten aus Ta-
belle 4 ausgefihrt werden. Aus den drei FlieBorten mit der jeweiligen Anscherlast wird die mittlere
Verfestigungsspannung und die mittlere Druckfestigkeit gebildet, um so einen Punkt der FlieRfunktion
zu konstruieren. Die Scherversuche werden wie in Kapitel 4.2.3 beschrieben durchgefihrt.

Die aufgenommene Spannung wird lber die Zeit wahrend des Scherversuches (iber eine Messwerter-
fassungsanlage aufgezeichnet. Aus dem U, t-Diagramm werden die Spannungen fir die An- und Ab-
scherkrafte ermittelt. Die Spannung beim Anscheren wird aus den drei Mittelwerten der konstanten
Spannung berechnet. Fir die Abscherkraft wird jeweils das Maximum der Spannung bestimmt. Die
ermittelten Spannungen der An- und Abschervorgange werden mit dem erfassten Umrechnungsfaktor
aus der Kalibrierung in die Scherkraft umgerechnet.

Diese Werte werden zusammen mit der Masse des mit Schiittgut gefiillten Bodenringes, die Absen-
kung des Scherdeckels beim Anlegen der Anscherlast und die An- und Abscherlasten in die Software
RSV 95 (bertragen. Diese Software konstruiert aus diesen Angaben den FlieRBort in Abhdngigkeit der
Verfestigungsspannung mit den zugehérigen Mohrschen Spannungskreisen. Aus den Mehrfachmes-
sungen bei gleicher Anscherlast kann auf die Reproduzierbarkeit der Scherversuche geschlossen wer-
den.

5.2 Scherversuche mit feuchter Flugasche

Im zweiten Teil des Hauptversuches wird die Vorgehensweise zur Bestimmung der FlieRfunktion der
SKF bei einer duBeren Feuchte von 3 % beschrieben. Dafiir werden vier FlieBorte bei verschiedenen
Verfestigungsspannungen mit der feuchten Flugasche gemessen.

Um die Feuchte im Schiittgut auf 3 % zu erhdhen, muss zuerst die Grundfeuchte w;g, in der SKF be-
stimmt werden. Die Feuchte wird bei einer Trocknungstemperatur von 120 °C und 200 °C bestimmt.
Anhand der Grundfeuchte w;y und der bekannten Masse m der Flugasche, die im Intensivmischer
gemischt werden soll, kann die Trockenmasse m; und die Wassermasse bzw. das Volumen Vy, berech-
net werden, welche zugefiihrt werden muss, um eine Endfeuchte von wg,;; = 3 % zu erhalten.

mr = m- (1 —wi) (17)
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Vi = Mg Weopy — My - Wig (18)

Uber den am Deckel angebrachten Schacht wird mit einer Spritzflasche die berechnete Wassermenge
der Flugasche wahrend des Mischvorgangs zugefiihrt. Die entsprechenden Versuchsparameter fiir den
Mischprozess sind in der Tabelle 5 aufgelistet.

Tabelle 5: Versuchsparameter fiir den Mischprozess der Steinkohleflugasche

Wassermasse in ml
Hauptversuch . . -
Nr Masseing  Mischzeitins
) berechnet tatsachlich
1 1151,0 900 24 26
2 1150,6 900 24 24
3 1151,0 1500 24 30
4 1128,6 1200 23 28

Nach einem Mischvorgang von 300 s werden der Flugasche drei reprasentative Proben entnommen,
um die mittlere Feuchte zu bestimmen. Liegt die Feuchte unter 3 % so wird die fehlende Menge an
Wasser erneut berechnet und wahrend des Mischens zugegeben. Die tatsachlich zugefiihrte Wasser-
masse ist teilweise groRer als die berechnete. Die Ursache fir die Abweichung liegt in der Verdunstung
einer geringfligigen Wassermenge wahrend des Mischprozesses sowie geringe Wassermengen, die bei
der Zugabe nicht vollstandig in den Mischbehélter bzw. in die Flugasche gelangen. Abbildung 34 zeigt
die angefeuchtete Steinkohleflugasche nach dem Mischprozess:

Abbildung 34: Steinkohleflugasche mit 3 % Feuchte nach dem Mischprozess

Abbildung 35 verdeutlicht, dass sich aufgrund der erhéhten Feuchte vermehrt Agglomerate bilden und
die Festigkeit in der SKF dadurch deutlich zunimmt. Zur Bestimmung der FlieBeigenschaften wird die
feuchte Flugasche locker in die Scherzelle gefiillt und der Scherversuch wird wie in Kapitel 4.2.3 be-
schrieben durchgefiihrt (Abbildung 35).
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Abbildung 35: Bodenring mit feuchter Steinkohleflugasche vor dem Scherversuch

Wie in Kapitel 5.1 werden aus dem U, t-Diagramm die Werte flr die An- und Abscherkrafte ermittelt
und mit den weiteren Parametern in die Software RSV 95 libertragen. Nach dem Scherversuch werden
erneut drei Proben zur Bestimmung der Feuchte entnommen. Die Ergebnisse werden mit den Feuch-
ten vor dem Scherversuch verglichen, um die Auswirkungen des Scherversuches auf die Feuchte zu
identifizieren. Nach dem dritten Scherversuch wird die feuchte Flugasche ebenmaRig auf einem Blech
verteilt, um sie dann bei 105 °C fir 24 h im Trockenschrank zu trocknen. Die folgende Abbildung 36
zeigt die Steinkohleflugasche nach der Trocknung im Trockenofen:

Abbildung 36: Steinkohleflugasche nach Trocknung

Nach der Trocknung wird die Flugasche in die Wirbelschicht gegeben und mit einem Volumenstrom
von 3000 I/h durchstrémt, um die durch die Trocknung entstandenen Agglomerate zu zerkleinern. Die
Abschaltung der Wirbelschicht erfolgt durch Sichtkontrolle und ist als beendet anzusehen, sobald keine
Agglomerate mehr vorhanden sind. Nach der Probenentnahme zur Bestimmung der Feuchte in der
Flugasche wird ein Scherversuch mit der getrockneten Flugasche durchgefiihrt, um die Auswirkungen
der Trocknung auf die FlieReigenschaften zu ermitteln. Die Versuchsdurchfiihrung flir den vierten
FlieRort erfolgt mit der getrockneten Flugasche.
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6 Ergebnisse und Diskussion

In diesem Kapitel werden anhand der Versuchsdurchfiihrungen erzielte Ergebnisse vorgestellt und be-
wertet. Die Werte und Parameter werden graphisch und tabellarisch dargestellt, um sie visuell verglei-
chen zu kénnen. Fir die Nachvollziehbarkeit folgen anschliefend die Auswertungen der Ergebnisse.
Aus den Erkenntnissen der Vorversuche kénnen Riickschlisse auf das mogliche FlieBverhalten der
Flugaschen gezogen werden, weshalb sie ebenfalls beriicksichtigt werden. Uber die Ergebnisse der Re-
produzierbarkeitsmessungen kann die Wiederholbarkeit der Messungen unter gleichen Bedingungen
abgeleitet werden. SchlieRlich folgt ein Vergleich der FlieBfunktionen, um das tatsachliche FlieSverhal-
ten bei unterschiedlichen Feuchten zu bewerten.

6.1 Vorversuche
6.1.1 Dichten

Die Schitt-, Stampf- und Feststoffdichte der SKF und BKF wurden jeweils drei Mal bestimmt. Die Er-
gebnisse der Einzelmessungen sind in Anhang A aufgefiihrt. Tabelle 6 zeigt die Mittelwerte der Einzel-
messungen, welche mit dem relativen Fehler angegeben werden.

Tabelle 6: Ermittelte Schiittgutdichte, Stampfdichte und Feststoffdichte fiir die Stein- und Braunkohleflugasche

Steinkohleflugasche Braunkohleflugasche
psinkg/m?3 2736,5 + 0,004 2459,6 + 0,004
peinkg/m3 1608,4 + 0,4 1197,1+ 0,4
Ppo in kg/m3 1124,14+0,8 853,14 1,0

Aus den Ergebnissen der Stampf- und Schiittdichten sind die Messungen als genau zu betrachten. Die
Messung der Feststoffdichte ist anhand des sehr geringen relativen Fehlers als sehr genau zu bewer-
ten.

Die Feststoffdichte der SKF liegt im Vergleich zum Literaturwert leicht hoher als der angegebene Be-
reich von 2000 - 2500 kg/m3. [8] Allerdings bezieht sich dieser Literaturwert nur auf die Untersuchung
der SKF von deutschen Kraftwerken. Die Feststoffdichte der BKF ist niedriger als der Literaturwert von
2650 kg/m3. [7]

Diese Abweichungen resultieren daraus, dass nicht jede Flugasche die gleiche Zusammensetzung auf-
weist und je nach Ausgangsmaterial und Verbrennungsanlage variiert. Es ist anzunehmen, dass die
Variation auf die Hauptbestandteile SiO, und Al,Os zurlickgeht.

Um die ermittelten Schiittdichten der SKF und der BKF zu vergleichen, werden die Schiittgutdichten
aus dem Scherversuch herangezogen. In der Abbildung 37 ist die Funktion der Schittgutdichte der SKF
in Abhangigkeit der Verfestigungsspannung visualisiert.
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Schittgutdichte der SKF in Abh&dngigkeit der Verfestigungsspannung
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Abbildung 37: Schiittgutdichte der Steinkohleflugasche in Abhéngigkeit der Verfestigungsspannung aus Scherversuchen

Aus Abbildung 37 geht hervor, dass mit zunehmender Verfestigungsspannung die Schiittgutdichte an-
steigt. Je groRer die Verfestigungsspannung ist, um das Schittgut zu verdichten, desto mehr werden
die Partikel aneinandergedriickt und es entstehen mehr Partikelkontakte pro Volumen. Dadurch steigt
die innere Reibung und die Schittgutdichte an. Die Verdichtbarkeit der SKF in Abhangigkeit der Ver-
festigungsspannung ist in Tabelle 7 dargestellt.

Tabelle 7: Schiittgutdichte der Steinkohleflugasche aus Scherversuchen

FlieRort Nr. 1 2 3 4
o, in kPa 4,75 8,98 13,89 18,85
ppinkg/m3 1229 1297 1298 1383
Verdichtbarkeit in % 9,3 15,3 15,5 23,0

Die Verdichtbarkeit ist ausgehend von der Schittdichte p,o berechnet. Die SKF verzeichnet einen An-
stieg der Verdichtbarkeit tiber die Verfestigungsspannung.

Die Werte der Schiittgutdichten aus den Scherversuchen (Tabelle 7) sind im Vergleich zu der Stampf-
dichte der SKF (Tabelle 6) geringer. Das liegt daran, dass die Schittgutdichte durch die Verfestigung
bestimmt wird und die Stampfdichte die Masse eines bestimmten Volumens beschreibt, das durch
Stampfen maximal verdichtet wurde.

Aus den gemittelten Werten der Schiittdichte und der Stampfdichte kann der Kompressibilitatsindex
K; und die Hausnerzahl H bestimmt werden. Fir die SKF und BKF gelten:

Tabelle 8: Kompressibilitétsindex K; und Hausnerzahl H der Steinkohle- und Braunkohleflugasche

Steinkohleflugasche Braunkohleflugasche
K;in% 30,1 28,7
H 1,43 1,40
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Beide Flugaschen weisen ein dhnlichen Kompressibilitdtsindex auf und lassen sich ausgehend von einer
lockeren Schiittung nahezu gleich stark verdichten. Das Volumen der SKF und der BKF verringert sich
durch das Stampfen um 30,1 % bzw. 28,7 %. Das FlieRverhalten ist sowohl nach dem Kompressibilitats-
index als auch nach der Hausnerzahl als schlecht einzustufen. [31]

6.1.2 PartikelgroBenverteilung

Die PartikelgrofRenverteilungen sind sowohl trocken als auch in Wasser mit und ohne Ultraschall ge-
messen worden (Anhang B). Flr die Auswertung wurden nur PartikelgrofRenverteilungen in Wasser mit
Ultraschall herangezogen, da durch den Ultraschall kleine Agglomerate auftrennt werden und dadurch
die Messung am prazisesten ist. Die in Abbildung 38 erkennbaren mittleren PartikelgréBenverteilun-
gen der SKF und BKF basieren auf drei Messungen mit Ultraschall in Wasser. Auf der Primarachse ist
die Verteilungsdichte g5 (x) in % und auf der Sekundarachse die Verteilungssumme Q5 (x) in % darge-
stellt.

PartikelgréRenverteilungen SKF und BKF
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Abbildung 38: Ermittelte PartikelgréfSenverteilungen von Steinkohle- und Braunkohleflugasche

Die PartikelgroBen der SKF bewegen sich zwischen 0,375 und 39,78 um. Die Verteilung weist 2 Maxima
auf, damit ist die Verteilung bimodal. Die monomodale Verteilung der BKF erstreckt sich tGber den Par-
tikelgroRenbereich 0,375 bis 83,9 um. Die Kennwerte der Verteilungen sind in der Tabelle 9 aufgelistet:

Tabelle 9: Kennwerte der Partikelgréf3enverteilungen von Steinkohle- und Braunkohleflugasche

Steinkohleflugasche Braunkohleflugasche
Medianwert x5 3 in pm 5,580 23,023
Modalwert xj, 3 in pm 6,663 44,667

Die Modalwerte zeigen, dass die meisten Partikel der BKF mehr als das 6-fache groRRer sind als die von
der SKF. Auch das GroRtkorn der BKF liegt ebenfalls deutlich Gber dem der SKF.

Die enge Verteilung der Kennwerte, die geringe PartikelgroRe und die breite Verteilung der SKF weisen
auf ein schlechtes FlieRverhalten und eine hohere Festigkeit hin. Die schmalere Verteilung und die
deutlich groReren Partikel der BKF sind ein Indiz fiir ein besseres FlieRverhalten.

41



6.1.3 Partikelform

Ein weiterer Aspekt, der das FlieRverhalten der beiden Flugaschen beeinflusst, ist die Partikelform und
die Oberflachenstruktur. Die mikroskopische Aufnahme der Partikel der SKF in Abbildung 39 zeigt, dass
die meisten Partikel kugelférmig und glasig sind. Die hellen Reflexionen auf einigen Partikeln deuten
auf den Glasanteil in der SKF hin.

Abbildung 39: Digitalmikroskop-Aufnahme der Steinkohleflugasche (700-fache Vergréf3erung)

Die Abmessungen der Einzelpartikel in Abbildung 40 verdeutlichen die Anhadufung der Partikel im Be-
reich zwischen 5 und 9 um. Diese Anhdufung entspricht dem Ergebnis der PartikelgroRenverteilung

aus Kapitel 6.1.2.

(11]9,0pm

[1017,8um

Abbildung 40: Digitalmikroskop-Aufnahme von Steinkohleflugasche mit Abmessungen von Einzelpartikeln (700-fache Ver-
gréfSerung)
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In Abbildung 41 ist eine mikroskopische Aufnahme der Partikel der BKF zu sehen. Die Partikel haben
im Vergleich zu der SKF eine deutlich unregelmaRigere Partikelform.

2023.10.30
1422:15

Abbildung 41: Digitalmikroskop-Aufnahme von Braunkohleflugasche (400-fache VergréfSerung)

In der Abbildung 42 ist erkennbar, dass neben den rauen und unregelmafigen Partikeln auch wenige
glatte und runde Partikel existieren, ahnlich wie bei dem Partikel mit der BemalRung [1]. Die Aufnahme
zeigt auBerdem eine breitere Streuung der PartikelgréRen. Es sind Einzelpartikel von 7,4 bis 52 um
bemaRt.

[4]14,1ym [1110,5um)

[3]13,2um!

(613, 1um

2023.10.30
14:23:30

[2]52,0um

10,0pm|

Abbildung 42 Digitalmikroskop-Aufnahme von Braunkohleflugasche mit Abmessungen von Einzelpartikeln (600-fache Ver-
gréfSerung)
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Die Aufnahmen zeigen, dass die Kornform der Flugaschen durch die unterschiedliche Entstehungsbe-
dingungen, d. h. verbranntes Ausgangsmaterial und Art der Feuerungsanlage, beeinflusst wird. Eine
raue, kantige und ungleichmaRige Partikelform fiihrt zu weniger Partikelkontakten, wodurch weniger
Haftkrafte entstehen. Das FlieRverhalten wird mafigeblich durch Haftkrafte gepragt. In Bezug auf die
Partikelform weist die BKF ein theoretisch besseres FlieRverhalten auf als die SKF.

6.1.4 Grundfeuchte

Die gebundene Feuchte und die Trockenmasse der SKF und BKF wird mittels Feuchtebestimmer be-
stimmt. Die Feuchte ist bei 120 °C und 200 °C jeweils drei Mal gemessen worden. Daraus bilden sich
die Mittelwerte als Endergebnis (Anhang C-1 und C-2). Die Ergebnisse der Messungen sind in der Ta-
belle 10 aufgelistet.

Tabelle 10: Ermittelte Grundfeuchte von Steinkohle- und Braunkohleflugasche bei 120 °C und 200 °C

T=120°C T=200°C
Feuchtein%  Trockenmassein %  Feuchte in % Trockenmasse in %
Steinkohleflugasche 0,61+ 4,94 99,39 0,91 £ 5,03 99,09
Braunkohleflugasche 0,90 + 5,58 99,10 1,24 + 6,59 98,76

Bei der SKF und der BKF nimmt die gemessene Feuchte mit steigender Trocknungstemperatur zu. Dies
kann darin begriindet werden, dass bei einer h6heren Temperatur, sprich 200 °C, die Wassermolekiile
schneller verdunsten als bei 120 °C. Demnach ist bei einer Feuchtemessung von 120 °C immer noch
eine ungewisse Restfeuchte in der Flugasche vorhanden. Daher wird fiir weitere Feuchtemessungen
eine Trocknungstemperatur von 200 °C gewahlt.

Die relativen Fehler sind bei so geringen Feuchten als gering zu bewerten. Die auftretenden Schwan-
kungen der Feuchte innerhalb der Flugaschen gelten als gering.

Die Grundfeuchte 0,91 % in der SKF und 1,24 % in der BKF kdnnen auf verschiedene Ursachen zurlick-
zufiihren sein. Zum einen konnen sie durch die Verbrennung der Kohle entstehen, wodurch Wasser-
dampf freigesetzt wird und sich in den Aschepartikeln anlagert. Zum anderen sind diese Flugaschen
Gber 10 Jahre alt und konnen (ber die Zeit Feuchtigkeit aus der Luft aufgenommen haben. Beide
Grundfeuchten sind als gering zu bewerten.

6.2 Reproduzierbarkeitsmessungen

Auswertung des Spannungsverlidufe

Zunachst wird der Verlauf der Spannung beim An- und Abscheren der SKF betrachtet. Der gezeigte
Spannungsverlauf in Abbildung 43 von Versuch 4 steht reprasentativ fiir die anderen drei Spannungs-
verlaufe mit der Anscherlast von 10 kg (Anhang D-1 bis D-3).

44



Spannungsverlauf der Steinkohleflugasche Versuch 4
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Abbildung 43: Verlauf der Spannung beim An- und Abscheren von Steinkohleflugasche

Diese Versuchsaufzeichnung zeigt, dass bei allen drei Anschervorgangen die gleiche Spannung erreicht
wird und auch Uber die Zeit konstant bleibt, womit das stationare FlieBen reprasentiert wird. Anhand
der Abbildung 43 und Anhang D-1 bis D-3 wird auch deutlich, dass der Verfestigungszustand sehr gut
reproduzierbar ist, da bei jedem Anschervorgang die gleiche Spannung erreicht wird. Zur Veranschau-
lichung zeigt Tabelle 11 die resultierenden Scherkrafte beim stationaren FlieRen:

Tabelle 11: Scherkraft beim stationdren Fliefsen der Steinkohleflugasche bei einer Anscherlast von 10 kg

Versuch Fganinkg
1 4,7774
2 4,7593
3 4,6780
4 4,7940

Mit einem relativen Fehler von %+ 0,78 % ist die SKF bezliglich des Verfestigungszustandes sehr gut
reproduzierbar. Die zugehorigen Abscherkrafte der Versuche befinden sich in Anhang G-1.

Im Vergleich dazu wird in Abbildung 44 der Verlauf der Spannung beim An- und Abscheren der BKF von
Versuch 3 dargestellt. Die weiteren acht Spannungsverldufe der BKF sind dem Anhang E zu entnehmen.

e Spannungsverlauf der Braunkohleflugasche Versuch 3
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Abbildung 44: Verlauf der Spannung beim An- und Abscheren von Braunkohleflugasche
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Die aufgenommene Spannung hat einen sehr ungleichmaBigen Verlauf und ist auf den Stick-Slip-Effekt
zuriickzufiihren. Zu erkennen ist dieser Effekt an dem sagezahnartigen Verlauf der Spannung.

Besonders beim Anscheren wird das korrekte Ermitteln der Scherkraft durch den Effekt erschwert, was
Messunsicherheiten mit sich bringt. Als Scherkraft fiir das Anscheren wird es als sinnvoll erachtet die
maximale konstante Spannung der Schwingung zu verwenden. Da die Amplitude der Spannung klein
ist und die Spannung wahrend des Anscherens abfillt, kann das Niveau der konstanten maximalen
Spannung nicht genau ermittelt werden. Deshalb ist fiir die Scherkraft beim Anscheren (iber die drei
Anschervorgange der Mittelwert gebildet worden.

Da die Spannung bei dem ersten und zweiten Anschervorgang lber die Zeit absinkt und damit auch
kein Plateau erreicht werden kann, stellt sich kein stationares FlieRen ein. Dies ist in diesem und in den
Versuchen 4, 8 und 9 der Fall (Anhang E-3, E-7, E-8). Tabelle 12 listet die Scherkrafte beim stationaren
FlieRen aus 9 Versuchen:

Tabelle 12: Scherkraft beim stationdren FliefSen der Braunkohleflugasche bei einer Anscherlast von 10 kg

Versuch Fganinkg
1 4,8863
2 4,8357
3 5,1010
4 4,9954
5 4,8165
6 4,7685
7 4,8350
8 4,9574
9 5,0336

Aus den ermittelten Scherkrdften beim Anscheren ist ein relativer Fehler von + 1,94 % verzeichnet
worden. Dieser ist gréRer als bei der SKF, wodurch der Verfestigungszustand schlechter reproduzierbar
ist. Die jeweiligen Abscherkrafte zu den Versuchen kdnnen Anhang G-2 entnommen werden.

Sowohl in Abbildung 43 als auch in Abbildung 44 ist durch das Auflegen von Gewichtsstlicken vor den
An- und Abschervorgangen ein treppenartiger Verlauf der Spannung zu beobachten. Dies hat keinen
direkten Einfluss auf das Ermitteln der An- und Abscherspannung. Bei den Abschervorgangen ist das
Einsetzen des beginnenden FlieRens bei der SKF besser zu lokalisieren als bei der BKF, was erneut auf
den Stick-Slip-Effekt zuriickzufiihren ist.

Auswertung der FlieRorte und der FlieRfunktion

Die FlieRorte der SKF mit einer Anscherlast von 10 kg sind in der Abbildung 45 dargestellt.
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Abbildung 45: Ergebnisse der Scherversuche von Steinkohleflugasche
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Werden die vier Messungen aus Abbildung 45 hinsichtlich der FlieBfahigkeit miteinander verglichen,
dann bewegen sich die f f.-Werte im Bereich von 4,51 bis 5,30 und ergeben eine mittlere FlieRfahigkeit
von ff. =4,92 + 4,28 % bei einer mittleren Verfestigungsspannung von gy = 9 kPa. Der relative Fehler
von * 4,28 % ist als gering einzuschadtzen. Damit ist die Reproduzierbarkeit der Scherversuche von SKF
gewdhrleistet. Um die Zuverlassigkeit der Messungen zu Uberprifen, werden nun die Ergebnisse aus
Abbildung 46 von Schwedes + Schulze Schiittguttechnik GmbH herangezogen.
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Abbildung 46: FliefSorte der Steinkohleflugasche von Schwedes + Schulze Schiittguttechnik GmbH [32]
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In der Abbildung 46 sind zwei Messungen dargestellt, die mit dem Ringschergerat RST-XS.s durchge-
flihrt wurden. Aufgrund dessen, dass die FlieRfahigkeit keine Konstante ist, sondern aus dem Verhalt-
nis der Verfestigungsspannung a; zu der Druckfestigkeit g, gebildet wird, wird fiir einen Vergleich das
0., 01-Diagramm genutzt. Wie in Kapitel 3.1.4 erldutert, wird dieses Diagramm fiir das Konstruieren
der FlieRfunktion verwendet. Die FlieSfunktion der SKF wird mit vier FlieRorten aus je drei Messungen
mit den An- und Abscherlasten aus Tabelle 4 ermittelt. Dargestellt ist sie in Abbildung 47 (Anhang H-1
bis H-3). Die Spannungsverldufe zu den jeweiligen FlieRorten finden sich in Anhang D. Um die Lage der
FlieRfunktion besser zu lokalisieren sind zusatzlich Bereiche mit unterschiedlichen Fliefahigkeiten ein-
gezeichnet. Die Vergleichswerte 1 und 2 sind die Messergebnisse von Schwedes + Schulze Schittgut-
technik GmbH.

FlieRfunktion Steinkohleflugasche trocken

10
; ff.=1 ff.=2
8
7
S ff.=4
S 6
i~
g 5
bu 4
3 ° ff.=10
2 /4/—/‘
o—
1
0
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24
—@— FlielRfunktion - trocken Vergleichswert 1 ® Vergleichswert 2 oy in kPa

Abbildung 47: FliefSfunktion und Vergleichswerte der Steinkohleflugasche

Die Abbildung 47 bestatigt, dass beide Vergleichswerte wegen der erhohten Druckfestigkeit bei der
jeweiligen Verfestigungsspannung oberhalb der FlieRfunktion liegen. Die Druckfestigkeit von Ver-
gleichswert 1 ist um 40 % groRer und von Vergleichswert 2 um 47 % grofRer als die entsprechenden
Punkte auf der FlieRfunktion. Diese Abweichungen sind als hoch zu bewerten, was in verschiedenen
Ursachen begriindet sein kann. Zum einen wurden die Vergleichswerte mit einem automatischen Ring-
schergerat aufgenommen, wodurch die Ergebnisse besonders prazise sind. Es entstehen keine Erschiit-
terungen oder Vibrationen durch das Auflegen der Gewichtsstiicke, da ein rechengesteuertes System
die Normalkraft einstellt. Je nach Empfindlichkeit des Gerates oder verschiedener Instrumente kann
es bei kleinen Unterschieden in der Materialbeschaffenheit oder der Probenvorbereitung zu verschie-
denen Ergebnissen kommen. Auch die Absenkung des Scherdeckels wird mit einem induktiven Weg-
aufnehmer gemessen, wodurch Messfehler minimiert werden. Zum anderen werden die Spannungs-
kreise nach der Messung direkt ausgegeben und missen nicht lber externe Programme ausgewertet
werden. Auch das untersuchte Probenvolumen liegt bei 73 cm?3 und ist wesentlich geringer als bei der
manuellen Messung mit dem RST-01.01. [32, 33] Demzufolge wird angenommen, dass die Messung
mit einem automatischen Ringschergerat genauer ist. Auf weitere moégliche Messfehler die einen Ein-
fluss auf die Ergebnisse haben wird in Kapitel 6.4 eingegangen.

Die FlieRfunktion der SKF in Abbildung 47 gleicht nahezu einer Geraden mit einem leichten Anstieg der
Druckfestigkeit tiber die steigende Verfestigungsspannung. Durch die Geraden mit konstanter FlieRfa-
higkeiten wird deutlich, dass mit zunehmender Verfestigungsspannung die FlieRfahigkeit ansteigt und
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die SKF somit ein besseres FlieBverhalten zeigt. Nach der Einteilung der FlieRfahigkeit verlauft die Fliel3-
funktion von kohasiv (2 < ff. < 4) zu leicht flieBend (4 < f f. < 10). Zur Verdeutlichung werden nun die
einzelnen Messpunkte der FleiBfunktion mit den mittleren FlieRfahigkeiten und den relativen Fehlern
in Tabelle 13 dargestellt.

Tabelle 13: Flieforte der Steinkohleflugasche

FlieBortNr. o;inkPa  o.inkPa ffe Relativer Fehler in %
1 4,75 1,35 3,52 17,76
2 8,98 1,80 4,92 14,28
3 13,89 2,18 5,26 12,11
4 18,85 2,64 6,05 17,75

Die in Tabelle 13 dargestellten mittleren FlieRfdahigkeiten verdeutlichen, dass sich die ff.-Werte mit
steigender Verfestigungsspannung erhéhen, was fir den Verlauf einer FlieRBfunktion typisch ist. Auf
den ersten Blick wirkt eine Zunahme der FlieRfahigkeit mit steigender Verfestigungsspannung wider-
spriichlich, zumal mit der Verfestigungsspannung auch die Druckfestigkeit ansteigt. Jedoch liegt die
Antwort in der Definition der FlieRfahigkeit nach Gl. (1). Die FlieRfahigkeit bildet sich aus dem Verhalt-
nis aus Verfestigungsspannung zur Druckfestigkeit. Dieses Verhaltnis wird mit zunehmender Verfesti-
gungsspannung immer grofler, da die Druckfestigkeit sich zwar auch erhdht, aber nicht im gleichen
Mal} ansteigt wie die Verfestigungsspannung. Demzufolge kénnte die SKF ein besseres FlieBverhalten
aufweisen, wenn eine noch hohere Verfestigungsspannung gewahlt werden wiirde.

Der relative Fehler von Fliefort 3 mit & 2,11 % ist bei Scherversuchen als sehr gering einzuschatzen.
Bei den FlieRorten 1 und 4 mit + 7,76 % und +7,75 % ist die Abweichung héher. Die relativen Fehler
resultieren aus je drei Messungen und werden bei einer geringen Anzahl an Messungen leicht durch
AusreilRer, wie bei FlieBort 1 Versuch 6, beeinflusst (Anhang H-1).

Die FlieRorte der BKF sind in Abbildung 48 dargestellt.
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Abbildung 48: Ergebnisse der Scherversuche von Braunkohleflugasche
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Aufgrund der gréBeren Abweichungen der FlieRfahigkeit bei der BKF trotz gleicher An- und Abscherlast
wurden 9 Messungen durchgefiihrt.

Da es durch lokale Variationen in der chemischen Zusammensetzung, PartikelgrofRe und -verteilung zu
Schwankungen kommen kann, sind die Versuche 7, 8 und 9 mit der gleichen Probe durchgefiihrt wor-
den. Dadurch werden Variationen innerhalb der BFK vermieden. Zu beobachten ist, dass mit jedem
Scherversuch die FlieRfahigkeit weiter sinkt. Dies geht darauf zuriick, dass innerhalb der Probe verein-
zelte Bereiche starker verdichtet sind und die Probe beim Neubefillen nicht genligend aufgelockert
wurde.

Die ff.-Werte befinden sich bei der BKF bei einer mittleren Verfestigungsspannung ag; = 10,4 kPa im
Bereich von 4,90 bis 11,44. Daraus ergibt sich eine mittlere FlieRfahigkeit von ff. = 8,13 + 18,86 %.
Der relative Fehler von + 18,86 % ist im Vergleich zur SKF sehr hoch einzustufen. Fiir die Messungen
der FlieRfahigkeit sind mehrere Werte aufgenommen, sodass der relative Fehler nicht durch einzelne
AusreiBer beeinflusst worden ist. Die Messungen sind daher als stabil zu bewerten.

Zum Vergleich werden nun die FlieRorte der Scherversuche von Schwedes + Schulze Schittguttechnik
GmbH in Abbildung 49 betrachtet.
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Abbildung 49: FliefSorte der Braunkohleflugasche von Schwedes + Schulze Schiittguttechnik GmbH [32]

Rirgee

Flr eine qualitative Gegeniiberstellung werden die Vergleichswerte zusammen mit den Einzelmessun-
gen aus den Scherversuchen in ein 0., g;-Diagramm Uberfiihrt (Abbildung 50). Aus der Darstellung der
Einzelmessungen geht hervor, wie stark sich die Messpunkte bei gleichen An- und Abscherlasten von-
einander unterscheiden.
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Abbildung 50: Einzelmessungen und Vergleichswerte der Braunkohleflugasche

Aufgrund der Verteilung der Messpunkte und dem daraus resultierenden relativen Fehler + 18,86 %
ist eine qualitative FlieRfunktion fiir die BKF nicht konstruierbar. Auch ein Abgleich mit den Vergleichs-
werten von Schwedes + Schulze Schiittguttechnik GmbH ist wegen der fehlenden FlieRfunktion und
der Verteilung der Einzelmessungen nicht moglich. Nur Vergleichswert 2 liegt nahezu mittig von drei
Messpunkten. Die Vergleichswerte gelten als sehr genau und deshalb sind diese drei Messpunkte (Ver-
such 1, 2, 5) nah am tatsachlichen Ergebnis und kénnen als realistisch eingeschatzt werden.

Die BKF gilt als leicht flieRend, da die Vergleichswerte sowie 8 von 9 Einzelmessungen im Bereich von
4 < ff. <10 liegen.

Die Auswertung der Scherversuche unterstreicht, dass die SKF schlechtere FlieReigenschaften aufweist
als die BKF. Der Einfluss der Verdichtbarkeit, resultierend aus Schiitt- und Stampfdichte, der kleinen
PartikelgroBe, der breiten PartikelgroRenverteilung und der hauptsachlich runden Partikelform, ist
maRgeblich fir das schlechte FlieRverhalten. Die Scherversuche sind aufgrund des Spannungsverlaufes
besser reproduzierbar und fiihren zu geringeren Fehlern.

Die BKF mit ihrer groReren PartikelgroRe, ihrer schmaleren Partikelgréenverteilung und der ungleich-
maRigen Partikelform hat im Allgemeinen ein besseres FlieBverhalten. Die Abnahme der Spannung
beim Anscheren und der Stick-Slip-Effekt lassen das stationare FlieRen schlecht reproduzieren und ver-
ursachen ungenaue Anscherkrafte. Daraus resultiert eine hohe Varianz der Messergebnisse und der
hohe relative Fehler. Die Scherversuche mit der BKF sind dementsprechend ebenfalls schlecht repro-
duzierbar und fiihren zu teils ungenauen Messergebnissen. Aufgrund dieser Tatsachen wird die BKF
fir den Hauptversuch nicht weiter in Betracht gezogen und nur das Festigkeitsverhalten der SKF wird
untersucht.
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6.3 Scherversuche mit feuchter Flugasche

In der Versuchsvorbereitung wird die Feuchte auf einen Sollwert von 3 % erhdht. Dabei ist bei vier
Versuchsdurchfiihrungen eine mittlere Feuchte von 3,26 % mit einem relativen Fehler von + 2,40 %
erreicht worden. Die Feuchten der vier Versuche sind in Tabelle 14 aufgelistet. Die Einzelmessungen
kénnen dem Anhang C-3 bis C-6 entnommen werden.

Tabelle 14: Erreichte Feuchte in der Steinkohleflugasche nach dem Mischen

Hauptversuch Nr. 1 2 3 4

Erzielte Feuchte in % 3,324+ 0,92 3,36 + 3,15 3,16 + 4,97 3,214+1,90

Die relativen Fehler sind bei den Versuchen 1 und 4 als sehr gering zu bewerten, weshalb die Verteilung
der Feuchte in der SKF als homogen betrachtet werden kann. Die Abweichungen bei den Versuchen 2
und 3 sind hoher. Bei diesen drei Feuchtemessungen treten groflere Schwankungen auf und die
Feuchte ist weniger homogen in der SKF verteilt. Flr Versuch 2 kann diese Abweichung durch eine zu
geringe Mischzeit von 900 s entstanden sein. Bei dem Hauptversuch 3 hingegen war die Mischzeit mit
1500 s am groRten. Doch auch bei einer geringen Stichprobenanzahl wie in Versuch 3 kann ein einzel-
ner Messwert die Abweichung beeinflussen (Anhang C-5). Gleichwohl sind alle Abweichung als gering
zu bewerten, da eine stochastisch homogene Mischung vorliegt.

Auswertung der Trocknung

Nach dem dritten Scherversuch wird die feuchte SKF in Vorbereitung auf den vierten Versuch im Tro-
ckenschrank getrocknet. Nach der Trocknung und Zerkleinerung der Agglomerate betragt die mittlere
Feuchte 1,19 % (Anhang C-7) und ist 31 % hoher als die Grundfeuchte (Die gebundene Feuchte und die
Trockenmasse der SKF und BKF wird mittels Feuchtebestimmer bestimmt. Die Feuchte ist bei 120 °C
und 200 °C jeweils drei Mal gemessen worden. Daraus bilden sich die Mittelwerte als Endergebnis
(Anhang C-1 und C-2). Die Ergebnisse der Messungen sind in der Tabelle 10 aufgelistet.

Tabelle 10). Um zu priifen, ob die FlieReigenschaften der SKF sich durch die Trocknung verandert ha-
ben, wird ein Scherversuch mit der Anscherlast von 10 kg und den entsprechenden Abscherlasten
durchgefiihrt. Der Spannungsverlauf ist in der folgenden Abbildung 51 dargestellt. Aufgrund der leicht
erhohten Feuchte weist die aufgenommene Schubspannung einen teilweise zackigen Verlauf auf.
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Abbildung 51: Verlauf der Spannung der Steinkohleflugasche nach der Trocknung
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Beim Scherversuch ist beim Anscheren ein leichter Stick-Slip-Effekt zu beobachten. Da die Amplituden
sehr klein sind, kann bei diesem Versuch auf das konstante maximale Spannungsniveau zum Ermitteln
der Scherkraft beim Anscheren verzichtet werden. Bei dem zweiten und dritten Anschervorgang
kommt es zu einer geringen Zunahme der Spannung im Vergleich zum ersten Anschervorgang. Dies
deutet darauf hin, dass die Flugasche beim ersten Anscheren noch nicht vollstiandig verdichtet war.
Eine weitere Verdichtung findet durch die weiteren Anschervorgange statt, wodurch sich die Spannung
erhoht. Die Abstande zwischen den Abscherpunkte sind gréBer als bei der feuchten SKF und lassen
vermuten, dass die Steigung des FlieRortes steiler ist. Somit kann auch mit einer héheren FlieRfahigkeit
gerechnet werden. Der FlieRort inklusive seiner Spannungskreise ist in der Abbildung 52 abgebildet.
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Abbildung 52: FliefSort der Steinkohleflugasche nach der Trocknung

Die FlieRfahigkeit ff. = 4,79 bei o; = 9,3 kPa liegt in dem erwarteten Bereich von 4,51 bis 5,30. Im
Vergleich zu den Ergebnissen der trockenen SKF ist die Verfestigungsspannung leicht groRer. Dies geht
auf die grolBere Spannung bei den Anschervorgdngen zuriick. Somit haben sich die FlieReigenschaften
durch die Trocknung nicht gedndert und die SKF kann fiir den vierten Hauptversuch verwendet wer-
den.

Auswertung der Spannungsverlaufe

Gleichnamig zu der Auswertung des Spannungsverlaufes der SKF aus Kapitel 6.2 wird in Abbildung 53
der Spannungsverlauf mit einer Anscherlast von 10 kg und den entsprechenden Abscherlasten darge-
stellt. Dementsprechend wird hier der Spannungsverlauf vom Hauptversuch 2 betrachtet. Die Span-
nungsverlaufe der Hauptversuche 1, 3 und 4 sind dem Anhang F-1 bis F-3 zu entnehmen. Die Feuchte
der SKF bei diesem Scherversuch betragt 3,36 %.
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Abbildung 53: Verlauf der Spannung beim An- und Abscheren der Steinkohleflugasche unter dem Einfluss der Material-
feuchte von 3,36 %

Aus dem Verlauf wird sichtbar, dass bei den drei Anschervorgangen im Vergleich zu der trockenen SKF
langer angeschert werden muss bis die Spannung ein konstantes Niveau erreicht (Abbildung 43). Au-
Rerdem hat sich die Spannung beim zweiten und dritten Anschervorgang im Vergleich zum ersten An-
schervorgang jeweils um 3 % und um 5 % erhoht. Die Beobachtung deutet darauf hin, dass die SKF
nach dem ersten Anscheren noch nicht vollstandig verdichtet war. Die weiteren Anschervorgange fiih-
ren zu einer weiteren Verdichtung und somit zu einer héheren Spannung.

Der Spannungsverlauf aus Abbildung 53 zeigt verglichen mit dem Spannungsverlauf der trockenen SKF
in Abbildung 43 einen etwas zackigeren Verlauf, was auf einen leichten Stick-Slip-Effekt hindeutet, der
wiederum auf die Erh6hung der Feuchte in der SKF zuriickzufiihren ist. Die Erhéhung der Feuchte be-
deutet auch, dass sich die Haftkrafte zwischen Partikeln und Partikel und Wand aufgrund der Flissig-
keitsbriicken erhéhen. Da die Amplituden sehr gering sind wird hier beim Ermitteln der Anscherkraft
auf das konstante maximale Spannungsniveau verzichtet.

Um das stationdre FlieBen zu erreichen, ist die Spannung der feuchten SKF 20 % groRRer als bei der
trockenen SKF. Auch bei den Abschervorgdngen sind die Spannungen der feuchten SKF um ein Vielfa-
ches hoher ist als bei der trockenen SKF.

Tabelle 15: Vergleich der ermittelten Scherkrdfte von trockener und feuchter SKF bei einer Anscherlast von 10 kg

Versuch Nr. Fgoninkg Fgapiinkg Fggprinkg Fgg,sinkg

4 4,7940 1,5972 2,9810 4,1245
HV 2 5,7589 4,2834 4,9308 5,4737
Anstiegin % 20 168 65 32

Weitere An- und Abscherkrafte sowie die Versuchsparameter fiir die Konstruktion eines FliefSorts kon-
nen dem Anhang G-1 entnommen werden.

Bei den An- und Abschervorgdngen muss aufgrund der erhéhten Feuchte und der dadurch erhéhten
Festigkeit eine groRere Scherkraft aufgewendet werden, um die Haftkrafte zu Gberwinden und die SKF
zum FlieRen zu bringen.
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Der Spannungsverlauf in Abbildung 53 und die Tabelle 15 verdeutlichen, dass die Steigung des FlieRorts
flacher sein wird als bei der trockenen Flugasche. Die Steigung des FlieBorts wird durch die Differenzen
der einzelnen Abscherpunkte bestimmt. Das bedeutet, wenn wie in Abbildung 53 die Abscherpunkte
dichter beieinander liegen, wird die Steigung des FlieSorts geringer werden. Dadurch gibt es groRRere
Uberschneidungen der Mohrschen Spannungskreise und die Druckfestigkeit nihert sich der Verfesti-
gungsspannung. Wenn sich die Druckfestigkeit im Verhaltnis zu der Verfestigungsspannung vergro-
Rert, dann hat das eine geringere FlieRfahigkeit nach Gleichung (1) zur Folge.

Auswertung der FlieRorte

Abbildung 54 zeigt die vier FlieBorte, mit denen die FlieRfunktion der feuchten SKF gebildet wird.
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Abbildung 54: FliefSorte der feuchten Steinkohleflugasche

Die Darstellung bestatigt den malRgeblichen Einfluss der Lage der Abscherpunkte auf den FlieRort. Bei
dem ersten FlieRort liegen die Abscherpunkte dicht beieinander. Sie fihren zu einem flachen Anstieg
des FlieRortes, wodurch sich die Spannungskreise starker tiberlagern. Daraus resultiert eine sehr nied-
rige FlieRfahigkeit, da sich die Druckfestigkeit der Verfestigungsspannung anndhert. Umso flacher der
FlieRort verlauft, desto niedriger ist auch die FlieRfahigkeit und desto groRer ist die Festigkeit.

Aus der Abbildung 54 wird deutlich, dass mit zunehmender Verfestigungsspannung die FlieSfahigkeit
ansteigt. Dies entspricht dem typischen Verlauf einer FlieRfunktion (Abbildung 7).

Auswertung der FlieRfunktion

Die FlieRfunktionen der trockenen und der SKF bei einer mittleren Feuchte von 3,26 % ist in Abbildung
55 abgebildet.
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Vergleich der FlieRfunktionen
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Abbildung 55: Vergleich der FliefSfunktionen von trockener und befeuchteter Steinkohleflugasche

Die FlieRfunktion der feuchten SKF verlauft zunachst geradlinig von sehr kohasiv (1 < ff; < 2), erreicht
bei FlieBort 3 seinen Hohepunkt und sinkt danach in den kohasiven Bereich (2 < ff. < 4) ab. Die FlieR-
funktion hat den erwarteten Verlauf und steigt tiber die Verfestigungsspannung an.

Im direkten Vergleich wird deutlich, wie die Materialfeuchte die Lage der FlieRfunktion und damit auch
das FlieBverhalten beeinflusst. Die FlieRfahigkeit der SKF andert sich von leicht flieRend zu sehr koha-
siv, sobald die Feuchte nur geringfligig erhéht wird. Die Verringerung der FlieRfdhigkeit geht einher
mit dem Anstieg der Adhdasion durch die Flissigkeitsbriicken. Durch die Verdichtung sind die Partikel
sehr nah aneinandergedriickt. Durch den verringerten Abstand erhoht sich auch die Haftkraft zwischen
den Partikeln und die Festigkeit steigt an. Aufgrund der erhdhten Festigkeit ist eine grolRere Scherkraft
notig, um die SKF zum FlieRen zu bringen. Demzufolge nimmt die Druckfestigkeit bei nahezu gleicher
Verfestigungsspannung zu.

Auswertung der Schittgutdichte

Fir einen Vergleich der Schiittgutdichten in Abhdngigkeit der Verfestigungsspannung aus den Scher-
versuchen der trockenen und feuchten SKF sind beide Funktionen in der Abbildung 56 visualisiert. Die
exakten Werte sind der Abbildung 54 zu entnehmen.
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Abbildung 56: Vergleich der Schiittgutdichten der Steinkohleflugasche
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Anhand der Abbildung 56 ist zu erkennen, dass beide Funktionen der Schiittgutdichten einen Anstieg
Uber die Verfestigungsspannung verzeichnen. Je grofRer die Anscherlast ist, die auf die Flugasche als
Normalkraft zum Anscheren wirkt, umso mehr verdichtet sich die SKF und hat eine gréRere Schiittgut-
dichte zur Folge. Die Schiittgutdichte der trockenen SKF steigt von der geringsten bis zur groRten Ver-
festigungsspannung um 12,5 % an, wahrend der Anstieg der Schiittgutdichte der feuchten SKF sogar
um 23,7 % ansteigt. Demzufolge weist die feuchte SKF eine hohere Verdichtbarkeit auf als die trockene
SKF. Dies bestatigt ebenfalls das schlechtere FlieBverhalten der feuchten SKF.

Die Schittgutdichte der feuchten SKF ist bei jeder gemessenen Verfestigungsspannung niedriger als
die der trockenen SKF, was durch die geringere Dichte des Wassers (py, = 1000 kg/m3) verursacht
wird. Wasser bildet Flussigkeitsbriicken zwischen den Partikeln und bewirkt, dass sich die Abstande
zwischen den Partikeln vergroRern. Demnach setzt sich die Schiittgutdichte aus der Dichte des Was-
sers und der SKF zusammen. Sie ist geringer als die Schittgutdichte der reinen, trockenen Flugasche.

Auswertung der Feuchte nach den Scherversuchen

Nach jedem Scherversuch ist die Feuchte ermittelt worden. Die Feuchten vor und nach den Scherver-
suchen sind in Tabelle 16 aufgelistet. Die Einzelmessungen befinden sich im Anhang C-3 bis C-6.

Tabelle 16: Gemessene Feuchte mit relativem Fehler vor und nach dem Scherversuch

FlieBort  Feuchte vor dem Scherversuch  Feuchte nach dem Scherversuch Feuchtigkeitsverlust
Nr. in% in% in %
1 3,324+ 0,92 3,32+ 2,95 0,10 + 3,87
2 3,36 + 3,15 3,06 + 5,49 8,93 + 8,63
3 3,16 + 4,97 2,95+ 3,95 6,74 + 8,91
4 3,214+1,90 3,09+ 2,51 3,71+ 4,41

Der Feuchtigkeitsverlust variiert zwischen 0,10 % und 8,93 %. Es wird die Hypothese aufgestellt, dass
durch die vertikale Belastung geringe Wassermengen verdrangt und nach unten gedriickt werden.
Dadurch ergibt sich liber die Probenhthe eine andere Verteilung der Feuchte. Die Hypothese basiert
auf der Beobachtung, dass der relative Fehler nach dem Scherversuch bei allen Versuchen angestiegen
ist und somit die Schwankungen der Feuchte in der SKF starker variiert als vor dem Scherversuch. Je
starker die Belastung von oben auf die Flugasche wirkt, desto mehr Wasser wird verdrangt. Aus diesem
Grund ist der Feuchtigkeitsverlust bei FlieBort 1 am geringsten und steigt mit der Belastung an (Tabelle
16). Entscheidend ist daher an welcher Stelle der Gesamtprobe die drei Proben entnommen wurden.
Anhand der Einzelmessungen von Versuch 2 ist zu beobachten, dass die gemessenen Feuchten sowohl
um +8 % als auch um -8 % vom Mittelwert abweichen und sich somit die Feuchte anders verteilt (An-
hang C-7).
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6.4 Fehlerbetrachtung

Die Ermittlung eines FlieBorts wird wahrend der Versuchsdurchfiihrung von zahlreichen Faktoren be-
einflusst. Demnach miissen bestimmte Fehlerquellen und Unsicherheiten bei der Datenerhebung und
-interpretation bericksichtigt werden.

Bei der Probenvorbereitung ist die Homogenitat der Flugascheproben entscheidend fiir genaue Scher-
versuchsergebnisse. Wahrend der experimentellen Versuchsvorbereitung und -durchfiihrung wurde
sorgfaltig darauf geachtet unter standardisierten Bedingungen durchzufiihren. Dennoch kénnen lokale
Variationen in der PartikelgréBe und -verteilung sowie auch in der Zusammensetzung der Flugaschen
zu UnregelmaRigkeiten der resultierenden FlieRorten fihren.

Ein weiterer Aspekt, der sich auf die berechnete Schiittgutdichte aus dem Scherversuch auswirkt, ist
die leicht ungleichmalige Absenkung des Scherdeckels. Um die Absenkung des Scherdeckels zu mes-
sen, gibt es zwei mogliche Messstellen, die sich auf dem Quertrager auf den gegentiberliegenden Sei-
ten befinden. Um Messfehler bestmoglich auszugleichen, ist an beiden Messstellen die Absenkung ge-
messen und daraus der Mittelwert gebildet worden. Dennoch betragt die absolute Abweichung zwi-
schen den beiden Messstellen + 0,32 mm Uber alle Versuchsdurchfiihrungen. Diese Abweichung ist
vernachlissigbar, da sie die Berechnung des Volumens durch das groRe Probenvolumen von 900 cm3
nicht signifikant andert.

Einen weiteren Einfluss auf die Messergebnisse haben die angegeben Massen. Bei der Messung eines
Eichgewichts von 2 kg zeigt die Waage einen Messwert von 1999,1 g an. Daraus ergibt sich ein Fehler
von - 0,045 %. In Anbetracht der Annahme, dass die verwendete Waage Sartorius CP4201 nicht ord-
nungsgemalR geeicht ist, manifestiert sich der Fehler als systematischer Fehler, der bei jeder Messung
wiederkehrt. Dieser Fehler ist sehr gering und ebenfalls vernachlassigbar.

Fiir die Durchfiihrung der Scherversuche sind Gewichtsstiicke mit der Masse von 1 kg und 2 kg ver-
wendet worden. Die Massen wurden vor der Durchflihrung nicht Gberprift. Es wurde stattdessen an-
genommen, dass die Gewichtsstlicke die deklarierten Massen besitzen. Die tatsachliche Masse wurde
nachtraglich gewogen. Es wurde ermittelt, dass die Massen der Gewichtsstiicke gréRer sind als zuvor
angenommen. Ein Grund fir die Zunahme der Gewichtsstiicke ist, dass Aluminiumstiicke mit Sauer-
stoff aus der Luft reagieren und sich dadurch eine festhaftende Schicht aus Aluminiumoxid bildet. [34,
S. 225] Die Abweichung der Masse stellt Tabelle 17 dar:

Tabelle 17: Fehler der Gewichtsstiicke

Angenommene Masseing Mittelwerting Absoluter Fehlerin g Relativer Fehler in %
1000 1007,4 +74 +0,74
2000 2011,6 +11,6 + 0,58

Die relativen Fehler aus Tabelle 17 sind als gering zu bewerten. Wiirden die Gewichtsstlicke als An-
bzw. Abscherlast aufgegeben werden, wiirde sich der absolute Fehler vergroRern, der relative Fehler
wirde jedoch bestehen bleiben. Die korrigierten An- und Abscherlasten erhéhten sich um den gleichen
prozentualen Wert. Somit sind die Auswirkungen auf das Messergebnis minimal. Nachgewiesen wur-
den diese Auswirkungen anhand von Versuch 8 der SKF, bei dem in die Software RSV 95 die angenom-
menen und die korrekten An- und Abscherlasten von FlieBort 3 eingetragen und die beiden Ergebnisse
miteinander vergleichen wurden. Der FlieRort mit den korrigierten An- und Abscherlasten istin Anhang
H-4 dargestellt. Die Auswirkungen der fehlerhaften Angabe der An- und Abscherlasten auf den FlieBort
zeigt Tabelle 18:
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Tabelle 18: Auswirkungen der fehlerhaften Gewichtsangabe auf den FliefSort

o, in Pa o.in Pa ffe

Mit angenommenen Gewichten 13987 2575 5,43

Mit korrekten Gewichten 14012 2557 5,48
Relativer Fehler in % + 0,18 + 0,70 + 0,92

Die relativen Fehler sind ebenfalls als gering zu bewerten und deshalb ist die Abweichung zwischen
angenommen und korrekten Gewichten vernachlassigbar.

Durch diese Abweichung der Gewichtsstiicke flihrt dies auch zu einem Fehler bei der Kalibrierung bzw.
zu einem Fehler bei der Umrechnung von der Spannung in V in die Scherkraft in kg. Wird die Kalibrie-
rung nicht mit den angenommenen 4 kg durchgefiihrt, sondern mit einem mittleren Gewicht von 4,022
kg, erhdht sich der Umrechnungsfaktor von 3,92 auf 3,94 um 0,55 %. Auch diese Abweichung ist sehr
klein und hat keinen signifikanten Einfluss auf das Ergebnis.

Ein weiterer Fehler bei der Konstruktion der FlieBorte tritt bei zwei Versuchen durch die Software RSV
95 auf (BKF Versuch 2, SKF Versuch 12). Die ermittelten Scherkrafte aus dem Spannungsverlauf entwi-
ckelten keinen FlieRort. Daher wurden die Scherkrafte der Abscherpunkte minimal angepasst bis die
Software ein FlieBort konstruieren konnte. Die genaue Ursache fiir dieses Problem ist unklar und
kénnte nachgelagert mit dem Software-Hersteller analysiert werden.

Zusammenfassend werden die Ergebnisse aus den Scherversuchen durch viele Faktoren beeinflusst.
Diese Einflussfaktoren begriinden die Differenz der Ergebnisse zu den Vergleichswerten von Schwedes
+ Schulze Schittguttechnik GmbH. Dennoch wurden die Messungen so prazise und sorgfaltig wie mog-
lich ausgefihrt.
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7 Zusammenfassung

Aus den experimentellen Untersuchungen ging hervor, dass die trockene SKF aufgrund ihrer niedrigen
FlieRfahigkeit ein schlechteres FlieRverhalten aufweist als die BKF. Diese Aussage wird durch die expe-
rimentellen Voruntersuchungen bestatigt. Die Vorversuche ergaben, dass die BKF aufgrund der leicht
geringeren Verdichtbarkeit, der gréBeren und ungleichmallg geformten Partikeln, sowie der schmale-
ren PartikelgréBenverteilung ein besseres FlieBverhalten aufweist. Anhand der untersuchten Schiitt-
guteigenschaften zeigt die SKF eine schlechteres FlieBverhalten aufgrund der kleineren und runden
Partikel, der héheren Verdichtbarkeit und der breiteren Verteilung.

Die Messungen zur Reproduzierbarkeit der Scherversuche zeigte, dass anhand der Spannungsverldaufe
der SKF die FlieBorte reproduzierbar sind. Bei der BKF sind die Spannungsverlaufe, der Verfestigungs-
zustand und die FlieRorte schlecht reproduzierbar. Dies ist auf den Stick-Slip-Effekt zurlickzufiihren.
Um auszuschlieBen, dass dieser Effekt auf das Systemverhalten zurlickzufiihren ist, bedarf es eine Un-
tersuchung mit einem anderen Ringschergerat. Folglich konnten keine weiteren FlieBorte mit hoher
Genauigkeit fur die Konstruktion einer FlieRfunktion aufgenommen werden. Dementsprechend ist die
Untersuchung des Festigkeitsverhaltens bei einer Materialfeuchte von 3 % nicht moglich.

Aus dem Vergleich mit den FlieRorten von Schwedes + Schulze Schiittguttechnik GmbH ergab sich eine
grofRere Abweichung der FlieRfahigkeit bezliglich der Verfestigungsspannung. Der Grund fiir diese Ab-
weichungen ist die Messung mit einer automatischen Scherzelle, wodurch genauere Messergebnisse
erzielt werden. Eine Untersuchung der Einflisse auf das Messergebnis zeigte, dass fehlerhafte Mas-
senangaben der Gewichtsstlicke Abweichungen in der Kalibrierung und bei der Bestimmung der Scher-
krafte verursachen kénnen.

Die Untersuchung des Festigkeitsverhaltens der SKF mit einer Materialfeuchte von 3 % verdeutlicht,
dass die Haftkrafte aufgrund der entstandenen Fliissigkeitsbriicken ansteigen. Uber die zu scherende
Flache ist eine groRere Scherkraft und somit eine hohere Schubspannung notig, um das stationare und
beginnende FlieRen zu erreichen. Daraus ergibt sich eine niedrigere FlieRfahigkeit bei jeder Verfesti-
gungsspannung im Vergleich zu der trockenen SKF.

Die Trocknung der Steinkohleflugasche hatte weder Auswirkungen auf das FlieBverhalten im getrock-
neten Zustand, noch konnten Besonderheiten bei der Wiederbefeuchtung verzeichnet werden. Ange-
sichts des typischen Verlaufes der FlieRfunktion der feuchten Steinkohleflugasche zeigte sich ebenfalls
keine Veranderung im FlieRBverhalten.

Aus den Erkenntnissen lasst sich die Schlussfolgerung ziehen, dass sowohl bei der trockenen als auch
bei der feuchten SKF ein besseres FlieRverhalten erzielt werden kann, wenn die Flugasche bei einer
hohen Anscherlast und der resultierenden hohen Verfestigungsspannung geschert wird. Eine geringe
Materialfeuchte flihrt zu geringen Adhéasionskraften zwischen Partikeln und Partikeln und Wand. Folg-
lich erleichtert es die Bewegung der Partikel gegeneinander und verbessert somit das FlieRverhalten
der Flugasche. Die optimalen Bedingungen fiir das bestmégliche FlieRverhalten sind eine maoglichst
geringe Materialfeuchte und eine hohe Verfestigungsspannung.
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Anhang A: Messergebnisse der Dichtemessungen

Anhang A-1: Schiittgutdichte der Steinkohleflugasche

Masse des leeren Messzylinders: 184,9 g

Messung Massein g Volumen in ml Schittdichte in kg /m?3
364,7 162 1109,9
412,2 200 1136,5
380,8 174 1125,9
Anhang A-2: Schiittgutdichte der Braunkohleflugasche
Masse des leeren Messzylinders: 184,9 g
Messung Masse in g Volumen in ml Schiittdichte in kg/m3
1 327,0 164 866,5
2 342,5 186 847,3
3 338,8 182 845,6
Anhang A-3: Stampfdichte der Steinkohleflugasche
Umdre-
Messung hungen Masse in g Volumen in ml Stampfdichte in kg/m3
1 1250 364,7 112 1109,9
2 1500 412,2 142 1136,5
3 1250 380,8 121 1125,9
Anhang A-4: Stampfdichte der Braunkohleflugasche
Umdre-
Messung hungen Masse in g Volumen in ml Stampfdichte in kg/m3
1 1250 327,0 118 866,5
2 1500 342,5 132 847,3
3 1250 338,8 129 845,6

Anhang A-5: Feststoffdichte der Steinkohleflugasche
Messung Feststoffdichte in g/cm?

2,7284
2,7279
2,7532

Anhang A-6: Feststoffdichte der Braunkohleflugasche
Messung Feststoffdichtedichte in g/cm3

2,4395
2,4760
2,4634
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Anhang B: Messergebnisse der PartikelgroRenverteilung

Anhang B-1: Partikelgr6Benverteilung der Braunkohleflugasche - in Luft gemessen

Beckman Coulter LS Particle Size Analyzer

15 Sep 2023

File name: C:\Users\laborDesktop\Documents\Frau Nele Schmidt\Flugasche Braunkohle  01_01.5ls
Flugasche Braunkohle__01_01.5ls

File 1D: Flugasche Braunkohle

Operator: MH

Run number: 1

Optical model: SiC.rf780f

Fluid R.L.: 1 Sample R.l: 265 i0

Residual: 0.68%

LS 13 320 Dry Powder System

Start time: 13:36 15 Sep 2023 Run length: 95 seconds

Average Vacuum: 8.0"H20

Obscuration: 8%

Software: 5.01 Firmware: 2.02

File name: C\Users\labori\Desktop\Documents\Frau Nele Schmidt\Flugasche Braunkohle__ 02_01.5ls
Flugasche Braunkohle_ 02 _01.%ls

File 1D: Flugasche Braunkohle

Operator: MH

Run number: 2

Optical model: SiC.rf780f

Fluid R.L.: 1 Sample R.l: 265 i0

Residual: 0.82%

LS 13 320 Dry Powder System

Start time: 13:40 15 Sep 2023 Run length: 127 seconds

Average Vacuum: B8.0"H20

Obscuration: 9%

Software: 5.01 Firmware: 2.02

File name: C:\Users\laborDesktop\Documents\Frau Nele Schmidt\Flugasche Braunkohle 03 01.5ls
Flugasche Braunkohle 03 01.%ls

File 1D: Flugasche Braunkohle

Operator: MH

Run number: 3

Optical model: SiC.rf780f

Fluid R.L.: 1 Sample R.l: 265 i0

Residual: 1.06%

LS 13 320 Dry Powder System

Start time: 13:44 15 Sep 2023 Run length: 139 seconds

Average Vacuum: 7.8"Hz20

Obscuration: 9%

Software: 5.01 Firmware: 2.02
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Beckman Coulter LS Particle Size Analyzer

15 Sep 2023
Differential Volume
4- Flugasche Braunkohle 01_01.%ls
Flugasche Braunkohle_ 02_01.%Is
Flugasche Braunkohle 03 01.%is
3.5+
-
2.5=
£
=
g 2
=
£
1.5
1 -
0.5
L I AL | T T | T T T TT T | LI | T
04 1 2 4 B 10 20 40 60 100 200 400 1000 2000
Particle Diamatar (um)
Volume Stalistics (Arithmetic) Flugasche Braunkohle__01_01.8ls
Caleulations from 0.375 um to 2000 pm
Volume: 100%
Mearn: 67.27 um 5.0 B63.37 pm
Median: 4317 pm
Modie: 168.9 pm
Specific Surf. Area: 3347 cm¥mL
dep: 4317 pm
<10% =25% <50% <75% =90%
B.141 pm 18.84 ym 4317 pym 99.33 pm 172.7 ym
Volume Stalistics (Arithmetic) Flugasche Braunkohle__02_01.§ls
Calculations from 0.375 pm to 2000 pm
Violume: 100%
Mean: 69.44 um 5D 6461 pm
Median: 4479 pym
Mode: 1854 pm
Specific Surf. Area: 3069 emmL
desp: 44789 pm
=10% <25% =50% “T5% <80%
9.140 pm 19.91 ym 4479 um 1024 pm 177.5 ym
Beckman Coulter LS Particle Size Analyzer
15 Sep 2023

Volume Stalistics (Arithmetic) Flugasche Braunkohle 03 01 .§ls

Caleulations fram 0.375 pm te 2000 pm

Wolume: 100%

Mean: T0.64 um 5.0 B5.15 pm
Median: 4610 pmi

Mode: 185.4 ym

Specific Surl. Area: 2981 cm®/imL

dep: 46,10 pm

=10% =25% <50% “75% <90%

9.542 pm 20.50 prmi 456.10 pm 1043 pm 179.7 ymi
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Anhang B-2: Partikelgr6Benverteilung der Steinkohleflugasche - in Luft gemessen

Beckman Coulter LS Particle Size Analyzer

11 Sep 2023

File name: C:\Users\labor\Desktop\Documents\Frau Nele Schmidt\Flugasche aus Steink__13_01.5ls
Flugasche aus Steink__13_01.5ls

File ID: Flugasche aus Steinkohle

Operator: MH

Run number: 13

Comment 1: trocken

Optical model: SiC.rfraof

Fluid R.1.: 1 Sample R.I.: 26510

Residual: 0.50%

LS 13 320 Dry Powder System

Start time: 15:36 11 Sep 2023 Run length: 573 seconds

Average Vacuum: 7.8" H20

Obscuration: 9%

Software: 5.01 Firmware: 2.02

File name: C:\Users\labor\Desktop\Documents\Frau Nele Schmidt\Flugasche aus Steink__ 14 01.5ls
Flugasche aus Steink__ 14 _01.%ls

File I1D: Flugasche aus Steinkohle

Operator: MH

Run number: 14

Comment 1: trocken

Optical model: SiC.rf7a0f

Fluid R.1.: 1 Sample R.I.: 2.65 i0

Residual: 0.86%

LS 13 320 Dry Powder System

Start time: 15:47 11 Sep 2023 Run length: 679 seconds

Average Vacuum: 7.4" H20

Obscuration: 9%

Software: 5.01 Firmware: 2.02

File name: C:\Users\labor\Desktop\Documents\Frau Nele Schmidt\Flugasche aus Steink__15_01.%Is
Flugasche aus Steink__15_01.3Is

File I1D: Flugasche aus Steinkohle

Operator: MH

Run number: 15

Comment 1: trocken

Optical model: SiC.rfra0f

Fluid R.1.: 1 Sample R.l.: 265 00

Residual: 0.28%

LS 13 320 Dry Powder System

Start time: 16:04 11 Sep 2023 Run length: 141 seconds

Average Vacuum: 7.3"H20

Obscuration: 9%

Software: 5.01 Firmware: 2.02
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Beckman Coulter LS Particle Size Analyzer

11 Sep 2023
Differential Valume
49 Flugasche aus Steink__13_015Is
Flugasche aus Steink__14_01.5Is
Flugasche aus Steink__ 15 01378, ——

=

=

£

0 LI | T T T T T T T T T T T T T
0.4 1 2 4 B 10 20 40 &0 100 200 400 1000 2000
Particle Diamalar {um)

Volume Stalistics (Arithmetic) Flugasche aus Steink__13_01.5ls
Calculations from 0.375 pm to 2000 pm
Volume: 100%
Mean: 12.85 ym 5.0 13.38 pm
Median: T.183 pm
Mode: 5.878 um
Specific Surdf_ Area: 15508 emmL
dsp:  7.183 pm
=10% <25% =50% <75% =80%

1.558 pm 3.540 pm T.A83 pym 18.13 pm 34.10 pmi
Volume Statistics (Arithmetic) Flugasche aus Steink__14_01 5ls
Calculations from 0.375 pm te 2000 pm
Volume: 100%
Mean: 11.48 um 5.0 10.75 pm
Median: T-110 pm
Mode: 6.452 um
Specific Surf. Area: 15282 em/mL
dsp:  7.110 pm
<10% <25% <50% <75% <B0%

1.587 pm 3485 pm 7110 prmi 17.02 pm 28912 pym

Beckman Coulter LS Particle Size Analyzer
11 Sep 2023

Volume Statistics [Arithmetic)

Calculations from 0.375 pm to 2000 pm

Wodume: 100%

Mean: 13.88 um s5.D.:
Median: 7413 pm

Mode: 5.354 um

Specific Surf. Area: 15280 emmL

dep: T 413 pm

<10% <25% <50% <75%
1.623 pm 3,665 pm T413 pm 18.09 pm

Flugasche aus Steink__15_01.5Is

15.89 pm

<80%
35.91 pm
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Anhang B-3: PartikelgroRenverteilung der Braunkohleflugasche - in Wasser mit und ohne Ultraschall

gemessen
Beckman Coulter LS Particle Size Analyzer
11 Sep 2023

File name: C:\Usersilabor\Desktop\Documents\Frau Nele SchmidtiFlugasche aus Braunk__01_01.51s
Flugasche aus Braunk__01_01_%ls

Fila 1D: Flugasche aus Braunkohla

Operator: MH

Run numbser: 1

Comment 1: ahne US

Oplical model: Fraunhaoler.780d

Residual: 0.36%

LS 13320 Universal Liguid Module

Start time: 14:17 11 Sep 2023 Run length: 60 seconds

Pumip spesd: 54%

Obscuration: 1%

Software: 5.01 Firmware: 2.02

File namea: CUsersilabor Desktop\Documents\Frau Nele SchmidtiFlugasche aus Braunk_ 02_01.8ls
Flugasche aus Braunk__02_01.%ls

File 1D: Flugasche aus Braunkohla

Operator: MH

Run numbser: 2

Comment 1: ohne US

Optical model: Fraunhaofer.r780d

Rasidual: 0.51%

LS 13320 Universal Liguid Module

Start time: 14:19 11 Sep 2023 Run length: 60 seconds

Pump speed: 4%

Obscuration: 9%

Software: 5M Firmware: 202

File name: C:\Wsersilabor\Deskiop\Documents\Frau Nele SchmidtiFlugasche aus Braunk_ 03 _01.51s
Flugasche aus Braunk__03_01.%ls

Fila 1D: Flugasche aus Braunkohla

Operator: MH

Run numbser: 3

Comment 1: ahne US

Oplical model: Fraunhaoler.780d

Residual: 0.51%

LS 13320 Universal Liguid Module

Start time: 14:20 11 Sep 2023 Run length: 60 seconds

Pumip spead: 54%

Obscuration: 9%

Software: 5.01 Firmware: 2.02

File namea: CUsersilabor Desktop\Documents\Frau Nele SchmidtiFlugasche aus Braunk_ 04_01.51s
Flugasche aus Braunk__04_01.%ls

File 1D: Flugasche aus Braunkohla

Operator: MH

Run numbser: 4

Comment 1: mit Us

Optical model: Fraunhofer.r780d

Rasidual: 1.08%

LS 13320 Universal Liguid Module

Start time: 14:22 11 Sep 2023 Run length: 61 seconds

Pump speed: 4%

Obscuration: 8%

Software: 5 Firmware: 202
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Beckman Coulter LS Particle Size Analyzer

11 Sep 2023

File name: C:\Users\labor\Desktop\Documents\Frau Nele Schmidt\Flugasche aus Braunk__05_01.5ls
Flugasche aus Braunk__05_01.$ls

File 1D: Flugasche aus Braunkohle

Operator: MH

Run number: 5

Comment 1: mit US

Optical model: Fraunhofer.rf780d

Residual: 1.00%

LS 13320 Universal Liquid Module

Start time: 14:23 11 Sep 2023 Run length: 60 seconds

Pump speed: 54%

Obscuration: 9%

Software: 5.01 Firmware: 2.02

File name: C:\Users\labor\Desktop\Documents\Frau Nele Schmidt\Flugasche aus Braunk__06_01.5ls
Flugasche aus Braunk__06_01.$ls

File 1D: Flugasche aus Braunkohle

Operator: MH

Run number: 6

Comment 1: mit US

Optical model: Fraunhofer.rf780d

Residual: 1.10%

LS 13 320 Universal Liquid Module

Start time: 14:24 11 Sep 2023 Run length: 60 seconds

Pump speed: 54%

Obscuration: 9%

Software: 5.01 Firmware: 2.02

Differential Volume

6 Flugasche aus Braunk 01 01.8ls ——

Flugasche aus Braunk__02_01.8ls ——
5.5 Flugasche aus Braunk__03_01.%Is
Flugasche aus Braunk__04_01.$ls ——
5- Flugasche aus Braunk__05_01.8ls ——
Flugasche aus Braunk__06_01.%Is

T T | | LI I
40 60 100 200 400 1000 2000

T
1 2 4 6 10 20
Particle Diameter (um)
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Beckman Coulter LS Particle Size Analyzer

11 Sep 2023

Volurme Statistics (Arithmeatic)

Caleulations from 0.375 pm to 2000 pm

Flugasche aus Braunk__01_01.5k

Violurre: 100%

Mean: 36.86 pm SD: 2648 pm
Median: 31.45 pm

Mode: 41.68 pm

Specific Surl. Area: 5039 em3mL

deg:  31.45 pm

<10% <25% <50% =75% <80%

6.876 pm 15.31 ym 31.45 pm 53.51 pm TE.54 pm

Volume Statistles {Arthmetic) Flugasche aus Braunk__ 02 _01.5ks

Caleulations from 0.375 pm to 2000 wm

WVolurre: 100%

Mean: 3374 pm 5D 23.33 pm
Median: 29 48 pm

Mode: 4168 pm

Specific Surf_ Area: 52256 em*mL

de: 2948 pm

<10% <25% <50% =75% <00%

6.589 pm 14.55 pm 29 48 pm 489 36 pm G821 pm

Volume Statistices [Arithmatic) Flugasche aus Braunk__ 03 _01.5ls

Caleulations from 0.375 pm to 2000 pm

Woolurme: 100%

Mean: 32.05 pm sSD. 21.73 pm
Median: 2832 pm

Mede: 41.68 pm

Specific Surl. Area: 5359 em™imL

dso:  2B.32 pm

<10% =255 =60% =75% <00%

6442 pum 14.08 ym 28.32 pm 46.95 ym 6385 pm

Volurme Statistics (Arithmeatic) Flugasche aus Braunk__ 04 _01.5k

Caleulations from 0.375 pm to 2000 pm

WVolurme: 100%

Mean: 27105 pm
Median: 24 .51 pm
Mode: 4576 pm
Specific Surf. Area: a020 em3mL
dep:  24.51 pm

<10% =25% <50%
5646 pm 12.31 ym 24 .51 pm

SD: 17.52 pm
=75% <00%
40.20 ym 52 26 pm
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Beckman Coulter LS Particle Size Analyzer

11 Sep 2023

Volume Statistics (Arithmetic) Flugasche aus Braunk__ 05 01.5ls

Calculations from 0.375 pm to 2000 pm

Volume: 100%

Mean: 25.33 um S.D. 16.51 pm
Median: 2295 pm

Mode: 41.68 pm

Specific Surf. Area: 6541 cm®/mL

dsp:  22.95 ym

=10% =25% =50% <75% <80%

5.092 pm 11.36 pm 22.95 pm 37.89 pm 49.23 pm

Volume Statistics (Arithmetic) Flugasche aus Braunk__ 06 01.5ls

Calculations from 0.375 pm to 2000 pm

Volume: 100%

Mean: 23.72 um S.D. 15.38 pm
Median: 21.61 pm

Mode: 45.76 pm

Specific Surf. Area: 6935 cm?imL

dsg: 21.61 um

<10% <25% =50% <75% <90%

4.850 pm 10.50 pm 21.61 pm 35.54 pm 46.99 pm
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Anhang B-4: PartikelgroRenverteilung der Steinkohleflugasche - in Wasser mit und ohne Ultraschall

gemessen
Beckman Coulter LS Particle Size Analyzer
11 Sep 2023

File name: CiUsers\labor\Desktop\DocumentsiFrau Mele SchmidtFlugasche aus Steink__ 07 _01.5ls
Flugasche aus Steink__ 07_01.%ls

File 10y Flugasche aus Steinkohle

Operator: MH

Roun numbeer: T

Comment 1: ohne US

Optical model: Fraunhofer.rfT80d

Residual: 0.52%

LS 13 320 Universal Liquid Module

Start time: 14:38 11 Sep 2023 Run length: 60 seconds

Pump speed: 54%

Obscuration: 8%

Software: 501 Firmware: 202

File name: CiUsers\labor\Desktop\DocumentsiFrau Mele SchmidtiFlugasche aus Steink__ 08_01.51s
Flugasche aus Steink__08_01.5ls

File 1D: Flugasche aus Steinkohle

Operator: MH

Roun numbser: 8

Comment 1: ohne US

Optical model: Fraunhofer.rf780d

Residual: 0.94%

LS 13 320 Universal Liquid Module

Start time: 14:40 11 Sep 2023 Run length: 60 seconds

Pump speed: 54%

Obscuration: 8%

Software: 501 Firmware: 202

File narmea: Cilsers\labor\Desktop\DocumentsiFrau Mele SchmidtiFlugasche aus Steink__09_01.51s
Flugasche aus Steink__08_01.%ls

File 1D: Flugasche aus Steinkohle

Operator: MH

Roun numbeer: 9

Comment 1: ohne US

Optical model: Fraunhofer.rf780d

Residual: 0.85%

LS 13 320 Universal Liquid Module

Start time: 14:41 11 Sep 2023 Run length: 60 seconds

Pump speed: 54%

Obscuration: 8%

Software: 5.01 Firmware: 202

File name: Cilsers\labor\Desktop\DocumentsiFrau Mele SchmidtFlugasche aus Steink__10_01.5Is
Flugasche aus Steink__10_01.5ls

File 1D: Flugasche aus Steinkohle

Operator: MH

Rum nunnber: 10

Comment 1: mit US

Optical model: Fraunhofer.rf7T80d

Residual: 1.18%

LS 13 320 Universal Liquid Module

Start time: 14:43 11 Sep 2023 Run length: 60 seconds

Pump speed: 54%

Obscuration: 12%

Software: 5.01 Firmware: 202
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Beckman Coulter LS Particle Size Analyzer

11 Sep 2023

File name: C:\Users\labor\Desktop\Documents\Frau Nele Schmidt\Flugasche aus Steink__11_01.8Is
Flugasche aus Steink__11_01.8Is

File ID: Flugasche aus Steinkohle

Operator: MH

Run number: 1

Comment 1: mit US

Optical model: Fraunhofer.rf780d

Residual: 1.17%

LS 13 320 Universal Liquid Module

Start time: 14:44 11 Sep 2023 Run length: 60 seconds

Pump speed: 54%

Obscuration: 20%

Software: 5.01 Firmware: 2.02

File name: C:\Users\labor\Desktop\Documents\Frau Nele Schmidt\Flugasche aus Steink__12_01.$Is
Flugasche aus Steink__12_01.3ls

File ID: Flugasche aus Steinkohle

Operator: MH

Run number: 12

Comment 1: mit US

Optical model: Fraunhofer.rf780d

Residual: 1.10%

LS 13 320 Universal Liquid Module

Start time: 14:46 11 Sep 2023 Run length: 60 seconds

Pump speed: 54%

Obscuration: 32%

Software: 5.01 Firmware: 2.02

Differential Volume

4+ Flugasche aus Steink__ 07 _01.$ls

3.5- Flugasche aus Steink__10_01.81s"

Volume (%)

Flugasche aus Steink__08_01.%Is
Flugasche aus Steink__09_01.%ls ——

| S S I I
1 2 4 6 10 20 40 60 100 200 400
Particle Diameter (um)

1 T
1000 2000
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Beckman Coulter LS Particle Size Analyzer

11 Sep 2023

Volume Statistics (Arithmetic) Flugasche aus Steink__07_01.%Is

Calculations from 0.375 pm to 2000 pm

Volume: 100%

Mean: 10.08 ym s.0.: 9.712 pm
Median: 6.497 ym

Mode: 7.084 ym

Specific Surf. Area: 18358 cmimL

dsa:  6.497 pm

<10% <25% <50% <75% <90%

1.247 pm 2.790 pm 6.497 pm 14.37 pm 2562 pm

Volume Statistics (Arithmetic) Flugasche aus Steink__ 08_01.5ls

Calculations from 0.375 pm to 2000 pm

Volume: 100%

Mean: 9.392 pm SD.: B.572 pm
Median: 6.368 um

Mode: 7.084 ym

Specific Surf. Area: 18502 em®/mL

dsy:  6.368 pm

<10% <25% <50% <75% <30%

1246 pm 2791 pm  6368pm  1355um  23.38 pm

Volume Statistics (Arithmetic) Flugasche aus Steink__09_01.5Is

Calculations from 0.375 pm to 2000 pm

Volume: 100%

Mean: 9.257 um SD.: 8.343 pm
Median: 6.366 um

Maode: 7.084 uym

Specific Surf. Area: 18518 cmfmL

dsy:  6.366 pm

=10% =25% <50% <T5% <00%

1.244pm  2808pm  6366pm  1339um 2278 pm

Volume Statistics (Arithmetic) Flugasche aus Steink__10_01.%Is

Calculations from 0.375 pm to 2000 pm

Volume: 100%

Mean: 8.463 ym S.D.: 7.473 pm
Median: 5.951 uym

Mode: 7.084 ym

Specific Surf. Area: 18909 cm’fmL

dsg:  5.951 pm

<10% <25% <50% <75% <30%

1.139 pm 2.551 pm 5.951 pm 12.33 pm 20.75 pm
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Beckman Coulter LS Particle Size Analyzer

11 Sep 2023

Volume Statistics [Arithmetic)

Calculations from 0.375 pm to 2000 pm

WVolume: 100%

Mean: 7.710 ym
Median: 5.347 ym
Mode: §.453 um
Specific Surf. Area: 21796 ommL
dsa:  5.347 pm

<10% =25% <50%

1.044 pym 2208 pm 5.347 pym

Flugasche aus Steink__11_01.5Is

S.D.: 7.013 ym

=75% <00%
10.83 pm 19.47 pm

Volume Statistics (Arithmetic)

Calculations from 0.375 pm to 2000 pm

Volume: 100%

Mean: §.207 um
Median: 5.441 ym
Mode: §.453 um
Specific Surf. Area: 21833 cm®mL
dsy:  5.441 pm

=10% =25% =50%

1030 pm 2197 pm 5441 pm

Flugasche aus Steink__12_01.5ls

S.D.: 7.804 pm

=75% <90%
11.61 ym 21.18 pm

78



Anhang C: Messergebnisse der Feuchtemessungen

Anhang C-1: Grundfeuchte der Steinkohleflugasche

Messung Feuchte in % bei 120 °C Feuchte in % bei 200 °C
1 0,565 0,935
2 0,602 0,947
3 0,650 0,838

Anhang C-2: Grundfeuchte der Braunkohleflugasche

Messung Feuchte in % bei 120 °C Feuchte in % bei 200 °C
1 0,948 1,165
2 0,933 1,359
3 0,822 1,187

Messung Nach 300 s Nach 600 s Nach 900 s
1 2,416 2,588 3,367
2 2,663 2,829 3,324
3 2,857 2,754 3,277

Anhang C-4: Zwischenmessung Feuchte

Messung Nach 300 s Nach 600 s Nach 900 s
1 2,348 2,758 3,205
2 1,900 2,673 3,398
3 2,048 2,510 3,488

Anhang C-3: Zwischenmessung Feuchte nach Mischvorgangen der SKF — Hauptversuch 1

nach Mischvorgangen der SKF — Hauptversuch 2

Anhang C-5: Zwischenmessung Feuchte nach Mischvorgangen der SKF — Hauptversuch 3

Messung Nach 300 s Nach 600 s Nach 900 s Nach 1200 s Nach 1500 s
1 2,831 2,829 2,673 2,379 3,066
2 3,016 3,273 2,834 2,878 3,399
3 2,851 2,932 2,699 2,826 3,026
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Anhang C-6: Zwischenmessung Feuchte nach Mischvorgangen der SKF — Hauptversuch 4

Messung Nach 300 s Nach 600 s Nach 900 s Nach 1200 s
1 2,433 3,301 3,167 3,137
2 2,517 3,620 3,516 3,300
3 2,455 3,873 3,435 3,188

Anhang C-7: Feuchte nach dem Scherversuch der Steinkohleflugasche

Messung Hauptversuch 1 Hauptversuch 2 Hauptversuch 3 Hauptversuch 4
1 3,182 2,812 3,125 3,132
2 3,466 3,315 2,830 3,162
3 3,310 3,063 2,896 2,973

Messung Feuchte in %
1 1,232
2 1,204
3 1,127

Anhang C-8: Feuchte nach der Trocknung
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Anhang D: aufgenommene Spannungsverlaufe der Steinkohleflugasche

Anhang D-1: Versuch 1 mit 10 kg Anscherlast

UinV

1,4

’

1,2

0,8
0,6
0,4
0,2

Spannungsverlauf der SKF Versuch 1

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650

tins

Anhang D-2: Versuch 2 mit 10 kg Anscherlast

UinV

1,4

’

1,2
0,8
0,6
0,4
0,2

Spannungsverlauf der SKF Versuch 2

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600
tins

Anhang D-3: Versuch 3 mit 10 kg Anscherlast

UinV

1,4
1,2

0,8
0,6
0,4
0,2

Spannungsverlauf der SKF Versuch 3

100 200 300 400 500 600
tins
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Anhang D-4: Versuch 5 mit 5 kg Anscherlast

UinV

0,7
0,6
0,5
0,4
03
0,2
0,1

Spannungsverlauf der SKF Versuch 5

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

tins

Anhang D-5: Versuch 6 mit 5 kg Anscherlast

UinV

0,7
0,6
0,5
0,4
03
0,2
0,1

Spannungsverlauf der SKF Versuch 6

100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600

tins

Anhang D-6: Versuch 7 mit 5 kg Anscherlast

UinV

0,7
0,6
0,5
0,4
0,3
0,2
0,1

Spannungsverlauf der SKF Versuch 7

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550

tins
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Anhang D-7: Versuch 8 mit 15 kg Anscherlast

Spannungsverlauf der SKF Versuch 8

1,8
1,6
1,4
1,2

’

UinV
=

0,8
0,6
0,4
0,2

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550
tins

Anhang D-8: Versuch 9 mit 15 kg Anscherlast

Spannungsverlauf der SKF Versuch 9

UinV
=

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550
tins

Anhang D-9: Versuch 10 mit 15 kg Anscherlast

Spannungsverlauf der SKF Versuch 10

UinV
=

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550

tins
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Anhang D-10: Versuch 11 mit 20 kg Anscherlast

Spannungsverlauf der SKF Versuch 11
2,5

N

UinV
-

0,5

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800

tins

Anhang D-11: Versuch 12 mit 20 kg Anscherlast

Spannungsverlauf der SKF Versuch 12

2,5

N

UinV
—

0,5

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700

tins

Anhang D-12: Versuch 13 mit 20 kg Anscherlast

Spannungsverlauf der SKF Versuch 13
2,5

N

UinV
-

0,5

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800 850

tins

84



Anhang E: Aufgenommene Spannungsverldufe der Braunkohlelfugasche mit 10
kg Anscherlast

Anhang E-1: Versuch 1

Spannungsverlauf BKF Versuch 1
1,4

’

1,2

’

0,8

UinV

0,6
0,4
0,2

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450

tins

Anhang E-2: Versuch 2

Spannungsverlauf BKF Versuch 2
1,4

’

1,2

0,8

UinV

0,6
0,4

0,2

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550
tins
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Anhang E-3: Versuch 4

UinV

1,6
1,4
1,2

0,8
0,6
0,4
0,2

Spannungsverlauf BKF Versuch 4

o
(O]
o

100 150 200 250 300 350 400 450 500 550
tins

Anhang E-4: Versuch 5

UinV

1,4
1,2

1
0,8
0,6
0,4
0,2

0

Spannungsverlauf BKF Versuch 5

0 50 100 150 200 250

300 350 400 450 500 550 600
tins

Anhang E-5: Versuch 6

UinV

1,4
1,2

1
0,8
0,6
0,4
0,2

0

Spannungsverlauf BKF Versuch 6

0 50 100 150

200 250 300 350 400 450 500 550 600

tins
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Anhang E-6: Versuch 7

Spannungsverlauf BKF Versuch 7
1,4

1,2

0,8

UinV

0,6
0,4

0,2

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550

tins

Anhang E-7: Versuch 8

Spannungsverlauf BKF Versuch 8

1,4
1,2

08
0,6
0,4
0,2

UinV

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

tins

Anhang E-8: Versuch 9

Spannungsverlauf BKF Versuch 9
1,6
1,4
1,2
0,8
0,6
0,4
0,2

UinV

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550
tins
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Anhang F: aufgenommene Spannungsverlaufe der feuchten
Steinkohleflugasche

Anhang F-1: Hauptversuch 1 mit 5 kg Anscherlast

Spannungsverlauf SKF Hauptversuch 1

1,6
1,4

’

1,2

0,8
0,6
0,4
0,2

UinV

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

tins

Anhang F-2: Hauptversuch 3 mit 15 kg Anscherlast

Spannungsverlauf SKF Hauptversuch 3

2,5

N

UinV
-

0,5

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800
tins

Anhang F-3: Hauptversuch 4 mit 20 kg Anscherlast

Spannungsverlauf SKF Hauptversuch 4
3,5

2,5

UinV

1,5
0,5
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750

tins
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Anhang G: Versuchsparameter fiir die FlieBorte

Anhang G-1: Ermittelte Versuchsparameter der Steinkohleflugasche fiir die FlieBorte

Versuch | Anscheren | Abscheren in | Scherkraftin kg Absenkung | Gewicht
in kg kg in mm ing
112 3 Fsan | Fsapa | Fsav2 | Fsabs

1 10 2 |5 8 4,7774 1,5960 | 2,8907 | 4,1815 4,74 3220,0
2 10 2 |5 8 4,7593 1,6396 | 2,9526 | 4,2770 | 5,40 3204,1
3 10 2 |5 8 4,6780 1,6101 | 2,9217 | 4,0256 5,27 3218,6
4 10 2 |5 8 4,7940 | 1,5972 | 2,9810 | 4,1545 | 5,37 3205,9
5 5 1|2 3 2,4871 0,9835 | 1,4812 | 1,8410 3,82 3217,8
6 5 1|2 3 2,5155 1,0195 | 1,4283 | 1,8358 | 3,98 3195,5
7 5 112 3 2,5155 | 0,9925 | 1,4477 | 1,8049 | 3,71 3180,0
8 15 6 |9 12 |6,8366 |3,4891 |4,7128 | 5,7961 | 6,25 3186,6
9 15 6 |9 12 |6,8389 | 3,4581 | 4,6497 | 5,8180 | 6,07 3184,2
10 15 6 |9 12 |6,9243 | 3,4968 | 4,6910 | 5,8426 | 6,18 3179,9
11 20 8 |12 |16 |9,2403 | 4,6019 |6,3442 | 7,9045 | 6,35 3241,0
12 20 8 |12 |16 |9,0507 | 4,5478 | 6,1597 | 7,6500 | 6,71 3260,4
13 20 8 |12 |16 |9,1240 | 4,5229 | 6,2410 | 7,8181 | 6,68 3205,8
HV1 5 1|2 3 3,156 2,1040 | 2,4716 | 2,8391 | 7,015 2775,7
HV2 10 4 |6 8 5,7589 | 4,2834 | 4,9308 | 5,4737 | 9,08 2804,6
HV3 15 6 |9 12 | 8,8177 | 5,9405 | 7,1605 | 8,1496 | 11,48 2780,3
HV4 20 8 |12 |16 | 11,5170 | 6,6614 | 8,5803 | 10,2431 | 12,98 2779,5
Trocknun | 10 2 |5 8 51240 | 1,7262 | 3,289 |4,5310 | 1,84 3202,3
g
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Anhang G-2: Ermittelte Versuchsparameter der Braunkohleflugasche fiir die FlieRorte

Versuch | Anscheren | Abscheren | Scherkraft in kg Absenkung | Gewicht
in kg in kg in mm ing
1712 Fsan | Fsab1 | Fsav2 | Fsab3
1 10 2|5 4,8863 | 1,3806 | 2,7373 | 4,1287 | 3,28 2950,7
2 10 2|5 4,8357 | 1,3264 | 2,6805 | 4,0000 | 2,61 2965,0
3 10 2|5 5,1010 | 1,5715 | 2,8765 | 4,2118 | 2,35 2947,6
4 10 2|5 4,9954 | 1,4244 | 2,6908 | 4,0738 | 2,84 2947,9
5 10 2|5 4,8165 | 1,2994 | 2,644 | 4,0617 | 3,21 2942,8
6 10 2|5 4,7685 | 1,2968 | 2,6869 | 3,9359 | 2,98 2951,8
7 10 2|5 4,8350 | 1,3832 | 2,7734 | 4,0120 | 3,02 2941,3
8 10 2|5 4,9574 | 1,5005 | 2,8636 | 4,1274 | 2,80 2951,7
9 10 2|5 5,0336 | 1,6656 | 2,8662 | 4,1854 | 2,36 2952,0

90



Anhang H: FlieBorte

Anhang H-1: FlieRorte der Steinkohleflugasche mit 5 kg Anscherlas

TAU [Pa]

3000

2000

1000

" FLIESSORT VON: | AUFTRAG: | sIGMA1l | FC

[Pa] [Pa]
SKF 5 4585 1251
SKF 6 4567 1467
SKF 7 5094 1346

[l [kg/m3]
37 1253
31 1232
38 1203

[]
11

42

39

[
34
33
32

FFC RHOB PHIE PHILIN PHISF

[

38 0o—
38 o—

38

0—

ASV 95 (e) Detrar Scruze 19992017

Ll L s i L L L " L 1 i
1000 2000 3000

Anhang H-2: FlieRorte der Steinkohleflugasche mit 15 kg Anscherlast

TAU [Pa]

2000 4000 6000 8000

0

s 1 L
4000

SIGMA [Pa]

s |
5000

FLIESSORT VON: " AUFTRAG: ' 'SIGMA1 ' FC

[Pa] [Pa]
SKF 8 13987 2575
SKF 9 13582 2627
SKF 10 14002 2716

FFC ' RHOB PHIE PHILIN PHISF 1

[-] [kg/m3]
54 1305
52 1295
52 1204

1

1

[
37
37
37

[
32
32
32

[

36/ 0— |
36 o0—
36 01— |

1

Detrmar Schuze 193922017

CEEHE

1 | L
10000

P L
12000

SIGMA [Pa]

14000
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Anhang H-3: FlieBorte der Steinkohleflugasche mit 20 kg Anscherlast

RSV 95 (o) Dieftar Souze 199972017

FLIESSORT VON AUFTRAG: SIGMA1 FC FFC RHOB PHIE PHILIN PHISF 1
8 [Pa] [Pa] [] [kg/m3] [ [*] [’
TG SKF1 18109 2850 63 1380 38 34 37 60— -
& — SKF 12 18441 3276 56 1421 37 32 36 o0—
2 SKF 13 17832 2752 65 1419 38 34 36 01— |
i
o
S |
bS]
)
-
\
ok’ 1 1 . 1 . . \
0 5000 10000 15000
SIGMA [Pa]

Anhang H-4: FlieRort der Steinkohleflugasche Versuch 8 mit korrigierten Gewichtsangaben
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SIGMA [Pa]
Anscheren Abscheren 1 Abscheren 2 Abscheren 3
Last in kg 15,0968 6,0403 9,0548 12,0773
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