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1 Einleitung und Aufgabenstellung

Bei der stofflichen Verwertung von Altreifen sollten deren einzelne Bestandteile, Gummi, Fasern
und Stahl, moglichst sortenrein voneinander getrennt werden. Die Abtrennung des Stahls ist
aufgrund seiner ferromagnetischen Eigenschaften schon sehr gut realisierbar. Ubrig bleibt ein
Gemisch aus Gummigranulat und Fasern, welche noch voneinander zu trennen sind. Die Abtren-
nung der Fasern ist wichtig fur die Weiterverwertung des Gummis als Sekundarrohstoff. Wie aus
Expertenkreisen bekannt ist, kdnnen beispielsweise durch zu viele Fasern im Granulat die Eigen-
schaften des neuen Produkts negativ beeinflusst werden. Weiterhin kénnen die Fasern wahrend
der Verarbeitung spontan Agglomerate bilden und so moglicherweise Pumpen und Rohrleitun-
gen verstopfen. Ein anderer Aspekt ist, dass das Gummigranulat, welches aus dem
Recyclingprozess stammt, mit einem Neugummigranulat konkurriert und die gleiche Optik bie-
ten muss, um Akzeptanz beim Kaufer zu generieren.

Gegenwartig findet die Bestimmung des Massenanteils der enthaltenen Fasern nach der in DIN
CEN/TS 14243 beschriebenen Methode statt. Wie aus Fachkreisen bekannt, liefert diese Metho-
de nicht immer ein zufriedenstellendes Ergebnis.

Daraus ergeben sich zwei Fragestellungen.

e Konnen, durch den Einsatz der Flotation als Trennmethode, Gummipartikel und Fasern
voneinander getrennt werden.

e Kann durch Verwendung der Flotation der Faseranteil eines Gummi-Fasergemisches be-
stimmt werden.

Die vorliegende Arbeit beschaftigt sich im Wesentlichen mit der Untersuchung der Trennleistung
einer Druckentspannungsflotationsanlage. Die Anlage wird auf ihre verschiedenen Parameter
und EinflussgroRen hin untersucht. Dies sind Parameter wie Druckwasservolumenstrom und
Betriebsiiberdruck, sowie die Verweilzeit in der Flotationszone. Andere EinflussgroRen, welche
die Flotation bestimmen, werden ebenfalls untersucht. Dies sind beispielsweise die Chemikalien-
konzentration und die Vorbehandlung des Materials mit benetzend wirkenden Mitteln. Ebenfalls
untersucht wird, ob sich der Einsatz verschiedener GréRenklassen an Gummigranulat-Faser-
Gemischen auf die Trennleistung auswirkt. Nach durchgefiihrter Flotation erfolgt dann eine qua-
litative und an ausgewahlten Stellen auch eine quantitative Auswertung der Ergebnisse.

Die fur die vollstandige Bearbeitung benétigten Vorversuche, wie die Bestimmung der wesentli-
chen Anlagenparameter oder die charakterisierenden Eigenschaften des Ausgangsmaterials,
werden ebenfalls dargelegt.
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2 Allgemeine und theoretische Grundlagen

2.1 Altreifenrecycling

2.1.1 Allgemeines zum Altreifenrecycling
Die Masse an Altreifen, die in Deutschland 2012 anfiel, betrug ca. 600.000 Tonnen. Diese Menge
hat sich in den letzten 20 Jahren nicht wesentlich verandert [1, S. 72].

Altreifen kann man auf verschiedene Weise weiter verwerten. Es besteht z.B. die Moglichkeit,
die ausgemusterten Reifen einem anderen Zweck zuzufiihren. Sie werden beispielsweise im
Ganzen auf Spielplatzen in Spielgerdten verbaut, oder sie dienen als Abdeckung fiir Silageanla-
gen in der Landwirtschaft [1, S. 198]. Die Verwendung alter Autoreifen als Material fir
Schuhsohlen ist ein Ansatz, der aus Afrika stammt. Die hergestellten Schuhe werden unter dem
Namen ,soleRebels” (iber das Internet auch weltweit vertrieben [2].

Eine weitere Moglichkeit ist die Runderneuerung. Dabei bekommen die Reifen, welche eine in-
takte Karkasse aufweisen, eine neue Laufflaiche. Dieses Verfahren ist speziell bei der
Aufarbeitung von LKW-Reifen verbreitet. Dabei kann ein LKW-Reifen bis zu drei Mal runderneu-
ert werden. Es sind etwa 42 Prozent der verkauften LKW-Reifen runderneuert. Bei PKW-Reifen
liegt dieser Anteil bei nur etwa 12 Prozent. Aus Sicherheitsgriinden sollte dieses Verfahren beim
PKW-Reifen nur einmal angewendet werden [1, S. 570].

Den groRten Anteil an der Verwertung von Altreifen stellt heute die Energetische Verwertung [3,
S. 186]. Dies ist deshalb attraktiv, da der Heizwert von Gummi je nach Zusammensetzung bei
25.000 bis 30.000 kJ/kg liegt. Damit entspricht er in etwa dem Heizwert der Steinkohle [1, S.
570]. Dabei werden die Reifen, wie beim werkstofflichen Recycling auch, zerkleinert und wenn
notig von ihren Stahlkomponenten befreit. Die Starke der Zerkleinerung richtet sich dabei nach
dem zu befeuernden Ofen. Wichtige Kriterien liefern dazu die Art der Brennstoffzufuhr oder die
Verweilzeit des Brennstoffes in der Brennkammer. Die zuvor abgetrennte Stahlkomponente wird
nicht thermisch verwertet und kommt als Altmetall wieder in den Stoffkreislauf. Ein Sonderfall,
bei dem die vorherige Zerkleinerung der Altreifen entfdllt, stellt die Zementindustrie dar. Die
dort zum Einsatz kommenden Drehrohrofen sind groR genug, um ganze Autoreifen als Brenn-
stoff zu verwenden [3, S. 186ff]. Dieses Vorgehen erspart die Zerkleinerungsarbeit [1, S. 570] und
das sich aus dem Stahl bildende Eisenoxid stellt fiir das Endprodukt Zement keine Qualitatsmin-
derung dar [3, S. 186].

Die stoffliche Verwertung von Kunststoff kann unterteilt werden in eine rohstoffliche Verwer-
tung und eine werkstoffliche Verwertung. Bei der rohstofflichen Verwertung von Kunststoffen
wird das vorhandene Material dabei durch Warme und/oder Chemikalien aufgespalten. Dabei
werden die bestehenden Makromolekiile zerstort. Als Beispiele sind die Hydrolyse, die Pyrolyse
und die Vergasung zu nennen. Die werkstoffliche Verwertung beschreibt die Gewinnung des
Materials als solches. Dabei bleiben die vorhandenen Makromolekiile erhalten. Die eingesetzten
Methoden sind oft rein mechanischer Natur und haben ein méglichst sortenreines Endprodukt
zum Ziel [3, S. 163].

Die Pyrolyse gehort zur rohstofflichen Verwertung. Dabei werden Kohlenwasserstoffe unter
Luftausschluss erhitzt. Bei 600 — 800 °C zerfallen die langkettigen und vernetzten Molekiile, und
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es bilden sich wasserstoffreiche Gase und Ole sowie wasserstoffarme Riickstidnde wie Koks und
RuR. Das sich bildende Mengenverhaltnis hangt sehr stark von den eingesetzten Kunststoffen ab.
Bei der Pyrolyse von Gummi, dem Hauptbestandteil eines Reifens, bildet sich ein hoher Anteil
von Koks. Das aromatenreiche Pyrolysedl ist fiir eine chemische Weiterverarbeitung grundsatz-
lich geeignet. Meist dient die Pyrolyse aber nur als Vorstufe fiir eine anschlieRende
Vergasungsreaktion, da die entstandenen Produkte homogener in ihrem Aufbau und in ihrer
Zusammensetzung sind. Dadurch lasst sich die Vergasung leichter reaktionstechnisch kontrollie-
ren. Bei dieser Reaktion entsteht durch unvollstindige Verbrennung ein Gasgemisch aus
Wasserstoff und Kohlenmonoxid. Dieses kann als Synthesegas in der chemischen Industrie be-
nutzt oder als Brenngas fir eine energetische Nutzung verwendet werden [3, S. 192ff].

Bei der werkstofflichen Verwertung im Allgemeinen besteht das Ziel darin, die verbauten Werk-
stoffe moglichst sortenrein voneinander zu trennen. Das Kriterium der Sortenreinheit ist wichtig,
da Verunreinigungen zum Teil grolRen Einfluss auf die Eigenschaften der hergestellten Produkte
haben konnen oder sich negativ auf den weiteren Verarbeitungsprozess auswirken [1, S. 631ff].

Die drei Hauptbestandteile eines Reifens — Gummi, Stahl und Kunstfasern — sind in diesem fest
miteinander verbunden und nicht einfach voneinander |6sbar. Durch mehrere Zerkleinerungs-
stufen wird der Reifen nach und nach geniigend aufgeschlossen. Dabei wird durch einen
aufgegebenen Luftstrom in jeder Stufe schon ein Teil der Kunstfasern entfernt. Zwischen zwei
Stufen wird der jeweils aufgeschlossene Anteil des Stahls mit Hilfe von Magnetscheidern aus
dem Gemisch entfernt. Zusatzlich kommen fiir die Abtrennung des Fasermaterials auch Luft-
trenntische und Ritteltische zum Einsatz [3, S. 184ff].

Tabelle 1: Auf dem US-Markt eingefiihrte Altreifenprodukte [3, S. 185]

Name der Qualitat GroRenbereich der Gummipartikel
Shreds 50 —300 mm

Chips mit Draht 10-50 mm

Chips zu 95 % drahtfrei 10-50 mm

Granules 1-10 mm

Crumb Rubber Material (CRM) Coarse 0,42 -2 mm

Crumb Rubber Material (CRM) Fine 0,18 -0,42 mm

CRM Powder 0,075-0,18 mm

CRM Powder Super Fine <0,075 mm

Grundsétzlich gibt es bei der Zerkleinerung von Gummi zwei verschiedene Verfahren. Dies sind
zum einen die Kaltmahlung und zum anderen die Warmmahlung. Bei der Kaltmahlung wird das
Material mit Hilfe von flissigem Stickstoff soweit abgekihlt, dass es sprode wird und bei der
Beanspruchung in der Mihle glasartig zerbricht. Die Warmmahlung findet bei Umgebungstem-
peratur statt und bendtigt fir die Zerkleinerung mehr Stufen als die Kaltmahlung. Eine
vierstufige Zerkleinerung ist dabei die Regel. Durch die elastische Verformbarkeit des Gummis ist
ein hoher Energieaufwand fir die Zerkleinerung erforderlich. Zudem werden die Bauteile stark
belastet und der Verschleil} ist dementsprechend hoch. Die bei der Warmvermahlung entstan-
denen Gummipartikel haben im Vergleich zur Kaltmahlung eine gréRere spezifische Oberflache.
Diese wird dadurch hervorgerufen, dass das Material durch die bei der Zerkleinerung herrschen-
den Scherkrafte auseinandergerissen wird. Dadurch entstehen raue Oberflachen. Diese wirken
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sich bei einer Weiterverarbeitung ginstig auf die Bindungsfahigkeit der Partikel aus. Die durch
die Zerkleinerung und Aufbereitung entstandenen Gummiprodukte werden durch ihre GroR3e
und ihre Inhaltsstoffe klassifiziert [3, S. 184ff]. Eine Ubersicht (iber einige Qualititen liefert Ta-
belle 1.

Die Einsatzgebiete fiir die Gummimehle und Granulate richten sich dabei nach der Art der Ver-
mahlung, der Reinheit, der Nachbehandlung und der GroRe der Gummipartikel. Die Partikel
werden dabei entweder Gber eine Gummibindung oder durch ein zusatzliches Bindemittel mit-
einander vernetzt [3, S. 185]. Als Beispiele kdnnen hier Beldge fiir Sport- und Spielplatze, sowie
die Beimischung zu Neugummi genannt werden. Zum Teil werden Gummimehle- und Granulate
auch nur als Flllstoffe verwendet. Dies wird im StralRenbau bei gummimodifiziertem Bitumen
angewendet [4, S. 74ff]. Zudem kann Gummi mit anderen Polymeren vermischt und extrudiert
werden [3, S. 186].

2.1.2 Zusammensetzung und Eigenschaften der Bestandteile von Altreifen

Ein Reifen besteht hauptsachlich aus den drei Komponenten Stahl, Textilfasern und Gummikom-
ponenten. Reifen werden je nach Einsatzgebiet als PKW-, LKW-, oder Flugzeugreifen den
bestehenden Anforderungen bestmoglich angepasst. Dies geschieht durch die Verwendung un-
terschiedlicher Gummisorten, den Einsatz verschiedenster Chemikalien und Fillstoffe oder die
Reifenbauart. Bei PKWs werden heutzutage nur Stahlgiirtelreifen verwendet [5, S. 5ff]. Der
grundsatzliche Aufbau eines Stahlgiirtelreifens ist in Abbildung 1 dargestellt.

Spiralfirmig gewickelte Das Profil und die Lauflsiche sind
Textilbandage ausschlaggebend fiir die meisten
Reifeneigenschaften

Gummierte Stahlgiirtel

Seitenvrand aus
flexiblem Gummi

Wulstverstarker
"Innerliner" aus besonders
luftdichtem Synthesekautschuk
ersetzen den friher iiblichen
Schlauch Wulstkabel fiirsicheren Sitzauf der Felge

Abbildung 1: Querschnitt eines Stahlgiirtelreifens [6]
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Eine Ubersicht tiber die Mengenanteile der einzelnen Komponenten liefert Tabelle 2. Die dorti-
gen Angaben liefern nur einen groben Richtwert und konnen je nach Reifenart, Reifenhersteller
und Modell schwanken.

Tabelle 2: Mengenanteile von Reifenkomponenten [3, S. 184]

Reifenbestandteil Mengenanteil (PKW-Reifen) Mengenanteil (LKW-Reifen)
(%] [%]

Naturkautschuk 22 30

Synthesekautschuk 23 15

Flllstoffe (RuR, Kreide,...) 28 20

Kunstfasern 5 1

Stahldraht 13 25

Zinkoxid, Ole, Fettsduren, Wachs, | 10 10

Additive

Der Stahl wird dabei als Verstarkungsmaterial eingesetzt, um dem Reifen eine bessere Festigkeit
zu geben. Dies geschieht vor allem in Bereich unterhalb der Laufflache in Form eines Stahlcord-
gewebes und im Bereich des Kerns in Form von Stahldrahtringen. Stahlgewebe und Stahldraht
sind dabei gummiert, also von einer Gummischicht ummantelt, im Reifen verbaut [5, S. 6ff].

Die fir die Abtrennung des Stahls wichtigste Eigenschaft ist sein Ferromagnetismus. Dadurch ist
der Einsatz von Magnetscheidern fiir die Sortierung moglich. Eine Dichte von 7,8 g/cm? sorgt
dafiir, dass auch dichtebasierte Trennungsmethoden angewandt werden kénnen. Notwendig fir
beide Trennverfahren ist die vorherige Zerkleinerung des Reifens, um einen geniigend groRen
Aufschluss des Materials zu erreichen [1, S. 24ff].

Die Anteile der verwendeten Faserarten fir einen PKW-Reifen sind in Tabelle 3 dargestellt.
Chemisch hergestellte Fasern, sogenannte Endlosfasern, werden oft auch als Filament bezeich-
net. Das im Reifen verwendete Fasermaterial, wird auch als Textilcord oder Zwirn bezeichnet
und besteht aus einer Vielzahl von Filamenten.

Tabelle 3: Ubersicht iiber die in PKW-Reifen verwendeten Kunstfaseranteile an der Gesamtfasermenge

Faserart [7] Mengenanteil [%] [7] Dichte [g/cm3] [8,S. 36]
Viskose 50 1,52
Polyester 30 1,38
Polyamid 20 1,14

Viskose wird auch als Rayon oder Kunstseide bezeichnet und wird als Kunstfaser klassifiziert,
obwohl sie aus natirlich vorkommenden Rohstoffen produziert wird. Sie besteht aus Zellulose,
einem pflanzlichen Rohstoff, und wird mit Hilfe von Chemikalien so behandelt, dass eine spinn-
bare Faser entsteht. Die Viskosefasern konnen durch eine weitere chemische Behandlung oder
die Anderung des Querschnitts in ihren textilen Eigenschaften modifiziert werden. So setzt man
fir spezielle Anwendungen beispielsweise Flammschutzmittel zu [8, S. 102ff].

Fasern aus Polyester haben eine sehr hohe ReiRfestigkeit und einen hohen Schmelzpunkt. Dieser
liegt bei ca. 250 °C, kann aber je nach Typ auch hoher liegen. Zudem sind die Fasern scheuerfest,
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weisen eine gute Lichtbestandigkeit auf und sind bestandig gegeniiber organischen und anorga-
nischen Sauren [8, S. 73ff].

Polyamidfasern weisen ebenso wie Polyesterfasern eine hohe ReiR- und Scheuerfestigkeit auf.
Sie sind verrottungsbestandig und gut gegen alkalische Substanzen stabil. AuRerdem neigen sie
zu elektrostatischer Aufladung. Diese kann durch Modifizierung reduziert werden. Die bekann-
testen Polyamide sind Polyamid 6, welches als Perlon bezeichnet wird und Polyamid 6.6, das
besser unter dem Namen Nylon bekannt ist. Diese beiden Typen machen auch den gréBten An-
teil an allen produzierten Polyamiden aus. [8, S. 70ff] Das zuvor erwahnte Aramid gehort zu den
aromatischen Polyamiden [9, S. 39].

Bei der Zerkleinerung des Reifens und Abtrennung der Fasern entsteht eine sogenannte Flusen-
fraktion. Diese enthalt neben den Fasern auch sehr feine, nicht von den Fasern separierte,
Gummipartikel. Die GrofRenordnung der Flusenfraktion liegt dabei im Bereich von ca. 5 — 10 Pro-
zent und ist stark abhangig von der Anzahl der enthaltenen Gummipartikel [7].

Fir die Bestimmung des Anteils der freien Textilien in einem Gummigranulat wird die Methode
des ,Kleinen Ball“-Agglomerats nach DIN CEN/TS 14243 verwendet. Daftir durchlauft das Granu-
lat die gleichen Schritte wie fiir eine Siebanalyse. Nach der Siebung werden die aus den Fasern
entstandenen ,kleinen Balle“, falls vorhanden, von jedem Sieb genommen, vorsichtig abgeschiit-
telt und gewogen. Daraus wird dann der Anteil des freien Textils im Granulat ermittelt.

Das in einem Reifen befindliche Gummimaterial entsteht durch die Vulkanisation von Kautschuk.
Es konnen Naturkautschuk, Synthese- und Brombutylkautschuk zum Einsatz kommen, wobei
letztgenannter im Inneren des Reifens als diinne Schicht vorliegt. Diese Innenschicht ersetzt den
friher Ublichen Schlauch. Die verwendeten Mischungen aus verschiedenen Kautschuksorten
richten sich nach den geforderten Materialeigenschaften. So ist Naturkautschuk besser geeignet,
um den Reifen witterungsbestandig zu machen. Zum Kautschuk werden dann fiir die Gummibin-
dungsreaktion bendtigte Hilfsstoffe wie z.B. Schwefel und Zinkoxid hinzugefiigt. Dazu kommen
sogenannte Fillstoffe, wie RulRe, Kreide und Silika, die in den Kautschuk eingemischt sind. Sie
verringern den Abrieb und erhéhen die Steifigkeit. Zusatzlich verleihen RuBstoffe dem Reifen die
schwarze Farbe. Weitere Chemikalien wie Weichmacher, Alterungsschutzmittel, Verarbeitungs-
hilfsmittel und viele andere Zusatze befinden sich ebenfalls in der Mischung [5, S. 5ff]. Ein Blick
in die Tabelle 2 zeigt, dass diese Fiill- und Hilfsstoffe einen nicht unerheblichen Teil am Gummi-
anteil eines Reifens ausmachen.

Ein Reifen und speziell der verwendete Gummi besteht also aus einer Vielzahl an Stoffen und
Reagenzien, die je nach Reifenhersteller, Bauart und Einsatzbereich verschieden sind. Es kénnen
Uber 20 verschiedene Gummimischungen in einem Reifen verwendet worden sein [5, S. 6ff].
Daher ,,ist das erzeugte Mahlgut aus gesammelten Altreifen immer ein unbekanntes Gemisch
verschiedener Kautschuksorten” [3, S. 184].
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2.2 Charakterisierung und Beschreibung von Partikeln
Da diese Thematik als hinlanglich bekannt vorausgesetzt wird, erfolgt an dieser Stelle nur ein
kurzer Anriss.

Gummigranulate bestehen aus einer Vielzahl von Einzelpartikeln, die sich hinsichtlich ihrer Ab-
messung und Form unterscheiden. Auch die Stoffwerte und die Zusammensetzung der
Einzelpartikel konnen verschieden sein.

Fiir die Beschreibung der Form reichen in der Praxis allerdings oft Bezeichnungen wie , kantig”“,
,rund”, , stdbchenformig” oder ,abgeplattet” aus. Aus diesen Beschreibungen kdnnen meist
schon Riickschliisse auf einige Eigenschaften des Partikelkollektivs gezogen werden. Fir die
Kennzeichnung der GréRe von Partikeln konnen Einzelpartikel vermessen und charakteristische
Malle, wie die Hauptabmessungen, gefunden werden. Da die Partikel aber meist als Schittung
vorliegen, werden MalSzahlen definiert, die fir das gesamte Partikelkollektiv gelten und dieses
ausreichend beschreiben [10, S. 11ff].

Zu diesen MalSzahlen gehoren beispielsweise der Medianwert und die spezifische Oberflache der
Partikelschiittung. Diese generieren sich aus gemessenen Partikelverteilungen. Der Medianwert
stellt dabei die PartikelgroBe dar, unterhalb welcher 50 % der Partikelmenge liegt. Er kann (iber
die Verteilungssummenfunktion ermittelt werden. Ein Beispiel einer Verteilungssumme ist in
Abbildung 2 dargestellt. Der Medianwert in diesem Beispiel betrdagt ungefahr 800 um. Die spezi-
fische Oberflache eines Partikelkollektivs ist ein Feinheitsmal3, das die Oberflache der Partikel ins
Verhiltnis zu ihrem Volumen setzt. Die spezifische Oberflache gibt Auskunft dariiber, wieviel
Oberflache pro Partikel durchschnittlich zur Verfligung steht. Je kleiner die Partikel sind, desto
groRer wird die spezifische Oberflache. Besonders wichtig ist diese Malizahl bei Reaktionen, die
an Oberflachen ablaufen [10, S. 11ff].

1 E— =
= e,
v 0,8 ==
€ P
S = 7
]
a 0,6 5
c = e
=} AN
3 0,4 X
9] 7/
= 0,2 X
7/
o 1%
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
Maschenweite in pm

Abbildung 2: Beispiel einer Verteilungssumme

Flr Schiittungen von Feststoffpartikeln wird oft die Siebanalyse verwendet. Dabei werden meh-
rere Siebe mit verschiedenen Maschenweiten gestapelt und gesiebt. Nach der Siebung wird die
jeweils verbleibende Masse gewogen. Daraus kann dann beispielsweise die Verteilungssummen-
funktion bestimmt werden. Zur Darstellung der Verteilungssumme gibt es verschiedene
Diagramme. Dort werden die Messpunkte eingetragen. Daraus kénnen dann die Malizahlen der
untersuchten Partikelschiittung bestimmt werden [10, S. 11ff].
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2.3 Grundlagen der Flotation

2.3.1 Allgemeines Funktionsprinzip und Anwendungen der Flotation

Die Flotation ist ein Trennverfahren, bei der Partikel verschiedener Feststoffe voneinander ge-
trennt werden. Daflir wird die unterschiedliche Benetzbarkeit der Partikel durch eine wassrige
Phase als Trenneigenschaft herangezogen. Ist eine Oberflache gut durch Wasser benetzbar, so
wird diese als hydrophil, ist sie schlecht benetzbar, wird sie als hydrophob bezeichnet. Zusatzlich
im Wasser befindliche Luftblasen oder Oltropfen lagern sich dann unterschiedlich gut an die
aufgegebenen Materialteilchen an. Die dadurch gebildeten Feststoff-Gas-Agglomerate werden
dann aufgrund ihrer geringeren Gesamtdichte an die Oberflache beférdert, wo sie abgeschopft
werden kdonnen [11, S. 240ff].

Die Wirkungsweise der Flotation beruht auf dem Prinzip der Heterokoagulation in grobdispersen
Systemen [12, S. 715], wobei Koagulation im Allgemeinen den Vorgang der irreversiblen Zusam-
menballung von kolloidalen Teilchen bezeichnet. Voraussetzung fiir die Anlagerung von Teilchen
aneinander ist ein ausreichend kleiner Abstand. Dieser kann durch die Brownsche Bewegung
hervorgerufen werden oder durch von auBen wirkende mechanische Krafte. Zwischen zwei an-
gendherten Teilchen wirken sowohl anziehende als auch abstoBende Krafte. Anziehend wirken
dabei die van der Waals-Krafte und abstofRend wirken elektrostatische Krafte. Werden die ab-
stoRenden Krafte (iberwunden, so befinden sich die Teilchen in einem tiefen Energieminimum
und kénnen nicht auf einfache Weise wieder voneinander getrennt werden [13, S. 163]. Bei der
Uberwindung der elektrostatischen Krafte spielen vor allem Salze aber auch sterische Faktoren
und der Einsatz von Tensiden eine Rolle [14, S. 80ff].

Bis auf einzelne Ausnahmen kommt bei industriellen Anlagen die selektive Trennung durch die
Anlagerung an Luftblasen in wassriger Loésung zur Anwendung. Typischerweise werden die auf-
geschwemmten Partikel mit Hilfe eines Schaums an der Wasseroberflache ortlich gebunden und
gesammelt. Daher stammt auch die Bezeichnung Schaumflotation [12, S. 715ff].

Im Schaum liegt die Luft in dispergierter Form in der wassrigen Phase vor. Die Gasphase ist mit
Tensidmolekilen umlagert und wird durch diese zeitweise daran gehindert zu koagulieren. Be-
findet sich zwischen den Gasblasen viel wassrige Phase, so sind die Blasen kugelférmig. Diese Art
Schaum wird als Kugelschaum (engl.: wet foam) bezeichnet. Befindet sich im Schaum wenig
Wasser, so weist dieser eine wabenartige Struktur auf und wird Waben- oder Polyederschaum
genannt (engl.: dry foam). Wahrend des Alterungsprozesses entsteht dabei aus dem Kugel-
schaum der Polyederschaum [15, S. 353ff]. In Abbildung 3 ist ein Querschnitt eines Schaums
dargestellt. Von unten kommen hier neue Luftblasen an und formen neue Schichten von Kugel-
schaum. Nach oben wird der Schaum alter und entwickelt sich zu Polyederschaum. Der
vergroRert dargestellte Bildausschnitt zeigt die Kontaktflache dreier Blasen. Zwischen diesen
befindet sich die Flussigkeit in einem dinnen Film, wobei Gas und Fliissigkeit durch ein Tensid
(engl.: surfactant) voneinander getrennt werden. Die hydrophilen Teile des Tensids weisen dabei
zum Wasser.

Je nachdem wie lange es dauert, bis ein Schaum zusammenfallt, wird zwischen langsam und
schnell auslaufenden Schaumen unterschieden [14, S. 125]. Dabei kommen zwei Mechanismen
zum Tragen. Zum einen konnen im Schaum groRRe Blasen zu Lasten kleiner Blasen wachsen.
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Dadurch wird die Schaumstruktur gréber. Zum anderen entwassert ein Schaum mit der Zeit. Dies
geschieht durch Druckunterschiede innerhalb der Flissigkeitsfilme und vor allem durch den Ein-
fluss der Schwerkraft. Der zwischen den Gasblasen befindliche Flissigkeitsfilm wird so diinn,
dass er schlieBlich kollabiert. Der Prozess der Entwasserung ist fur die Stabilitat der hauptsachli-
che Faktor [15, S. 357ff].

Abbildung 3: Struktur eines Zweiphasenschaums [15, S. 354]

Bei der Flotation werden Schaume auch noch durch ihre Partikelbeladung charakterisiert. Die
hier entstehenden Dreiphasenschaume sind meist stabiler als vergleichbare Zweiphasenschau-
me. Haften an aufsteigenden Gasblasen mehrere kleinere Partikel, so kénnen sich auch hier
Polyederschdaume bilden. Je geringer bei ihnen die Feststoffbeladung ist, desto grofler sind die
Blasen des Schaums. Feinporige und stabile Aggregatschaume mit hoher Partikelbeladung kon-
nen entstehen, wenn an grofReren Partikeln gleich mehrere kleine Gasblasen angelagert sind. Es
ist anzumerken, dass in den Schaumen nicht nur die erwiinschten hydrophoben Partikel eingela-
gert sind, sondern auch unerwiinschte Partikel. Diese Partikel gelangen (iber die eingelagerte
Flussigkeit in den Schaum [12, S. 723ff].

Die GroRRe der flotierten Partikel betrdgt in der Regel maximal 0,5 mm. Bei gréReren Partikeln
bt dann die Schwerkraft einen zu grofRen Einfluss aus. Die gebundenen Gasblasen reichen nicht
mehr aus, um die Gesamtdichte genug herabzusetzen. Die untere Grenze liegt bei 0,02 mm [11,
S. 244]. Sie ergibt sich aus der sinkenden Selektivitat, mit der die Blasen sich an die Teilchen an-
lagern [16, S. 135].

Ob ein Partikel mit angelagerten Luftblasen aufsteigt, hangt davon ab, ob das so gebildete Ag-
glomerat eine geringere Dichte als die umgebene Fliissigkeit aufweist. Diese Aussage wird durch
die Ungleichung 1 reprasentiert. Die folgenden Betrachtungen gelten fir kugelférmige Partikel
und Gasblasen.

pr1 > xpp + (1 — x)pg (1)
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Dabei ist x der Volumenanteil des Partikels am Partikel-Gas-Agglomerat. p steht fir die jeweilige
Dichte, wobei die verwendeten Indizes die beteiligten Stoffe kennzeichnen. (FI bezeichnet die
Flussigkeit, P das Partikel und G das Gas.)

> e, Ve
Pri pPVP+VG e Vp + Vg

(2)

Durch Umstellen der Ungleichung 2 und Ersetzen des Volumens V durch das Volumen einer Ku-
gel ergibt sich fiir den Durchmesser d einer Luftblase folgender Ausdruck.

3|(pp — PFL)

3
(Pr1 — Pc) G

de > dp

Ungleichung 3 beschreibt den Fall, dass sich an ein Partikel nur eine einzige Luftblase anlagert.
Dies tritt bei Anwendungen auf, bei denen kleine Partikel und im Verhaltnis dazu grofRen Luftbla-
sen vorliegen. Dort konnen auch mehrere Partikel durch eine einzelne Blase flotiert werden.

Fiir groBere Partikel, bei denen sich mehrere kleine Luftblasen anlagern ergibt sich bei gegebe-
ner Luftblasengrolle folgende Abhangigkeit.

d% (pp — PF1)

— 4
d? (pr1— pe) @

Da die Dichte der Flissigkeit, des verwendeten Gases und der eingesetzten Partikel fiir einen
Flotationsprozess gegeben ist, ist der Durchmesser der bendétigten Gasblase nur von der GrofRie
des Partikels abhangig. Ist auch die GroRRe der Gasblasen bekannt, so kann deren Mindestanzahl
n nach Ungleichung 4 bestimmt werden.

Sind mehrere Blasen an einem Partikel angelagert, so ist deren maximale Anzahl durch die Ober-
flache des Partikels begrenzt. Bei kugelférmigen Partikeln ergibt sich die Oberflache S zu.

S = nd? (5)

Fir die Annahme einer einheitlichen BlasengrofRe, kann der bendtigte Platzbedarf der Gasblasen
ermittelt werden. Bei einer regelmaRigen Anordnung wie in Abbildung 4 dargestellt, nimmt jede
Gasblase eine quadratische Flache mit der Kantenlange ihres Durchmessers ein. Die bendétigte
Flache Ag ergibt sich dann gemaR Gleichung 6.

AG = ndé (6)

Strenggenommen gilt diese Gleichung nur fir die Belegung einer ebenen Flache. Fir die ge-
kriimmte Oberflache eines Partikels liefert die Formel eine gute Naherung, wenn das Partikel
groRer als die Gasblase ist.

Ist die von den Gasblasen bendtigte Flache Ag groRer als die vorhandene Teilchenoberflache S,
so reicht das angelagerte Gasvolumen nicht aus, um die Partikel zu flotieren.
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Weitere Annahmen sind, dass die Blasen sich auf der Partikeloberflache nicht zu grof3eren
Gasblasen vereinen und weitestgehend ihre Kugelform behalten.

Abbildung 4: regelmiBige Anordnung einer Kugelpackung

Die urspriinglichen Einsatzgebiete der Flotation liegen im Bereich des Bergbaus und der Erzauf-
bereitung, wo diese schon seit Jahrzehnten angewendet wird [17, S. 237]. Da die abgebauten
Gesteine oft nur eine geringe Konzentration an Erzen aufweisen, werden diese vor dem Verschif-
fen oder dem Einsatz im Hochofen aufkonzentriert. Dafiir wird das Gestein zunachst stark
zerkleinert, bis genitigend Erzeinschlisse an der Oberfldche eines Teilchens vorliegen [14, S. 268].
Zu Beginn wurde die Flotation nur bei sulfidischen und oxidischen Erzen angewendet. Im Zuge
der Weiterentwicklung wurde es dann auch moglich andere Erze und Mineralien zu flotieren.
Durch den Einsatz geeigneter grenzflachenaktiver Substanzen kénnen auch hydrophile Materia-
lien flotiert werden. Die Substanzen lagern sich an der Oberflache der Teilchen ab, wodurch
diese hydrophobiert werden. Diese Reagenzien werden auch Sammler genannt. Die Sammler
kénnen auch so beschaffen sein, dass sie sich selektiv an einem bestimmten Mineral anlagern.
Daneben werden dem Wasser auch andere Reagenzien, wie beispielsweise Driicker und Schau-
mer, zugesetzt [15, S. 172ff]. Eine nahere Erlduterung der bei der Flotation eigesetzten
Chemikalien erfolgt in Kapitel 2.3.4.

Aus den urspriinglichen Anwendungen stammen auch die Bezeichnungen fiir die Partikel, die
sich im Schaum ansammeln. Diese werden bei Erzen als Konzentrat bezeichnet oder bei anderen
Anwendungen als Zielprodukt. Die am Boden des Behalters zuriickbleibenden Partikel heiRen je
nach Anwendungsgebiet Berge oder Matrixprodukt. Allgemeinere Bezeichnungen sind Schaum-
produkt und Riickstand.

Ein weiteres Beispiel fir die unterschiedlichsten Einsatzmdglichkeiten ist die Trennung von Kali-
salzen und Speisesalz (NaCl). Aufgrund der Tatsache, dass sich Salze im Wasser |6sen, findet der
Prozess in einer bereits gesattigten Losung statt [18, S. 389]. Auf dem Gebiet des Recyclings fin-
det die Flotation Anwendung bei der Aufarbeitung von Altpapieren. Ziel ist es, die
Druckerschwérze von den Papierfasern zu entfernen. Dieser Prozess wird auch als De-inking
bezeichnet und bietet im Vergleich zur Papierwdsche den Vorteil, dass mehr Fasermaterial zu-
rickbleibt [1, S. 514ff]. Auch im Bereich der Trennung verschiedenartiger Kunststoffe (PVC/PET)
gab es Untersuchungen bezliglich einer moglichen Flotierbarkeit.

Neben dem Einsatz von geeigneten Chemikalien, sind auch die Ausfiihrung der Apparate und die
Art der Lufteinbringung wichtig. Flr eine erfolgreiche Anlagerung der Luftblasen an die Partikel
ist ein intensiver Kontakt zwischen beiden Phasen entscheidend. Dieser findet in einer soge-
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nannten Kontaktzone statt, wo die Partikel auch mehrfach in Kontakt mit den Luftblasen kom-
men kénnen. In diesen Zonen herrschen hochturbulente Strémungen. Diese sorgen dafiir, dass
die Partikel geniigend Impulsenergie flr eine erfolgreiche Anlagerung besitzen. AulRerhalb dieses
Kontaktbereiches kénnen sich die Partikel dann aufgrund ruhigerer Stromungsverhaltnisse ab-
setzen [11, S. 242ff].

Abbildung 5: Aufbau eines mechanischen Flotationsapparates [11, S. 242]

Die am haufigsten verwendete Bauweise sind die mechanischen Flotationsapparate. In diesen
Apparaten befindet sich ein Rihrer, der entweder die Luft selbsttatig ansaugt, oder zugefiihrte
Luft fein in der Suspension verteilt. In Abbildung 5 ist eine mechanische Rihrwerkszelle darge-
stellt. Die Aufgabe des Materials erfolgt im unteren Bereich der Zelle, wo sich die Kontaktzone
befindet. Der Riihrer sorgt fiir eine turbulente Durchmischung der Suspension und die Verteilung
der zugefiihrten Luft. Er ist vom oberen Bereich der Zelle rdumlich abgeschirmt, wodurch sich
die Stromung beruhigen kann. Die Partikel kdnnen sich an der Oberflache als Schaum absetzen
und werden als Konzentrat mit dem Schaum abgeschopft. Das nicht flotierte Material wird zu-
sammen mit der FlUssigkeit am Boden des Behalters abgezogen [11, S. 242ff].

Aufgabe
Luft :’U-‘ Begasungs-
reaktor

Konzen-
trat

NPT PR0 B P SO

Abbildung 6: Aufbau eines pneumatischen Flotationsapparates [11, S. 242]
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Abbildung 6 stellt ein Beispiel flir eine pneumatische Flotationszelle dar. Hier fehlt der Rihrer,
also das mechanische Element. Die Luftzugabe erfolgt auBerhalb des Behélters, wo Druckluft der
Aufgabesuspension direkt zugefiihrt wird. Im Begasungsreaktor erfolgt auch die notwendige
turbulente Durchmischung, wahrend der eigentliche Behalter nur die Absetzzone darstellt. Auch
hier wird der Riickstand am Boden des Behélters abgezogen und das Konzentrat mit dem
Schaum abgeschopft [11, S. 242ff].

Als besondere Form der pneumatischen Apparaturen sind Gegenstrom Flotationskolonnen zu
nennen. Der Grundkorper dieser Apparate ist ein langgezogener Zylinder. Die Aufgabe der Mate-
rialsuspension erfolgt getrennt von der Luftzufuhr auf etwa zwei Dritteln der Hohe. Diese
bewegt sich nach unten zum Boden des Behalters, wo der Rickstand abgezogen wird. Am Boden
findet auch der Lufteintrag statt. Die Luft wird durch geeignete Diisen fein verteilt und nimmt
bei ihrem Aufstieg die benetzbaren Partikel mit zur Oberflache, wo sie sich im Schaum sammelin.
Der Schaum wird meistens auch mit einem Waschwasser berieselt, wodurch die Gegenstrémung
auch im oberen Teil des Apparates sichergestellt wird. Ein zusatzlicher Effekt ist, dass im Schaum
befindliche und nicht gewlinschte Partikel ausgewaschen werden und sich so ein reineres Kon-
zentrat ergibt [12, S. 732ff].

Des Weiteren gibt es noch Apparate, bei denen die Druckentspannung oder auch die Elektrolyse
zur Erzeugung der Luftblasen zum Einsatz kommt. Diese Apparate kommen dann zum Einsatz,
wenn sehr kleine Blasen von unter 100 um erzeugt werden sollen.

2.3.2 Druckentspannungsflotation

Die Druckentspannungsflotation findet ihre hauptsachliche Anwendung in der Abwasserreini-
gung. Dort werden besonders kleine Luftblasen benétigt, um die sehr feinen Partikel flotieren zu
kénnen. Sollen, wie bei der Klarung des Wassers von Triibstoffen, alle Feststoffanteile mit dem
Schaum entfernt werden, so ist diese Art der Flotation unter den Fest-Flissig-Trennprozessen
einzuordnen [12, S. 735ff]. Das Ziel ist es also die Luftanlagerung an alle Partikel durch Hydro-
phobierung sicherzustellen.

Die Luftblasen werden dabei direkt im Wasser gebildet. Dieses wird zuvor unter Uberdruck mit
Luft gesattigt. Bei der Entspannung des erzeugten Druckwassers auf Umgebungsdruck kann das
Wasser nicht mehr so viel Luft aufnehmen und das liberschiissige Gas bildet Blasen. Ein Spezial-
fall der Druckentspannungsflotation stellt die Vakuumflotation dar. Bei ihr wird die Luft bei
Umgebungsdruck gesattigt und durch die Erzeugung eines Unterdrucks entstehen dann die Gas-
blasen [12, S. 736ff].

Die verwendeten Apparate sind oft dhnlich aufgebaut, wie der in Abbildung 7 dargestellte. Der
mit Chemikalien vorbehandelte Abwasserstrom tritt im unteren Drittel der Beckenhdhe in das
Flotationsbecken ein. Dies geschieht in unmittelbarer Nahe vom Austrittspunkt des luftgesattig-
ten Wassers. Die abgebildete Anlage verfligt auch (iber eine Beruhigungszone, in der sich
schwerere Partikel als Schlamm absetzen kénnen. Durch Einbauten zur Stromungsumlenkung
wird der Sedimentationsprozess noch unterstitzt. Oberhalb der Anlage befindet sich eine auto-
matische Raumeinrichtung fir den anfallenden Flotatschaum.
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Abbildung 7: Schema einer Druckentspannungsflotationsanlage aus der Abwasseraufbereitung [19, S. 190]

Die Anreicherung mit Luft kann mit dem ungeklarten Wasser durchgefiihrt werden. Wegen der
vorhandenen Partikel kann es aber leicht zum Verstopfen der Vorrichtungen kommen. Daher wird
ein Teil des geklarten Wassers abgezogen und fir die Luftanreicherung verwendet [17, S. 238].

Nach Untersuchungen der Effektivitat, mit der sich eine einzelne Luftblase an ein Partikel anla-
gert, und der Ausweitung auf ein Blasenkollektiv, ergeben sich folgende Einflussparameter und
Richtwerte. Die PartikelgrofRe sollte zwischen 50 — 100 um betragen. Da Partikel, die kleiner als 1
pm mit einer minimalen Effektivitat flotiert werden, ist der Einsatz von Flockungsmitteln sinn-
voll. Falls doch kleinere Partikel vorhanden sind, kann sich eine groRere Hohe der Flotationszone
positiv auswirken. Fir die BlasengroRRe gilt, dass kleinere Blasen effektiver sind. Eine Erh6hung
der Blasenanzahl und des Luftanteils in der Kontaktzone verbessern ebenfalls die Klarung des
Wassers. Diese sind abhangig vom Anteil der geséattigten Luft. Der Grad der Anreichung mit Luft
wird im Wesentlichen durch die Ausfiihrung der Druckapparate und Diffusoren bestimmt. Wich-
tig ist, dass die Druckminderung erst in der Anlage selbst geschieht und nicht schon in den
Rohren der Zufiihrung, da sonst ein Teil der Luft aus dem Wasser entweicht [17, S. 238ff].

Die Loslichkeit von Gasen in Flissigkeiten hdngt von Temperatur und Druck ab. Den Einfluss des
Druckes auf die Loslichkeit beschreibt das Henry-Gesetz. Dies gilt bei konstanter Temperatur.

pi = kx; (7)

Der Stoffmengenanteil x; des gelésten Gases in der Fliissigkeit steigt dabei proportional mit dem
Partialdruck des Gases p; Uber der Fliissigkeit.
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Der Henry-Koeffizient k ist sowohl von der Art des Gases, als auch von der Flissigkeit abhangig.
Er gilt also nur fir ein bestimmtes Fllssigkeits-Gas-System. Strenggenommen gilt diese Form des
Gesetzes nur fur ideale Gase. Bei realem Verhalten ist das Gesetz fir inerte Gase, also Gase, die
mit dem Wasser keine Reaktion eingehen, und nicht zu hohe Driicke gut erfillt [20, S. 357].

Abbildung 8 zeigt die erzeugten Blasenverteilungen in einem Luft-Wasser-System in Abhangig-
keit des Sattigungsdrucks. Je hoher der Sattigungsdruck, desto kleiner die BlasengréfRe. Auch
weist mit zunehmendem Druck der Blasendurchmesser eine geringere Bandbreite auf.

Abbildung 8: LuftblasengroBe in Abhdngigkeit des Sattigungsdrucks [19, S. 192]

Die Erzeugung von gut gesattigtem Wasser ist mit kurzen Reaktionszeiten nur bei ausreichender
Durchmischung von Flissigkeit und Gasphase zu erreichen. Die Sattigungsdriicke liegen bei den
technischen Anwendungen zwischen 4,5 und 7 bar. Im entspannten Wasser sind die sich bilden-
den Blasen so zahlreich, dass das Wasser milchig erscheint. Die Blasengrof3e liegt normalerweise
bei 50 bis 80 um. Sie ist abhangig von Oberflachenspannung, pH-Wert, Viskositdt des Wassers
und Elektrolytkonzentration, um nur einige Faktoren zu nennen. Falls dem Wasser ein Tensid
zugegeben wird, entstehen auch bei geringeren Sattigungsdricken ausreichend kleine Blasen,
und der Druck kann vermindert werden [12, S. 737].

Durch die groBe Menge an Ubersattigter Luft, die nach der Entspannung vorliegt, bilden sich die
Gasblasen zahlreich direkt im Wasser. Blasen kdnnen sich aber auch direkt auf Feststoffoberfla-
chen bilden. Der Feststoff hat eine Art Keimbildungsfunktion. Fiir die Luftmolekiile ist es aus
energetischer Sicht leichter, sich an Feststoffoberflachen zu Blasen zusammenzuschlieRen. Da-
her ist dieser Prozess auch schon bei nicht so starker Ubersattigung zu beobachten. So perlen die
Blaschen in einem Sekt bevorzugt an abgelagerten Staub- und Faserpartikeln am Glas aus. An
diesen Verunreinigungen kdnnen sich wahrend des EingieRens auch kleine Lufteinschlisse bil-
den, die dann Ausgangspunkte fiir weitere Gasanlagerungen sind [15, S. 28ff].

2.3.3 physikalisch/chemische Grundlagen der Luftanlagerung an Feststoffoberflichen
Um festzustellen wie benetzbar ein Stoff ist, wird die Messung des Kontaktwinkels ® an einer
drei-Phasen-Kontaktlinie vorgenommen. Dazu wird ein Tropfen Flissigkeit auf die Feststoffober-
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flaiche aufgebracht und der Winkel zwischen Fest/Flissig-Grenzflaiche und Gasformig/Flussig-
Grenzflache gemessen, wie in Abbildung 9 dargestellt ist. Im Bild sind ebenfalls die Vektoren der
drei Grenzflachenspannungen o eingezeichnet. Die Abgrenzung von hydrophobem zu hydrophi-
lem Material ist ein Kontaktwinkel von 90°. Ist der Winkel kleiner als 90°, so ist die Oberflache
hydrophil und benetzbar. Ist der Winkel groRer als 90°, so ist die Oberflache hydrophob. Sie wird
nicht mit der Flussigkeit benetzt. Die Flotation ist aber bereits ab einem Kontaktwinkel von 40°
maoglich [11, S. 240ff].

Fiir die Messung des Kontaktwinkels muss die Oberflache des untersuchten Materials glatt, eben
und frei von Verunreinigungen sein, da die Oberflachenbeschaffenheit einen grofRen Einfluss auf
den ermittelten Kontaktwinkel hat. Ebenfalls bericksichtigt werden muss der Einfluss der
Schwerkraft. Der Tropfen verformt sich unter dem Eigengewicht und verandert den Kontaktwin-
kel [14, S. 119, 202].

Abbildung 9: Kontaktwinkel © [20, S. 451]

Wichtig fur die Flotation ist, wie sich die Benetzung auf Partikel auswirkt. Aus diesen Betrach-
tungen konnen Schlussfolgerungen dahingehend gezogen werden, wie gut eine Blase an einem
Partikel haften bleibt. Abbildung 10 zeigt den Unterschied zwischen einem kleinen und einem
groRen Teilchen. Das Partikel ist klein in dem Sinne, dass Schwerkraft und Auftriebskraft ver-
nachlassigbar klein sind. Beim kleinen Partikel hdangt die Eintauchtiefe nur von der GroRRe des
Kontaktwinkels ab und die Flussigkeitsoberflache wird nicht gekrimmt. Beim groRen Partikel
rechts im Bild hat die Schwerkraft einen Einfluss und das Teilchen sinkt starker in die Flissigkeit
ein. Dabei wird die Flussigkeitsoberfliche soweit gekrimmt bis sich wieder der Kontaktwinkel
eingestellt hat. Bei noch groReren Partikeln Giberwiegt die Schwerkraft, und das Partikel sinkt ab
[15, S. 155ff].

(b)

Abbildung 10: Benetzung von a) kleinen und b) groRBen Partikeln [15, S. 155]

Bei der Untersuchung einer Schiittung aus Partikeln, kann die Kapillar-Aufstiegs-Methode ver-
wendet werden. Dabei wird die Geschwindigkeit gemessen, mit der eine Flissigkeit in der
Schittung aufsteigt. Daraus kann dann der Kontaktwinkel bestimmt werden [14, S. 201ff].
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Die Voraussetzung fiir die Flotierbarkeit eines Teilchens ist die hydrophobe Oberflache. Ist dies
gegeben, so muss gewahrleistet werden, dass sich die Luftblasen auch am Partikel anlagern.
Daflr missen Partikel und Blase sich geniligend annahern. Dies geschieht in mechanischen Appa-
raten durch Kollision aus Teilchen und Blase, hervorgerufen durch die turbulenten
Stromungsverhaltnisse [21, S. 217].

Abbildung 11 zeigt die Phasen der Anlagerung eines hydrophoben Partikels an eine Luftblase bei
direktem ZusammenstoR. Dabei wird die Blasenoberflache nur verformt. Zwischen beiden bleibt
zundchst ein dinner Flussigkeitsfilm erhalten. Dieser verringert sich durch die wirkenden Ober-
flachenkréfte. Ist der Film diinn genug, so lGberwiegen die anziehenden Krafte zwischen Gas und
Feststoff und die Flussigkeitsschicht zerreiRt punktuell. Die neu geschaffene Kontaktflache ver-
groRert sich solange, bis die Grenzfachenspannungen wieder einen Gleichgewichtszustand
erreicht haben [21, S. 217ff].

Abbildung 11: Ablauf einer Partikel-Blase-Kollision [21, S. 217]

Muss zur Hydrophobierung ein Sammler eingesetzt werden, so wird angenommen, dass dieser in
einer Monoschicht auf der Partikeloberflache vorliegt. Die anziehenden Krafte, die die Blase zer-
reillen lassen, wirken dann zwischen Luft und dem hydrophoben Teil des Sammlers [12, S. 718].

Ein anderer Mechanismus der Blasenanlagerung ist der, dass sich die Blasen direkt auf der Ober-
flache eines Partikels bilden. Dies ist bereits im vorherigen Kapitel beschrieben worden.

2.3.4 Flotationshilfsmittel

Wie eingangs kurz erwdhnt werden fiir die Flotation verschiedene Chemikalien verwendet. Eini-
ge werden verwendet, um unterstltzend auf den Flotationsprozess einzuwirken. Sie erhéhen
z.B. die Hydrophobie der Teilchen und sorgen damit fiir eine bessere Trennschérfe. Andere
Chemikalien werden dazu verwendet, damit die Flotation als Verfahren (iberhaupt angewendet
werden kann. Dies ist der Fall, wenn alle zu trennenden Stoffe von Natur aus hydrophob sind
oder sie nicht als Suspension sondern in Lésung vorliegen.

Sammler

Sammler werden bendtigt, wenn ein Material nicht von Natur aus hydrophob ist. Um ihn flotier-
bar zu machen, muss er kinstlich hydrophobiert werden [16, S. 134]. Um das zu erreichen
miissen die Sammlermolekiile mindestens eine polare Gruppe aufweisen, um sich auf der Mate-
rialoberflache anlagern zu kénnen. Der Rest des Sammlermolekiils muss unpolar und damit
hydrophob sein. Dieser hydrophobe Teil ist dann dem Wasser zugewandt und macht die Ober-
flache nach aulRen hin hydrophob. Da die meisten flotierten Stoffe von Natur aus hydrophil sind,
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sind ionische Tenside am weitesten verbreitet. Diese konnen in kationische und anionische Ten-
side unterteil werden [12, S. 718ff].

Um eine natirlich vorhandene Hydrophobie noch zu verstarken, kbnnen unpolare Sammler be-
nutz werden. Diese lagern sich als Tropfchen am hydrophoben Material an und vergréRern
dadurch die wasserabstoRende Oberflache. Eine andere Wirkung kann die Verstarkung der Haft-
krafte zwischen Blase und Partikel sein, die von Kapillarkraften herriihren. Beispiel dafiir sind
Paraffindle, die sich als Tropfen an die Materialoberflache anlagern [12, S. 719].

Schaumer

Steigt ein Partikel samt angelagerten Gasblasen zur Oberflache auf, so wiirden dort die Blasen
zerplatzen, sobald die Wasseroberflache erreicht ware, und das Teilchen wieder absinken. Um
dies zu verhindern werden schaumbildende Stoffe dem Wasser zugesetzt. Diese sorgen dafiir,
dass die Luftblasen an der Flissigkeitsoberflache erhalten bleiben und die flotierten Partikel
nicht wieder absinken. Ein Schaum muss gewisse Kriterien erfillen. Er muss eine Zeit lang be-
standig und tragfdhig sein. Stoffe, die schaumbildend wirken sollen, miissen die
Oberflachenspannung der Flissigkeit herabsetzen und an der Grenzfliche von Gas und Flissig-
keit Adsorptionsfilme bilden. Wenig bestandige Schaume bilden niedermolekulare, in Wasser
molekulardispers vorliegende, Alkohole. Dazu gehéren beispielsweise Terpenalkohole und Phe-
nole. Bestdndigere Schaume bilden Tenside. Es sollte sich bei ihnen um nichtionische Tenside
handeln, deren Schaumbildung moglichst nicht vom pH-Wert oder im Fluid gel6sten Salzen ab-
hangt [12, S. 723ff].

Flockungsmittel

Sind die zu flotierenden Partikel zu klein, so kollidieren sie nicht mit einer Blase sondern werden
mit der Stromung um die Blase herumgefiihrt. Um die Partikel flotierbar zu machen, werden
Flockungsmittel benutzt, wodurch die Partikel relativ stabile Agglomerate bilden. Diese sollen
moglichst kompakt sein, um durch die Scherkrafte nicht zerstért zu werden [17, S. 238].

Regler und vorbereitende Reagenzien

Zu den Reglern gehoren die Aktivatoren und die Dricker. Diese unterstiitzen entweder die Wir-
kung der Sammlermolekiile oder unterdriicken diese. Bei manchen Materialien machen sie die
Flotation liberhaupt erst moglich. Sie kommen auch zum Einsatz, wenn ein Sammler sich an
mehrere Stoffe anlagern wiirde. Durch die Verwendung von Driickern ist es dann maoglich, dass
nur ein bestimmter Stoff vom Sammler hydrophobiert wird. Regler werden vor dem eigentlichen
Flotationsprozess zum Material gegeben und verdndern die Oberflaicheneigenschaften. Dies
geschieht entweder durch chemische Reaktionen oder durch physikalische Adsorption an der
Oberflache des Materials [12, S. 721ff].

Einige, die Sammlerwirkung beeinflussende Chemikalien befinden sich direkt in der wassrigen
Phase. Bei der Physisorption von Sammlern hat der pH-Wert einen entscheidenden Einfluss. Dies
ist der Tatsache geschuldet, dass Feststoffe in wassriger Phase ein Oberflachenpotential ausbil-
den, dessen Ladung vom pH-Wert abhangig ist. So kdnnen kationische Sammler nur auf negativ
geladenen Oberflachen adsorbiert werden. Reagenzien, welche den pH-Wert einer L6sung be-
einflussen, gehdren demnach auch zu den Reglern [11, S. 244ff].
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3 Das Ausgangsmaterial

Es stehen drei Gummigranulat-Faser-Gemische fiir die Untersuchung zur Verfligung. Diese un-
terscheiden sich im Wesentlichen durch ihren Zerkleinerungsgrad. Abbildung 12 zeigt eine
Aufsicht auf die drei GroRenklassen an Ausgangsmaterial. Diese werden im Folgenden als Grob-,
Mittel- und Feingranulat bezeichnet. Das Feingranulat weist laut Firmenangaben eine GrofSe von
0,2 — 0,8 mm auf. Das Mittelgranulat liegt zwischen 0,8 und 2,0 mm, und fiir das Grobgranulat ist
der GroRenbereich von 2,0 — 4,0 mm ausgewiesen.

a) b) c)

Abbildung 12: Ausgangsmaterial a) Feingranulat b) Mittelgranulat c) Grobgranulat

In der Abbildung sind die Fasern im Material zum teilweise gut erkennbar. Besonders deutlich ist
dies beim Grobgranulat der Fall, wo sich die Fasern auch schon zu Agglomeraten zusammenge-
schlossen haben. Im Allgemeinen neigen Fasern und faserhaltige Partikel dazu sich aneinander
anzulagern. Die Agglomerate kdnnen nur lose zusammenhangen oder auch sehr fest miteinan-
der verbunden sein. In ihnen werden auch Gummipartikel eingelagert.

In den folgenden Unterkapiteln werden die in den Granulaten enthaltenen Partikel naher be-
schrieben.

3.1 Grobgranulat
Im Grobgranulat kénnen die Partikel noch gut mit dem bloRen Auge unterschieden werden. In
Abbildung 13 sind die Gummipartikel des Granulats abgebildet.

10 mm

Abbildung 13: Gummipartikel im Grobgranulat
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Die Partikel auf der linken Seite haben eine glattere Oberflache als die Partikel auf der rechten
Seite. Die einzelnen Kanten der Teilchen kdnnen gut voneinander abgegrenzt werden. Weiterhin
sind sie groRtenteils frei von eingelagerten Fasern oder Filamenten. Die rechte Seite der Abbil-
dung zeigt Partikel mit einer rauen Oberflache. Sie sind viel unregelmafRiger geformt, und sie sind
fast vollstandig mit Filamenten umschlossen. Die Filamente sind fest mit dem Partikel verbunden
und auch durch kraftiges Ziehen nicht von diesem l6sbar. Die eben beschriebenen Partikel des
Grobgranulates werden in den zuklnftigen Betrachtungen zum Gummianteil gezahlt.

Abbildung 14: Fasermaterial des Grobgranulats

Zum Faseranteil werden alle Partikel gezahlt, die entweder ganz aus Fasern bestehen oder die
einen sichtbar groRBen Anteil an Fasern eingelagert haben. In Abbildung 14 sind exemplarisch
einige Beispiele gezeigt. Die oberen zwei Bilder zeigen dabei Cordfaden, die, wie links zu sehen,
im Verbund mit viel Gummimaterial vorliegen. Im rechten Bild sind nur geringe Anteile an Gum-
mi vorhanden. Die unten abgebildeten Faserpartikel sind weitestgehend frei von sichtbaren
Gummianlagerungen. Die Faden links sind noch weitestgehend intakt und beginnen sich an ihren
Enden aufzuschlieBen. Die Fasern im rechten Bild befinden sich in verschiedenen Stadien der
Aufspaltung. Manche liegen noch als Anordnung von parallelen Filamentpackungen vor. Bei an-
deren Faserteilchen sind die Filamente ungeordnet und filzartig miteinander verwoben.
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Betrachtet man die Fasern unter dem Mikroskop, so wird deutlich, dass sich kleinste Gummipar-
tikel zwischen den einzelnen Filamenten befinden. Ebenfalls befinden sich im Gemisch einzelne
Filamente, welche zum Teil lose an der Oberflache der Gummipartikel haften.

e
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Abbildung 15: Partikel mit VergroBerung

Auf der linken Seite von Abbildung 15 ist noch einmal ein Faserpartikel mit einem groRen Gum-
mianteil abgebildet. Rechts ist die VergroRerung des Faseranteils zu sehen. Deutlich zu erkennen
sind die einzelnen Filamente, aus denen ein Cordfaden besteht. Dieser hat sich schon weitestge-
hend aufgel6st, und im vorderen Teil beginnen die Fasern zu verfilzen. Ebenfalls im Vordergrund
erkennbar sind zwei kleine Gummiteilchen. Hierbei ist nicht klar, ob diese an den Fasern nur
anhaften oder fest mit ihnen verbunden sind.

3.2 Mittelgranulat

Auch im Mittelgranulat gibt es Gummipartikel, die weitgehend frei von Fasern sind und recht
glatte Oberflachen aufweisen. Andere sind mit eingelagerten Filamenten umschlossen. Beispiele
dafiir sind in Abbildung 16 dargestellt.

Abbildung 16: Partikel des Mittelgranuats

Neben den Gummipartikeln liegen im Granulat auch Filamente und vereinzelt auch Teilreste von
Cordfaden vor. Die Faserpartikel sind aufgrund der héheren Zerkleinerungsstufe feiner zerteilt
und nicht mehr so einfach zu erkennen wie beim Grobgranulat. Weiterhin haften die losen Fila-
mente aufgrund von elektrostatischer Aufladung an der Oberflache der Gummipartikel. Es ist
daher nicht moglich zu sagen, ob ein Filament tatsadchlich fest mit dem Gummi verbunden ist
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oder nur locker an diesem anhaftet. Dass an Gummiteilchen grobe Teile von Cordfdaden eingela-
gert sind, ist nur bei sehr wenigen Partikeln der Fall.

3.3 Feingranulat

Das Feingranulat sieht beim Betrachten mit dem blofRen Auge am homogensten aus. Die Fasern
liegen fast ausschliefllich in Form einzelner Filamente vor. Sie liegen entweder als freie Fasern
vor oder sind mit den Gummipartikeln verhaftet. Die Gummiteilchen sind aber meistens nicht
vollstandig mit Fasern umschlossen, sondern weisen nur ein oder zwei eingelagerte Filamente an
ihrer Oberflache auf. Zudem ist ihre Oberflache vorwiegend von rauer Natur wie in Abbildung 17
zu sehen ist.

Abbildung 17: Partikel des Feingranulats
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4 Experimentelle Untersuchungen

4.1 Aufbau der Flotationsanlage

Anhand von Abbildung 18 sollen der Aufbau der Flotationsanlage und die Prozessablaufe be-
schrieben werden. Die wesentlichen Teile der Anlage und deren Parameter sind in Tabelle 4 am
Ende dieses Kapitels aufgefiihrt und beschrieben.
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Abbildung 18: Schematische Darstellung der Flotationsanlage

Das Herzstiick der Anlage bildet das Flotationsbecken (5). Im linken Teil des Beckens befindet
sich die Flotationszone (5a). Hier treten die drei vorhandenen Phasen — Gummipartikel und Fa-
sern, wassrige Losung und Luftblasen — in Kontakt miteinander, und die wesentlichen
physikalischen und chemischen Prozesse kénnen ablaufen. Die Materialzufiihrung erfolgt auf
halber Hohe (4) der Flotationszone. Die Partikel werden dabei von einer Tensidlosung geférdert.
Die Lésung wird im Vorlagenbehalter (1) bereitgehalten und durch eine Pumpe (2) mit konstan-
tem Volumenstrom geférdert. Sie weist die gleiche Konzentration an Tensid auf, wie die im
Flotationsbecken vorliegende Lésung. Der Uberlauf (6) dient dazu, dass der Wasserspiegel im
Becken auf konstantem Niveau gehalten wird. Uber ihn flieRt ein Teil der gebrauchten Lésung
ab.

Durch die standig zugefiihrte frische Losung wird die Konzentration im Becken liber die gesamte
Flotationszeit konstant gehalten. Eine weitere Funktion der frischen TensidlGsung ist es, die im
Trichter (3) aufgegebenen Partikel vorzubenetzen und sie so Gberhaupt flotierbar zu machen.

Am Boden der Flotationszone wird das durch ein Nadelventil (10) entspannte, zuvor im Druck-
behalter (9) mit Luft gesattigte Wasser (Druckwasser), eingeleitet. Bei der Entspannung auf
Umgebungsdruck bildet dieses feine Luftblasen. In Abbildung 19 ist zur Veranschaulichung der
Vorgange das verwendete Flotationsbecken wahrend eines Versuchs dargestellt. Deutlich sind
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die Bereiche mit milchigem Wasser, welches durch die sehr feinen Luftblasen gebildet wird, zu

erkennen.

Abbildung 19: Flotationsbecken wahrend eines Versuches

Haben die Partikel in der Flotationszone, aufgrund ihrer Hydrophobie genligend Luftblasen ange-
lagert, so sammeln sich diese an der Flussigkeitsoberfliche unter der vorhandenen
Schaumschicht (5b). Dort werden sie dann aufgrund der von unten nachstromender Luftblasen
langsam im Schaum nach oben getragen. Abbildung 20 zeigt vergroRerte Ausschnitte aus der
Schaumschicht, wie diese bei den durchgefiihrten Versuchen beobachtet werden konnte. Dabei
ist ebenfalls gut erkennbar, dass die Schaumblasen nach oben hin immer gréRer werden, wie
dies in der Theorie beschrieben wurde.

Der mittlere und rechte Teil des Beckens dient vor allem der Wasserberuhigung. Im Mittelteil
(5c) koénnen sich die Luftblasen und aus der Flotationszone mitgerissene Partikel absetzen. Diese
Partikel sammeln sich entweder im Schaum, oder setzen sich am Boden der Beruhigungszone ab.
Im rechten Teil erfolgt dann die Umlenkung des Wasserstroms, so dass davon ausgegangen wer-
den kann, dass keine Luftblasen und auch keine Partikel in der L6sung enthalten sind. Dort
befinden sich zum einen der Uberlauf (6) und zum anderen der Abzug des Umlaufwassers (7).
Dieses wird mit einer Membranpumpe (8) dem Druckbehalter (9) zugefiihrt. Dort findet dann die
Anreicherung des Wassers mittels ebenfalls eingeleiteter Druckluft statt.
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a) b)

Abbildung 20: Schaum mit Partikeln; a) gesamte Schaumschicht, b) einzelnes Partikel

Tabelle 4: Daten der verwendeten Flotationsanlage

Nummer gemaR
Abbildung 18 Name und Beschreibung

1 Vorlagenbehalter

Dieser hat ein Fassungsvermogen von mehr als 30 I.

2 Schlauchpumpe

Es handelte sich um eine Pumpe der Firma Heidolph; ,,Pumpdrive 5206 mit einstell-
barem Volumenstrom. Dieser betrug fur alle Versuche 200,6 ml/min.

3 Trichter flr die Zufihrung des Materials

Es handelt sich um einen normalen Kunststofftrichter. Dieser war ungefahr auf der
Hohe des Wasserspiegels im Flotationsbecken angebracht, wodurch das Granulat im
Trichter von unter mit Losung benetzt wurde.

4 Materialzufihrung in das Flotationsbecken

Der Durchmesser der Zufiihrung betrug nur etwa 1 cm und befand sich auf einer
Hohe von 20 cm. Die Schlduche, die zur Materialzufiihrung zum Becken benutzt
wurden, hatten den gleichen Durchmesser, um so die Strémung moglichst gleich-
maRig zu halten und etwaigen Verstopfungen vorzubeugen.

5 Flotationsbecken

Das Becken fasste ca. 33 | Wasser und war 50 cm breit, ebenso hoch und etwa 15 cm
tief. Nach oben war das Becken offen. Im Inneren befanden sich zwei Einbauten zur
Stromungsumlenkung, welche fir die Reinigung entfernt werden konnten.

(weiter auf nachster Seite)
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(Fortsetzung der Tabelle)

Nummer gemaf}

Abbildung 18 Name und Beschreibung

6 Uberlauf
Dieser befand sich auf einer Hohe von ungefdahr 44 cm und gab dadurch die Hohe
des Flussigkeitsspiegels im Becken vor.

7 Abzug des Umlaufwassers
Der Abzug des Umlaufwassers befand sich auf ungefahr 35 cm Hoéhe.

8 Membranpumpe
Es handelte sich um eine Pumpe der Firma , KNF FLODOS” mit der Bezeichnung ,Li-
quiport, Typ: NF 1.300 KT.185“. Diese war stufenlos von 10 bis 100 %
Pumpenleistung einstellbar. Die maximale Forderleistung betragt 3 I/min, bei Umge-
bungsdruck und 20 °C.

9 Druckbehélter
Dieser fasste schatzungsweise 1 bis 2 | und war mit Flllkorpern gefiillt. Dadurch
wurde die Durchmischung von Druckluft und Wasser verbessert und ermdglichte die
Anreicherung wihrend der Verweilzeit des Wassers im Behilter. Es konnten Uber-
driicke bis maximal etwa 5 bar eingestellt werden, je nach eingestellter
Pumpenleistung.

10 Nadelventil

Durch die Ventilstellung wird der Uberdruck im Druckbehilter geregelt und dadurch
auch der Volumenstrom des Druckwassers.

4.2 \Vorversuche

4.2.1 Charakterisierung des Ausgangsmaterials

PartikelgroRenverteilungen des Ausgangsmaterials und Faseranteil nach DIN

Fir die Erstellung der PartikelgroRenverteilungen wurden von jedem Material mehrere Stich-

proben genommen und zu einer Gesamtprobe vereint. Diese Probe wurde auf einen Siebturm

gegeben und mit einer Wurfsiebmaschine® gesiebt. Die Siebzeit betrug 10 Minuten und die

Amplitude 1,75 mm/,g“. Fur die PartikelgroRenverteilung wurde die Masse des gesamten Mate-

rials eines Siebes verwendet, einschlieRlich der zum Teil entstandenen Faseragglomerate.

Fur die Bestimmung des Anteils des freien Textils nach DIN CEN/TS 14243 wurden die bei der
Siebung entstandenen Faserballe abgesammelt gewogen und der Massenanteil bestimmt.

! Firma: Retsch; AS 200 control ,g“
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Handsortierung einer Probe der Grobfraktion

Fiir die eigentlichen Flotationsversuche wurde vom Grobmaterial eine Masse von 359,75 g ab-
gewogen und dann mit einem Probenteiler’ in 16 Einzelproben geteilt und gewogen. Davon
wurde eine Probe verwendet, um die Anteile an Gummi und Fasern quantitativ zu bestimmen.
Sortiert wurden die Partikel nach dem Kriterium, wieviel sichtbares Fasermaterial sie enthielten.
Die erhaltenen Teilmengen wurden gewogen und ihr Anteil an der Gesamtprobe bestimmt.

Bestimmung der Dichte der Fraktionen der Handsortierung

Um die in der Literatur angegebenen Werte zu iberprifen und um die verschiedenen Fraktionen
der Handsortierung naher zu untersuchen, wurde deren Dichte bestimmt. Dies geschah mittels
eines Gaspyknometerss.

4.2.2 \Versuche zur Benetzbarkeit der Granulate

Normalerweise wird die Benetzbarkeit eines Materials tiber die Messung des Randwinkels be-
stimmt (siehe Kapitel 2.3.3). Aus den folgenden aufgefiihrten Griinden wurde auf dieses
Vorgehen verzichtet.

Die hier vorliegenden Gummipartikel sind erstens nicht glatt, sondern haben teilweise eine sehr
raue Oberflache, zweitens haben sie partiell kleinere oder gréRere Faserbischel oder auch Ein-
zelfasern eingelagert. Diese Gegebenheiten haben Einfluss auf die Benetzung und kénnen diese
verandern. Aullerdem stammt das Gummimaterial von verschiedenen Reifen, deren Stoffzu-
sammensetzung unterschiedlich sein wird.

Gleiches gilt fur die Fasermaterialien. Es ist nicht sichergestellt aus welchen Materialien die Fa-
sern im Granulat bestehen und wie deren Anteil im Granulat ist. Auch die durch den kleinen
Durchmesser bestimmte, stark gekriimmte Oberflache hat einen groRen Einfluss auf deren Be-
netzung.

Da es bei der Untersuchung der Benetzung hauptsachlich darauf ankam, die Granulate in ihrer
vorliegenden Form zu untersuchen, wurde folgendermaRen vorgegangen. Fiinf Gramm des Ma-
terials werden in ein Becherglas gegeben. Dann werden jeweils etwa 1,5 ml Netzmittel auf das
Granulat gegeben. Anschlieend wird das Ganze mit Wasser aufgefillt und beobachtet wie sich
das Material verhalt. Befindet sich noch unbenetztes Material an der Oberflache, so wird vor-
sichtig gerihrt, um zu vermeiden, dass zu viel Luft in die FlUssigkeit gelangt. Wenn jetzt immer
noch Partikel an der Oberflache sind, wird das GefaR verschlossen und kraftig geschiittelt. Zuerst
werden die drei Granulate mit reinem Wasser untersucht. Danach erfolgt flr das Feingranulat
die Untersuchung verschiedener Netzmittel. Diese sind Ethanol, handelsibliches Spiilmittel, das
eine Mischung aus ionischen und nichtionischen Tensiden enthalt, sowie TWEEN 20, ein nichtio-
nisches Tensid, das sonst als Emulgator verwendet wird. Die dabei gemachten Beobachtungen
werden beschrieben.

? Firma: Tyler; Typ 1, Lichte Weite 12,5 mm
® Firma: POROTEC; Pycnomatic-ATC; Modell 01020001.04
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4.2.3 Aufnahme der Pumpenkennlinien der Umlaufpumpe

Die Umlaufpumpe ist eine Membranpumpe®, wobei die Leistung von 10 bis 100 % stufenlos re-
gelbar ist. Ein ungefihrer Uberblick tiber die eingestellte Leistung erfolgt dabei durch eine LED-
Anzeige. Bei allen Messungen wurde die Leistung so eingestellt, dass die Anzeige kurz vor dem
Aufleuchten einer weiteren LED war. Die Angabe der Leistung erfolgt in Prozent.

Fir die Ermittlung der Pumpenkennlinien wurde fir je eine Leistungseinstellung die Abhangig-
keit des geférderten Volumenstroms vom Uberdruck im Druckbehélter gemessen. Dafiir wurde
die Anlage genau gefahren, wie in den spateren Versuchen auch. Es wurde eine wassrige Losung
mit einer Tensidkonzentration von 0,234 g/l verwendet, wie sie in den meisten Versuchen ver-
wendet wurde. Die Pumpe fiir den Materialtransport war abgeschaltet und die Offnung fiir die
Materialzufihrung verschlossen. Die Umlaufleitung wurde unterbrochen, so dass die Pumpe aus
einem externen Behalter Flissigkeit ansaugte. Der Abzug fiir das Umlaufwasser am Becken wur-
de ebenfalls verschlossen.

Vor der eigentlichen Messung wurde der Prozess der Luftsattigung im Druckbehélter angefah-
ren. Dann wurde fiir eine Pumpeneinstellung und einen Druck die Anlage angefahren und
gewartet, bis sich ein stabiler Zustand eingestellt hatte. Die Bestimmung des Volumenstroms
erfolgte durch die Messung des iiber den Uberlauf abflieRenden Wasservolumens in einer be-
stimmten Zeit. War eine Messung beendet, wurde der Uberdruck neu eingestellt und vor dem
Beginn der ndachsten Messung gewartet, bis sich das System stabilisiert hatte.

Die Auswertung der Messergebnisse erfolgt in einem Diagramm. Die Darstellung der Kennlinien
erfolgt, indem der Volumenstrom Uber den Druck fiir jede Pumpenleistung separat aufgetragen
wird. Dieses Vorgehen weicht von der (iblichen Darstellung ab, dient aber der besseren Uber-
sicht im Vergleich zu anderen Versuchen.

4.2.4 Bestimmung der Blasengrof3e

Die Bestimmung der GroRe der erzeugten Luftblasen erfolgte liber die Messung der Aufstiegs-
zeit. Der Ablauf des Versuches erfolgt dhnlich wie bei der Aufnahme der Pumpenkennlinien. Im
Unterschied dazu forderte die Umlaufpumpe das Wasser hier direkt aus dem Becken. Nach dem
Erzeugen eines stabilen Zustandes wird die Tiefe, mit der die Luftblasen die Kontaktzone fiillen,
gemessen. Dann wird die Anlage ausgeschaltet, indem die Umlaufpumpe abgeschaltet und das
Nadelventil am Zulauf geschlossen wird. Ebenfalls wird jetzt die Zeitnahme gestartet. Das milchi-
ge Wasser wird im Gegenlicht beobachtet und die Zeit notiert, in der eine merkliche
Farbveranderung erfolgt oder bis das Wasser so durchsichtig ist, dass Umrisse von dahinterlie-
genden Gegenstanden wahrnehmbar werden. Diese Zeit wird definiert als die Zeit, die grofe
Blasen brauchen, um aufzusteigen. Die zweite Zeitnahme erfolgt, wenn das Wasser im Becken
wieder ganz klar ist. Diese Zeit reprasentiert dann die kleinen Luftblasen.

Dieser Ablauf wird fir alle Messungen wiederholt. Es werden die gleichen Einstellungen von
Umlaufpumpe und Uberdruck vermessen, wie bei der Ermittlung der Pumpenkennlinie. Die Er-
mittlung der BlasengroBe dg erfolgt dann (iber die Stokes-Gleichung (Gleichung 8). Fir die
Berechnung werden die Stoffwerte von Luft und Wasser bei 20 °C verwendet.

* Firma: KNF FLODOS; Liquiport, Typ: NF 1.300 KT.18S

44



(8)

1 h

E (Pr1 — Pg)

AuBerdem werden die Luftblasen fiir ausgewahlte Versuchspunkte unter dem Mikroskop ver-
messen. Dazu wird nach Erreichen des stabilen Zustandes, bei laufendem Betrieb, mit einer
Pipette blasenhaltiges Wasser aus dem Flotationsbecken entnommen. Dies geschieht vorzugs-
weise im Bereich des an die Oberflache tretenden Druckwasservolumenstroms.

4.2.5 Bestimmung des Luftgehaltes in der Kontaktzone

Die Anlage wird hier genauso betrieben wie bei der Abschatzung der BlasengroRe. Fir einige
ausgewahlte Einstellungen wird der Luftinhalt bestimmt. Daflir wird nach Erreichen eines stabi-
len Zustandes mit einem Messzylinder Wasser aus der oberen, milchigen Schicht entnommen.
Der Zylinder fasst dabei ungefahr 700 ml. Bei der Entnahme muss darauf geachtet werden, dass
sich moglichst wenig Schaum im Zylinder befindet. Dann wird der Zylinder mit der Offnung nach
unten auf den Boden des Beckens gestellt und gewartet, bis sich die eingesammelten Luftblasen
abgesetzt haben. Die Anlage ist wahrenddessen abgeschaltet.

Nachdem sich die Luft abgesetzt hat, kann das Volumen der enthaltenen Luft abgelesen werden.
Daraus wird dann der Luftanteil errechnet und mit dem theoretisch moglichen Wert verglichen.
Falls der Anteil sehr klein ist, muss fir eine genauere Bestimmung die Luft noch einmal in einen
kleineren Zylinder umgefiillt werden.

4.3 Versuchsparameter und durchgefiihrte Versuchsreihen

Die Zahl der Parameter, die einen Einfluss auf das Ergebnis der Flotation haben kdnnen, ist sehr
groR. Sie kdnnen nach drei Geschichtspunkten unterteilt werden. Zum einen sind die Anlagenpa-
rameter zu nennen. Dazu zihlen Uberdruck im Druckbehilter, Druckwasserstrom, Menge der
erzeugten Luftblasen, die Geschwindigkeit der Materialzufiihrung oder die Verweilzeit der Parti-
kel in der Kontaktzone. Daneben gibt es die verschiedenen GréRen der Granulate. Ein weiteres
Gebiet moglicher Parameter sind die verschiedenen einsetzbaren Flotationshilfsmittel. Diese
kdénnen in verschiedenen Konzentrationen und Mischungen vorliegen.

Da dies eine enorme Vielzahl von Kombinationsmaoglichkeiten bietet und diese den Umfang der
Arbeit sprengen wirden, wurden einige Flotationsparameter ausgewahlt und untersucht. Diese
werden folgend genannt und beschrieben. Dabei wurde versucht, nur den jeweils untersuchten
Parameter zu variieren und alle anderen, wenn moglich, konstant zu halten.

Granulate

Als erstes wurden die drei Granulate flotiert, um den Einfluss der PartikelgréRe auf das Trenner-
gebnis festzustellen. Danach wurde nur noch mit dem Grobgranulat gearbeitet, da dort die
Faserfraktion leicht erkennbar ist und so auch die quantitative Auswertung moglich ist.

Tensidkonzentration

Mit den im vorangegangen Versuch benutzten Parametern fiir die Grobfraktion wird in dieser
Versuchsreihe nur die Tensidkonzentration verandert. Diese wird in zwei Schritten verringert
und die Auswirkungen auf das Trennergebnis beobachtet.
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Pumpenleistung

Ausgangspunkt dieser Versuchsreihe sind wieder die Versuchsparameter aus der ersten Ver-
suchsreihe fir das Grobmaterial. Hier wird die Pumpenleistung schrittweise erhéht und damit
auch der durchgesetzte Volumenstrom des Umlaufwassers. Alle anderen Parameter bleiben
unverandert.

Pumpenleistung ohne Vorbenetzung durch Ethanol

Diese Versuchsreihe fahrt alle Versuchsparameter der Anlage wie in der vorhergehenden ab.
Auch die Tensidkonzentration bleibt konstant. Es wird untersucht, welchen Einfluss die Vorbe-
netzung mit Ethanol auf das Flotationsergebnis hat. Diese Versuchsreihe ist die einzige, in der
das Ethanol nicht verwendet wurde. In allen anderen Versuchsreihen wurde es verwendet.

Uberdruck im Druckbehélter

Diese Versuchsreihe startet bei der hochsten Pumpenleistung der vorangegangenen Versuchs-
reihe und erhéht dann mit jedem Versuch den Uberdruck im Druckbehilter. Alle anderen
Parameter sind, bis auf die Verwendung von Ethanol als Vorbenetzung, wie im letzten Versuch.

Verweilzeit

Fiir diesen Versuch ist der Ausgangspunkt der gleiche, wie im vorherigen Versuch. Hier wird mit-
tels eines Riihrers das Material wiederholt aufgewirbelt und so die Verweilzeit in der
Kontaktzone verlangert. Es wird untersucht, ob sich eine Verdnderung der Kontaktzeit auf das
Trennergebnis auswirkt.

andere Parameter

Die im Folgenden genannten Parameter sollen nur genannt werden und wurden im Wesentli-
chen konstant gehalten. Die gemachte Aufzahlung erhebt keinen Anspruch auf Vollstandigkeit.

Die Zeitdauer der Materialzufiihrung wurde Uber eine Versuchsreihe moglichst konstant gehal-
ten, ebenso wie der Volumenstrom der Materialzufiihrung. Dieser betrug bei jedem Versuch
200,6 ml/min. Diese beiden Parameter haben Einfluss auf die Menge des Materials, das sich
gleichzeitig in der Kontaktzone befindet. Weiterhin ist die Temperatur zu nennen. Diese lag bei
ungefahr 20 °C. Sie beeinflusst die Luftsdttigung im Druckwasser, die Oberflachenspannung und
damit die Benetzung der Partikel, die Stabilitdt des Schaums und die Stoffwerte des Wassers. Der
pH-Wert lag bei 7, auch beim Einsatz von Tensid und Ethanol. Er kann Einfluss auf die Blasengro-
Re und die im Wasser gebildete Potentialschicht eines Partikels haben. Dann ist noch der
Flllstand der Luft im Druckbehélter zu nennen. Der mogliche Einfluss ist hier in der groBeren
oder kleineren Kontaktflache zwischen Wasser und Luft zu sehen und damit auf die Menge der
Luft in der Kontaktzone.

4.4 \Versuchsdurchfiihrung

4.4.1 Versuchsablauf
Der Versuchsablauf ist fiir fast alle Versuchsreihen gleich und wir in diesem Abschnitt beschrie-
ben. Bevor der eigentliche Versuch stattfinden kann, missen einige Vorarbeiten gemacht
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werden. Zu diesen zahlt die Herstellung der Flotationslosung fiir das Flotationsbecken und fur
den Vorlagenbehilter. Dann erfolgt das Anreichern des Wassers im Druckbehalter mit Luft, da
dieser Prozess eine gewisse Anlaufzeit bendtigt. Daflir wird das Entliftungsventil geschlossen
und die Druckluftzufuhr und das Nadelventil gedffnet. Die Umlaufpumpe wird angeschaltet.
Nach einiger Zeit stromt dann milchig aussehendes Wasser ins Becken. Die Druckluft hat sich
jetzt ausreichend im Wasser gel6st. Es wird noch einige Zeit gewartet und dann Nadelventil und
Druckluftzufuhr geschlossen und die Pumpe abgeschaltet. Dabei wird auch der gewlinschte
Uberdruck eingestellt.

Nun wird das zu flotierende Material vorbereitet. Es wird gewogen und dann mit Ethanol be-
netzt, so dass moglichst alles Material mit dem Netzmittel in Beriihrung kommt. Daflir wurde
eine Laborflasche mit Spritzverschluss verwendet. Die benutzte Menge an Ethanol wird ebenfalls
aufgenommen. Die Vorbereitungen sind mit diesem Schritt abgeschlossen. Fiir die Messungen
ohne Vorbenetzung mit Ethanol wird die Probe nur gewogen.

Zu Beginn des eigentlichen Versuches wird das Nadelventil ge6ffnet und die Umlaufpumpe mit
der gewiinschten Leistung angeschaltet. Der Uberdruck im Druckbehilter wird iber das Nadel-
ventil geregelt und auf den gewlinschten Wert eingestellt. Es wird gewartet, bis sich stabile
Bereiche von milchigem Wasser gebildet haben. Ist dies der Fall, wird die Pumpe fiir die Zulauf-
6sung eingeschaltet und das Material in den Trichter gegeben. Die Messung der Flotationszeit
beginnt, wenn die ersten Partikel am Zulauf des Beckens angekommen sind. Die Materialaufga-
be in den Trichter erfolgt dabei |6ffelweise. Dies ist notwendig, um bei den kleinen Fraktionen
die Beladung des Zulaufwassers besser steuern zu kénnen. Bei der Grobfraktion kommt es dage-
gen leicht zu einer Verstopfung des Zulaufes. Dem kann durch die portionsweise Zugabe
vorgebeugt werden.

Ist alles Material zugefiihrt, werden die Pumpen abgeschaltet und das Nadelventil geschlossen.
Jetzt wird auch die Zeit notiert. Dann wird der Schaum mitsamt der in ihm befindlichen Partikel
abgestrichen. Dies geschieht mit Hilfe eines Spatels. Es wird darauf geachtet, dies moglichst vor-
sichtig zu machen, um nicht zu viele Verwirbelungen im Wasser zu verursachen. Danach wird der
am Grund der Kontaktzone befindliche Riickstand abgezogen. Dies erfolgt mittels einer Absaug-
vorrichtung, bei der manuell der benétigte Unterdruck erzeugt wird. Nach der Entfernung des
Schaummaterials und des Riickstandes befinden sich noch einzelne Partikel im Flotationsbecken.
Diese haben sich entweder auf dem Grund der Absetzzone abgelagert oder sie schwimmen ver-
einzelt an der Wasseroberflaiche. Dieser Rest wird ebenfalls mit der Absaugvorrichtung
abgezogen.

Bei der Untersuchung der Kontaktzeit erfolgt ein Umbau der Anlage. Der ganze Teil der Material-
zufuhr wird daflr nicht bendétigt und abgebaut. Um das Material in der Kontaktzone in der
Schwebe zu halten wird ein Rihrer in dieser installiert. Er ist etwas seitlich von der Mitte ange-
bracht, damit die Aufwartsstromung nicht ganzlich gestort wird.

Die Vorarbeiten sind wie oben beschrieben. Allerdings muss keine Losung fiir den Vorlagenbe-
halter hergestellt werden. Das Material wird wieder gewogen und mit Ethanol vorbenetzt.
Danach wird das gesamte Material unter Zuhilfenahme eines Trichters direkt in das Becken ge-
geben. Der Trichter gewahrleistet, dass die Teilchen nur in die Kontaktzone gelangen und dort
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sedimentieren. Die Zugabe erfolgt bei klarem Wasser, damit die Partikel nicht jetzt schon mit
den Luftblasen in Beritihrung kommen.

Dann erfolgt, wie bei den anderen Versuchen auch, die Einstellung von Uberdruck bei gewiinsch-
ter Pumpenleistung und von stabilen Bereichen des milchigen Wassers. Erst jetzt wird der
Rihrer eingeschaltet und die Zeitnahme gestartet. Nach einer vorgegebenen Zwischenzeit wird
der Rihrer ausgeschaltet, das Nadelventil geschlossen, die Pumpe ausgeschaltet und die
Schaumpartikel abgezogen. Dieser Vorgang wird mehrere Male wiederholt, bis am Ende des
Versuchs auch der Riickstand am Grund der Kontaktzone und auch der sogenannte Rest abgezo-
gen werden.

4.4.2 Nachbehandlung der gewonnenen Fraktionen
Fir die qualitative und quantitative Auswertung der gewonnenen Fraktionen hinsichtlich der
Trennleistung missen die gewonnenen Teilmengen noch weiter behandelt werden.

Zuerst wird das zusammen mit dem Material abgezogen Wasser abfiltriert. Dazu werden fein-
maschige Siebe mit einer Maschenweite von 63 um verwendet. Nach dem Filtrieren wird das
Material noch mit klarem Wasser gespiilt, um die Tensidreste abzuwaschen und um den Schaum
grofStenteils zu entfernen. Dann erfolgt die Trocknung im Trockenschrank bei 60 bis 80 °C. Nach
einer Stunde ist das Material getrocknet und wird dann mit dem Sieb gewogen. Aus der Diffe-
renz zum leeren Sieb ergibt sich dann die Masse die auf dem Sieb vorliegt. Aus den gemessenen
Werten werden die Massenanteile der Fraktionen bestimmt und grafisch dargestellit.

Das Material auf den Sieben wird fotografisch dokumentiert und die Zusammensetzung be-
schrieben. Einzelne Versuche mit dem Grobgranulat werden anschliefend von Hand sortiert, um
die Faser- und Gummianteile auch quantitativ beschreiben zu kénnen. Ebenfalls wird der Riick-
stand ausgewadhlter Versuche im Siebturm gesiebt und eine PartikelgroRenverteilung erstellt.
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5 Ergebnisse und Diskussion

5.1 Vorversuche

5.1.1 Charakterisierung des Ausgangsmaterials
PartikelgroBenverteilungen des Ausgangsmaterials und Faseranteil nach DIN CEN/TS 14243

Abbildung 21 stellt die gemessenen Punkte der GroRenverteilungen der einzelnen Granulate im
RRSB-Netz dar. Zur besseren Unterscheidbarkeit wurde auch jeweils eine Ausgleichsgerade ein-
gezeichnet. Die Steigungen der Geraden sind ein MaR fiir die Streuungsbreite der jeweiligen
Verteilung und sind fir alle Granulate ungefahr gleich groR. Ebenfalls ist erkennbar, dass sich die
Granulate in ihren PartikelgrofRen Uberschneiden. Es gibt also PartikelgroRRen, die sowohl im
Grobgranulat als auch im Mittelgranulat vorkommen.

D Feingranulat Mittelgranulat Grobgranulat
0,999
0,995
0,99
0.95
0.3 ¥
0.6
0.7
0.6 £l
0.5
0.4 |-
0.3
0.2
0.1
0.05 *
0.0z
0.01
0,005
0.00
0.001
25 p 938495 7 25 p 938495 7 25 p 938495 7 25 p 939495 7
1
10 m 102pm 103pm 104pm 105pm

Abbildung 21: PartikelgroBenverteilung der Granulate im RRSB-Netz

Die spezifische Oberflache wird normalerweise durch Lageparameter, Steigung der Geraden und
Formfaktor bestimmt. Der Lageparameter ist die PartikelgroRe, bei der die Summenverteilung
einen Wert von 0,632 annimmt. Unter der Annahme, dass die Formfaktoren fir alle Granulate
dhnliche Werte haben, kann folgende Aussage getroffen werden. Bei den untersuchten Granula-
ten nimmt die spezifische Oberflache vom Grobgranulat zum Feingranulat hin immer mehr zu.

Die Anteile des freien Textils an den Granulaten, bestimmt durch die Methode des ,kleinen
Balls“ ist in Tabelle 5 dargestellt.

Tabelle 5: Bestimmung des Faseranteils nach DIN CEN/TS 14243

Feingranulat Mittelgranulat Grobgranulat

Massenanteil des freien Textils [%] 0,00 0,65 4,29
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Die Messwerte der zugrunde liegenden Siebanalysen sind in Tabelle 17 im Anhang B aufgefihrt.

Der grolSte freie Textilanteil wurde fiir das Grobgranulat ermittelt. Bei der Siebung entstanden
auf fast allen Sieben Agglomerate. Diese waren von der strukturellen Beschaffenheit sehr unter-
schiedlich. Auf den gréberen Sieben haben sich leicht zerfallende Agglomerate mit einem hohen
Gummianteil gebildet. Auf den feinmaschigeren Sieben bildeten die Fasern filzige Kugeln. Abbil-
dung 22 zeigt die nach der Siebung der Grobfraktion gefundenen Faseragglomerate.

Abbildung 22: Faseragglomerate aus der Siebung des Grobgranulats

Flr das Mittelgranulat wurde ein deutlich geringerer Anteil an freiem Textil ermittelt. Auch hier
bildeten sich auf fast allen Sieben Agglomerate. Die Fasern bildeten lberwiegen filzartige Ku-
geln, die zahlreicher, aber kleiner als beim Grobgranulat waren. Fiir das Feingranulat ergab sich
ein Wert von 0 % fiir den freien Textilanteil. Es bildeten sich nur auf wenigen Sieben vereinzelt
Filzkugeln. Diese waren von sehr geringer GroRe und mit den verwendeten Waagen nicht mess-
technisch bestimmbar.

Handsortierung einer Probe der Grobfraktion und Dichtebestimmung der Teilmengen

Bei der Handsortierung entstanden fiinf Teilmengen, die im Folgenden naher beschrieben wer-
den. Tabelle 6 stellt dabei die gefundenen Massenverhaltnisse und deren prozentuale Anteile
dar.

Tabelle 6: Anteile charakteristischer Partikelklassen des Grobgranulats

Rest, reine Faser-
bestehend partikel und
Gummi- aus sehr Gummi- Fasern mit
glatte partikel mit kleinen partikel mit wenig
Gummi- Filamenten Gummi- groBem Gummian- Gesamt-
partikel umschlossen partikeln Faseranteil haftungen probe
[g] 14,43 2,9 0,48 1,2 0,53 19,59
Masse
[%] 73,85 14,84 2,46 6,14 2,71
Gummianteil Faseranteil
[e] 17,81 1,73
Masse
[%] 91,15 8,85
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Den mit fast 74 % grofSten Massenanteil bildeten Gummipartikel, die an ihrer Oberflache im
Wesentlichen frei von Fasern waren und eine glatte Oberflache hatten. Dem folgten, mit einem
Anteil von fast 15 %, Partikel, die von feinen Filamenten umlagert waren. Beispiele fiir diese
Partikel sind in Abbildung 13 im Kapitel 3.1 zu sehen. Zusammen mit einem Rest von sehr klei-
nen Gummipartikeln, die aufgrund ihrer GréRen nicht mehr eindeutig zugeordnet werden
konnten, bildeten die eben geschilderten Partikelarten das Gummimaterial des Grobgranulats.
Somit bestand die Probe zu 91,15 % aus Gummi.

Die restlichen 8,85 % der Probenmasse bildeten die Faserpartikel. Dazu zahlten auch Gummiteil-
chen, die groRe Faserbiischel eingelagert hatten. Mit einem Anteil von ungefdhr sechs Prozent
hatten sie den groRten Anteil am Fasermaterial. Die restlichen Fasern waren entweder ganzlich
frei von Gummimaterial oder hatten nur wenig Gummi anhaften.

Tabelle 7: ermittelte Dichten charakteristischer Partikelklassen des Grobgranulats

Dichte [g/cm’]
Gummipartikel reine
mit Gummipartikel Faserpartikel und
glatte Filamenten mit grofRem Fasern mit wenig
Gummipartikel umschlossen Faseranteil Gummianhaftungen
1,19 1,25 1,32 1,77

Tabelle 7 zeigt die ermittelten Dichten der sortierten Teilmengen aus der Handsortierung. Dabei
ist erkennbar, dass die Dichte mit zunehmendem Faseranteil ebenfalls zunimmt.

5.1.2 Versuche zur Benetzbarkeit der Granulate

Die Benetzung der Granulate mit reinem Wasser erfolgt fir alle drei Granulate. Alle Granulate
waren schwer bis gar nicht mit Wasser benetzbar. Das Grob- und Mittelgranulat schwamm auf
dem Wasser auf. Der Flussigkeitsspiegel lag dabei im unteren Bereich der Schiittung, so dass sich
nicht viele Partikel unterhalb des Wasserspiegels befanden. Beim Riihren mit einem Glasstab
war zu beobachten, dass die Partikel gut daran hafteten. Ansonsten war durch das Rihren kein
Effekt zu beobachten. Durch das anschlielende Schiitteln des geschlossenen Behalters waren
mehr Partikel benetzt als vorher.

Nachdem auf das Feingranulat das Wasser gegeben wurde, befand sich das gesamte Material
unter der Wasseroberflache. Dieses war dort allerdings nicht benetzt, sondern war von einer
Luftschicht umgeben und haftete in groRen Fladen an der Glasoberflache des Bechers. Die gut zu
sehende Kontaktflache zwischen Material und Glas war vollkommen frei von Wasser. Dies ist in
Abbildung 23 a) gezeigt. Durch Rihren und Ankratzen mit einem Glasstab war es mit einiger
Anstrengung moglich das Material vom Glas abzulésen. Dann schwamm es, wie bei den anderen
Granulaten, auf der Oberflache. Auch dort war der Kontakt von Material zum Wasser groRten-
teils mit einer Luftschicht blockiert, wie in Abbildung 23 b) zu sehen ist. Nach dem Schiitteln des
Becherglases schwimmt der groRte Teil der Partikel noch immer an der Oberflache. Allerdings ist
der Wasserspiegel in der Schiittung nach oben gewandert, so dass das meiste Material unter der
Wasseroberflache liegt. Das wenige, abgesunkene Material hat untereinander Agglomerate ge-
bildet. Dies ist in Abbildung 24 links im Bild zu sehen.
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a) b)

Abbildung 23: Benetzung des Feinmaterials mit Wasser; a) nach Auffiillen mit Wasser, b) nach Riihren

Das Ergebnis der Benetzung des Feingranulats mit verschiedenen Tensidlosungen ist in Abbil-
dung 24 gezeigt. Auf der linken Seite ist zum Vergleich der Benetzungsversuch mit reinem
Wasser abgebildet. Im mittleren Becherglas ist das verwendete Tensid TWEEN 20. Nach der Zu-
gabe des Tensids auf das trockene Material und der anschlieRenden Zugabe von Wasser, ist
etwa die Halfte der Partikel abgesunken und die anderen schwimmen unter der Oberflache der
Losung. Durch Riihren setzen sich weitere Partikel am Boden ab. Am Glasstab haften nur wenige
Partikel. Nach dem Schiitteln und dem Zerfallen des entstandenen Schaums sind die meisten
Partikel abgesunken und nur wenige schwimmen unter der Oberflache. An einigen Gummiteil-
chen sind Luftblasen zu sehen. Einige Gummipartikel befinden sich in der Schwebe, wie im Bild
erkennbar ist. Die Bildung von Agglomeraten wurde nicht beobachtet.

Abbildung 24: Benetzung des Feingranulats; von links nach rechts: mit reinem Wasser, mit Tensidlésung (TWEEN
20), mit Tensidl6sung (Spiilmittel)

Beim Versuch, der rechts im Bild gezeigt ist, wurde ein handelstbliches Splilmittel verwendet.
Nach der Zugabe von Tensid und Wasser, schwimmt das Material zunachst auf der Oberflache
und nach und nach setzt sich fast das gesamte Material am Boden des Becherglases ab. Beim
anschlieRenden Rihren steigen aus dem sedimentierten Material kleine Luftbldaschen auf. Am
Glasstab haften keine Gummipartikel. Nach dem Schiitteln und dem weitestgehenden Zerfall des
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Schaums haben sich alle Partikel am Boden des Bechers abgesetzt. Es sind keine anhaftenden
Luftblasen zu erkennen. Die Bildung von Agglomeraten wurde ebenfalls nicht beobachtet.

Die Versuche zur Benetzung mit Ethanol und Wasser ist in Abbildung 25 zu sehen. Ganz links im
Bild ist erneut die Benetzung mit reinem Wasser im Vergleich gezeigt. Im mittleren Glasbecher
wurde trockenes Granulat mit wenig Ethanol benetzt und dann mit Wasser aufgefillt. Ein Teil
des Materials ist jetzt gut benetzt und der andere Teil verhalt sich wie bei der Benetzung mit
reinem Wasser und haftet am Glas. Nach Riihren und Schiitteln sind alle Partikel soweit benetzt,
dass sie unter der Wasseroberflache sind, jedoch ist etwa nur die Halfte des Granulats abgesun-
ken. Der andere Teil schwimmt im oberen Teil des Becherglases. Zudem bilden die Partikel auch
hier Agglomerate, und es finden sich Luftblasen an ihnen. Dieser Versuch zeigt insgesamt ein
dhnliches Erscheinungsbild wie der Versuch mit reinem Wasser.

Abbildung 25: Benetzung des Feingranulats; von links nach rechts: mit reinem Wasser, mit wenig Ethanol und Was-
ser, mit viel Ethanol und Wasser

Zum trockenen Granulat des Behalters rechts in Abbildung 25 wurde zunéachst so viel Ethanol
gegeben, damit das Material vollstandig bedeckt war. Die Partikel waren sofort gut benetzt und
blieben ohne Anhaftung von Luftblasen am Boden des GefaRes liegen. Es zeigte sich keine Bil-
dung von Agglomeraten. Das farblose Ethanol farbte sich durch den Kontakt mit dem Granulat
gelblich-braunlich, blieb aber weiterhin durchsichtig. Die Abbildung zeigt den Zustand, nachdem
das mit Ethanol benetzte Material mit Wasser vermischt wurde. Es entstand eine undurchsichti-
ge, gelbliche Flussigkeit. Die Partikel blieben zu einem Grofdteil abgesunken, bildeten aber
wieder Agglomerate an denen teilweise Gasblasen angelagert waren. Die Agglomerate waren
auch kleiner als beim Versuch mit weniger Ethanol.

5.1.3 Aufnahme der Pumpenkennlinien

Abbildung 26 zeigt die gemessenen Volumenstréome des Druckwasservolumenstroms bei ver-
schieden Uberdriicken und Leistungsaufnahmen. Dabei sind die in den Flotationsversuchen
gefahrenen Punkte mit den genaueren Werten des Volumenstroms markiert.

Es ist zu sehen, dass bei gleichem Druck mit zunehmender Leistung der Pumpe auch der gefor-
derte Volumenstrom steigt. Fiir die einzelne Pumpenleistung nimmt mit zunehmendem Druck
der Volumenstrom ab. Der fiir eine Leistung dargestellte maximale Druck kennzeichnet den Be-
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triebspunkt, bei dem die Pumpe noch stabil gearbeitet hat. Wurde der Druck weiter erhéht, so
stellt die Pumpe ihre Arbeit ein.
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Abbildung 26: Pumpenkennlinien fiir verschiedene Leistungsaufnahmen

Die genauen Messwerte und die ermittelten Volumenstrome sind in Tabelle 18 in Anhang B zu
finden. In der gleichen Tabelle sind auch die Werte fiir die Bestimmung der BlasengréRe darge-
stellt.

5.1.4 Bestimmung der BlasengroRe

In Abbildung 27 bis Abbildung 29 sind die aus der Messung der Aufstiegszeiten ermittelten Bla-
sengroBen iiber dem Uberdruck aufgetragen. Aus Griinden der Ubersichtlichkeit ist diese
Abhangigkeit fur jede der drei Pumpenleistungen gesondert dargestellt.
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+ kleine Blasen
T 150 % % grofRRe Blasen
3 % X
(]
2 x
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© +
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Abbildung 27: BlasengroRe in Abhingigkeit des Uberdrucks bei einer Pumpenleistung von 40 %
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Abbildung 28: BlasengroRe in Abhiangigkeit des Uberdrucks bei einer Pumpenleistung von 50 %
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Abbildung 29: BlasengroRe in Abhiangigkeit des Uberdrucks bei einer Pumpenleistung von 60 %

Bei allen untersuchten Pumpenleistungen nimmt mit steigendem Druck die GroRe der kleinen
und auch der grofRen Blasen ab. Mit zunehmendem Druck erreicht dann die BlasengréRe einen
Bereich, der konstant ist. In diesem Bereich liegt der Durchmesser bei 50 - 80 um. Dieses Verhal-
ten ist fiir alle drei untersuchten Pumpenleistungen zu beobachten. Vor Allem bei den groRRen
Blasen sind im unteren Druckbereich teilweise groRe Schwankungen in der GrofRe ermittelt wor-
den.

In Abbildung 30 sind Mikroskopaufnahmen der bei verschiedenen Uberdriicken entstandenen
Luftblasen zu sehen. Diese weisen keine erkennbaren Unterschiede in ihrer GroBe auf. Auch die
GroRenverteilung scheint dhnlich zu sein. Bei den vermessenen Blasen bei 4,4 bar Uberdruck ist
die kleinste mit 15 um und die gréRte mit 54 um gemessen worden.
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Abbildung 30: BlasengroRe bei verschiedenen Uberdriicken und einer Pumpenleistung von 60 %

5.1.5 Bestimmung des Luftgehaltes in der Kontaktzone
Das Gesamtvolumen des verwendeten Messzylinders fasst 643 ml. Die gemessenen Luftvolumi-

o
o0 ...

° o

na und die daraus folgenden Volumenanteile sind in Tabelle 8 dargestellt. Die Luftvolumina

weisen eine grofe Schwankungsbreite auf. So liegen der kleinste und der groRte gemessene

Wert fast um den Faktor drei auseinander. Werden die Werte der Volumenanteile betrachtet, so
kann festgestellt werden, dass diese zwischen 0,62 und 1,79 % liegen. Der Luftanteil im milchi-
gen Wasser ist damit sehr gering.

Tabelle 8: gemessener Luftinhalt des milchigen Wassers

Luftvolumen im Mess-

Volumenanteil der

Mittelwert der Luft-

Pumpenleistung | Uberdruck zylinder Luft volumenanteile
[%] [bar] [ml] [%] [%]
50 3,2 6 0,93 1,05

7,5 1,17
60 3,2 6,5 1,01 1,27
7,5 1,17
10,5 1,63
4,4 4 0,62 1,14
55 0,86
11,5 1,79
8 1,24
7,5 1,17
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5.2 Diskussion der Vorversuche

Charakterisierung des Ausgangsmaterials

Aus den PartikelgroBenanalysen ist entnommen worden, dass die spezifische Oberflache, welche
unter anderem ein Feinheitsmerkmal ist, mit kleiner werdender GréRe des Granulats zunimmt.
Dies muss auch so sein, da bei kleinen Partikeln das Verhaltnis von Oberflaiche und Volumen
grofer ist, als bei einem groBen Partikel. Dies gilt auch fiir die Partikel eines einzelnen Granulats
flr sich betrachtet.

Ein anderer, nicht durch die PartikelgroRenanalyse ersichtlicher Einflussfaktor, ist die Oberfla-
chenbeschaffenheit. Die gefundenen Partikel waren teilweise sehr zerkliftet. Dadurch erhoht
sich die spezifische Oberflache sehr. Auch die angelagerten Fasern vergrofRern die spezifische
Oberflache eines Partikels. Bei der Frage in welchem Mal} dies geschieht, kann lediglich die Aus-
sage getroffen werden, dass aufgeschlossene Cordfaden eine groflere Oberflache besitzen als
noch intakte Cordfaden.

Bei der Bestimmung des freien Textilanteils nach DIN CEN/TS 14243 wurden fir die drei Granula-
te sehr verschieden Werte ermittelt. Das Grobgranulat wies dabei mit 4,29 % den héchsten Wert
auf. Das lag unter anderem daran, dass sich noch einiges an Gummimaterial in den Agglomera-
ten befunden hat, speziell auf den weitmaschigen Sieben. Der hier ermittelte Wert fir den freien
Textilanteil im Grobgranulat wird als richtig angesehen und fiir die abschlieRende Betrachtung
am Ende der Arbeit als Referenzwert verwendet.

Beim Feingranulat bildeten sich nur vereinzelt sehr kleine Faserballe, so dass eine messtechni-
sche Erfassung nicht mehr moglich war. Beim genaueren Betrachten der Siebe ergab sich, dass
sich viele Fasern noch auf dem Sieb befanden und sich aber nicht zu Béllen geformt hatten. Teil-
weise waren die Fasern im Siebgitter verwoben oder bildeten mit dem restlichen Material eine
flache Schicht. Aus den Beobachtungen fiir das Feingranulat lasst sich sagen, dass die Methode
des ,kleinen Balls” nicht immer zuverldssig funktioniert und kritisch hinterfragt werden muss.

Aus der Handsortierung ergaben sich ein Faseranteil von 8,85 % und ein Gummianteil von 91,15
%. Diese Werte sind aber nicht mit den im Reifen eingesetzten Massenanteilen vergleichbar, da
das hier untersuchte Granulat einerseits schon diverse Verarbeitungsschritte durchlaufen hat.
Andererseits zahlte bei der Sortierung auch Gummi, welches an eine grobe Faser gebunden war,
mit zum Faseranteil.

Hier muss noch einmal klargestellt werden, dass der freie Textilanteil nach DIN CEN/TS 14243
anders definiert ist, als der in dieser Arbeit verwendete Begriff des Faseranteils. Der freie Tex-
tilanteil bezeichnet den Anteil an Textil, der sich ergabe, wenn Textil und Gummi restlos
voneinander getrennt werden kdnnten. Der in der Arbeit benutze Begriff des Faseranteils be-
zeichnet dagegen all diejenigen Partikel, welche sich nicht zum faserfreien Material zdhlen
lassen.

Die fir die Dichten ermittelten Werte der Faserpartikel stimmen nicht sehr gut mit Literaturwer-
ten lberein, liegen aber noch im tolerierbaren Bereich. Erwartet wurde fiir die faserreichsten
Partikel ein Wert ungefahr 1,3 — 1,4 g/cm3 (siehe Tabelle 3, Kapitel 2.1.2). Der gemessene Wert
von 1,77 g/cm? liegt etwas héher. Es ist aber denkbar, dass sich im Fasermaterial auch noch
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Fremdkorper, wie sehr diinner Stahldraht oder kleine Steinchen eingelagert hatten. Diese und
auch andere Verunreinigungen wurden wahrend der Versuche immer wieder gefunden. Dazu
gehorten auch Getreidekdrner und deren Spelzen.

Versuche zur Benetzbarkeit der Granulate

Die Versuche mit Wasser fiihren zu der Schlussfolgerung, dass das Material einen hydrophoben
Charakter hat. Dies ergibt sich aus den Beobachtungen, dass das Material zu Beginn der Versu-
che immer auf dem Wasser aufschwamm oder an der Glaswand des Behalters haftete. Beim
weiteren Fortschreiten der Versuche, und zunehmender Benetzung durch Wasser, zeigte sich die
Bildung von Partikelagglomeraten. Die Partikel haften lieber aneinander und bringen auf diese
Weise moglichst wenig Oberflache mit Wasser in Kontakt. Dieses Verhalten deutet ebenfalls auf
eine hydrophobe Oberflache hin.

Dass sich die schlechte Benetzung beim Feingranulat am starksten ausgewirkt hat, liegt an der
geringen GrofRe der Partikel. Hier ist der Einfluss der Gravitationskrafte im Vergleich mit den
anderen Granulaten am geringsten.

Alle Versuche mit Wasser wiesen mit der Zeit eine verbesserte Benetzung auf. Dies kann an der
durch Schiitteln zuséatzlich eingebrachten Energie oder an der Einwirkzeit liegen. Es wird davon
ausgegangen, dass beide Effekte zusammen wirksam sind.

Die Versuche mit den Tensiden zeigen, dass das Spllmittel bessere Benetzung des Materials
hervorbringt als TWEEN20. Es liegt die Vermutung nahe, dass dies an der Art der verwendeten
Tenside liegt. Spulmittel ist dafiir konzipiert eine moglichst gute Benetzung auf allen Oberflachen
zu gewahrleisten und dadurch eine gute Reinigungsleistung. Spllmittel bestehen daher aus einer
Mischung ionischer und nichtionischer Tenside. Die unterschiedlich gute Benetzung kann darauf
zuriickzufiihren sein, dass das Splilmittel die Oberflachenspannung starker herabsetzen kann als
TWEEN 20.

TWEEN20 ist ein nichtionisches Tensid und wird hauptsachlich als Emulgator eingesetzt. Das
Tensidmolekil bendtigt wegen seines Aufbaus mehr Platz als ein ionisches Tensid. Aufgrund
seines grofReren Platzbedarfs, ist es denkbar, dass es sich an der Materialoberflache nicht so
umfassend anlagern kann. Ein Hinweis darauf ist, dass bei den Vorversuchen Luftblasen an den
Gummipartikeln zu finden waren. Beim Spilmittel waren keine Luftblasen am Material zu be-
obachten.

Der Luft scheint es also leichter moglich, sich bei der Verwendung eines nichtionischen Tensids
anzulagern. Aufgrund dieser Beobachtungen wurden die Flotationsversuche ausschlieRlich mit
TWEEN 20 durchgefiihrt, da die Anlagerung von Luftblasen erwiinscht ist. TWEEN 20 wird in den
folgenden Flotationsversuchen nur noch als Tensid bezeichnet wird.

Bei den Versuchen mit Ethanol zeigt die Benetzung mit reinem Ethanol die beste Benetzung.
Dies ist durch die geringere Oberflaichenspannung begriindet. Denkbar ist aber auch, dass der
unpolare Teil des Ethanols, also der Teil, an dem sich nicht die OH-Gruppe befindet, zur Materi-
aloberflache hin ausrichtet und es dadurch besser benetzbar macht.
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Bei der Zugabe von Wasser danderte sich das Verhalten des Materials dahingehend, dass sich
wieder Agglomerate bildeten. Da die Agglomerate bei geringerer Konzentration des Ethanols
groRer waren, ist davon auszugehen, dass diese einen groBen Einfluss auf die Benetzbarkeit hat.
Es wird vermutet, dass das Ethanol von der Partikeloberflache wieder abgewaschen oder zumin-
dest stark verdiinnt wird.

Um bei den Flotationsversuchen eine genligend grofRe Anfangsbenetzung zu gewahrleisten,
wurde die Vorbehandlung mit Ethanol gewahlt. Dieses sollte lediglich die unzureichende An-
fangsbenetzung durch das verwendete Tensid kompensieren. Es wurde angenommen, dass sich
dessen benetzende Wirkung mit zunehmender Verdiinnung durch die Flotationsldsung sozusa-
gen ,abwascht”.

Aufnahme der Pumpenkennlinien

Die Leistung konnte nur stufenlos und nur UGber eine grobe Anzeige geregelt werden. Es wurde
aber darauf geachtet, immer die obere Leistung eines Leistungsbereichs zu verwenden. Messun-
sicherheiten ergaben sich auch durch die aufgetretenen Druckschwankungen. Bei der Regelung
des Drucks wurde versucht, die Schwankungen in einem Bereich von + 0,2 bar zu halten. Einige
Betriebspunkte erwiesen sich dabei als stabiler und weniger regelbediirftig als andere.

Bestimmung der BlasengréRe

Als erstes ist zu bemerken, dass die Bereiche der BlasengroRRe aus Aufstiegsmethode und Mikro-
skopmessungen dicht beieinander liegen. Sie treffen sich bei 50 um. Dieser Durchmesser stellt
fir die Aufstiegsmethode die untere Grenze dar. Die unter dem Mikroskop beobachteten Blasen
waren maximal 50 pum grof3, zum Teil aber auch um einiges kleiner.

Die mittels Mikroskop ermittelten GroRen sind lediglich Stichproben mit sehr kleinem Bildaus-
schnitt. Daher sind sie statistisch nicht reprasentativ, stellen aber eine andere Methode fir die
Verifizierung der Ergebnisse zu Verfiigung. Die nach der Aufstiegsmethode bestimmten Durch-
messer reprasentieren die Gesamtheit aller Luftblasen im Flotationbecken. Bei der Berechnung
werden jedoch einige Annahmen getroffen, die zu Abweichung in der BlasengroRe fihren kén-
nen. Zum einen werden die Stoffwerte fiir reines Wasser und reine Luft verwendet, zum
anderen gilt die Stokes-Gleichung strenggenommen nur fiir Einzelpartikel.

Wird die Geschwindigkeit eines Partikelschwarms im Gegensatz zu der eines Einzelpartikels be-
trachtet, so weist der Schwarm trotz gleicher PartikelgroRe eine geringere Geschwindigkeit auf
als das Einzelpartikel. Dies liegt an einer sich aufbauenden Gegenstrémung in der umgebenden
Flussigkeit, die die Partikel im Schwarm zuséatzlich behindert. Die Schlussfolgerung daraus ist,
dass die Blasen groRer waren als errechnet.

Ein weiterer Einfluss auf die Aufstiegsgeschwindigkeit ist im Aufbau des Flotationsbeckens be-
grindet. Dort herrscht noch einige Zeit nach dem Abstellen der Pumpe eine grofRrdumige
Zirkulation vor, die die Luftblasen bei ihrem Aufstieg behindern aber auch unterstiitzen kann.
Allerdings wird davon ausgegangen werden, dass der Einfluss durch die Stromung relativ gering
ist.
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AbschlieBend fiir die Messung der Blasengrée ist zu sagen, dass ein Blasendurchmesser von
ungefahr 50 um, der zudem die Schnittmenge aus beiden Methoden ist, ein gutes Ergebnis dar-
stellt. Die gefundenen Literaturwerte liegen zwischen 50 und 80 um (siehe Kapitel 2.3.2).

Bestimmung des Luftgehaltes in der Kontaktzone

Trotz der groRen Schwankungen zwischen den Messwerten liefern sie eine gute Abschatzung
des Luftgehaltes. Es kann davon ausgegangen werden, dass dieser fiir alle durchgefiihrten Ver-
suche unter 2 % liegt. Zudem kann gesagt werden, dass auch fir die geringeren Werte des
Luftanteils ausreichend viele Luftblasen fiir die Flotation zu Verfiigung stehen, da der Zustrom an
Partikeln sehr gering war. Die vorhandene Schaumschicht auf der Flissigkeit stellt eine Fehler-
qguelle bei der Messung dar. Da der Zylinder durch die Schaumschicht gefiihrt werden musste,
konnten Schaumreste in den Zylinder gelangen und héhere Werte fiir den Luftinhalt vortau-
schen. Die Schlussfolgerung, dass der Luftgehalt in der Kontaktzone unter 2 % liegt, wird dadurch
nicht widerlegt.

5.3 Flotieren der einzelnen GroRBenklassen des Ausgangsmaterials
Abbildung 31 zeigt die Massenanteile der entstandenen Fraktionen nach der Flotation im Uber-
blick.
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Abbildung 31: Massenbilanzen in Abhdngigkeit der KorngroBe der Granulate

Die grofRten Fraktionen sind der Riickstand, welcher sich am Boden der Kontaktzone gesammelt
hat und das Material, das im Schaum eingelagert wurde. Dies wird im Folgenden auch als
Schaumprodukt bezeichnet. Aus Griinden der Ubersichtlichkeit wurden die errechneten Verluste
und das nach Abzug von Schaumprodukt und Riickstand noch vorhandene Material zusammen
dargestellt. Die genaueren Werte fiir alle Fraktionen sind in Tabelle 9 aufgefiihrt. Dort sind auch
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die restlichen Versuchsparameter dargestellt. In der Abbildung ist deutlich erkennbar, dass fiir
feiner werdendes Granulat, immer mehr Material im Schaum eingelagert wird. Die Zeitdauer der
Materialzuflhrung steigt, wie in der zugehorigen Tabelle zu sehen ist.

Tabelle 9: Versuchsparameter und gewogene Massen fiir die Flotation der verschieden Granulatgréen

Feingranulat Mittelgranulat | Grobgranulat
Pumpenleistung (%] 40
Uberdruck des Druckwassers [bar] 3,2
Volumenstrom des Druckwassers [I/min] 0,465
Konzentration des Schaumers [g/1] 0,234 + 0,002
Menge der eingesetzten Materialprobe [g] 21,01 22,99 21,69
Rickstand [g] 2,18 13,54 20,51
[%] 10,38 58,90 94,56
Material im Schaum [g] 18,26 8,97 0,81
[%] 86,91 39,02 3,73
nicht zuordnenbares Material [g] 0,26 0,15 0,08
[%] 1,24 0,65 0,37
Verlust [g] 0,31 0,33 0,29
[%] 1,48 1,44 1,34
Ethanolbeladung der Probe [g/g] 0,63 0,02
Volumenstrom der Zufithrung  [ml/min] 200,6
Zeitdauer der Zufiihrung [min] 20 14 13

Nach dem Trocknen der einzelnen Fraktionen konnte festgestellt werden, dass die Riickstande
aller Granulate insgesamt eine dunklere Farbe als die Schaumprodukte hatten. Sie wiesen beim
Schraghalten des Siebes ein anderes Bewegungsmuster auf. Am besten kann das Beobachtete
mit rieselfahig beschrieben werden. Beim feinen und mittleren Granulat war der Unterschied in
der Kollektivbewegung besonders gut erkennbar. Die Partikel in den Schaumprodukten waren in
ihrer Bewegung eher gehemmt und setzten sich erst bei groBeren Schragen in Bewegung.

Die Siebe mit dem Material der drei Versuche nach dem Trocknen sind im Anhang A in Abbil-
dung 43 bis Abbildung 45 dargestellt.

Beim groben Granulat kénnen gut ohne Hilfsmittel Unterschiede zwischen den Partikeln gefun-
den werden. Die gefundenen Gummipartikel im Riickstand hatten vorwiegend eine glattere
Oberflache und waren auch durchschnittlich groRer, als diejenigen im Schaumprodukt. Abbil-
dung 32 zeigt die Fraktionen des Grobgranulats nach dem Trocknen. Diese befinden sich noch
auf den Sieben. Das Schaumprodukt besteht hauptsachlich aus Fasermaterial. Es sind nur wenige
Gummipartikel enthalten. Diese sind kleiner als die Gummipartikel im Rickstand und sind von
Filamenten umschlossen. Dadurch haben sie eine etwas hellere Farbe als die Gummipartikel im
Rickstand. Der Riickstand besteht zum Grof3teil aus Gummipartikeln. Die enthaltenen Faserpar-
tikel sind noch zahlreich vorhanden. Sie liegen in allen Formen vor, wie sie in Kapitel 3.1 in
Abbildung 14 dargestellt sind.

61




a) b)
Abbildung 32: Bilder des Grobgranulats; a) Schaumprodukt, b) Riickstand
Die Partikel der feinen und mittleren Granulate werden unter dem Mikroskop betrachtet. Die

Aufnahmen sind fir die Mittelfraktion in Abbildung 33 und fir die Feinfraktion in Abbildung 34
dargestellt. Dies sind Gegenlichtaufnahmen, die lediglich die Umrisse der Partikel zeigen und aus

mehreren Einzelbildern zusammengesetzt worden sind.

a)

Abbildung 33: Mikroskopaufnahmen des Mittelgranulats; a) Schaumprodukt, b) Riickstand

Abbildung 34: Mikroskopaufnahmen des Feingranulats; a) Schaumprodukt, b) Riickstand
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Beim Mittelgranulat ist zu erkennen, dass die Partikel des Schaumprodukts von mehr Filamenten
umgeben sind als die des Riickstandes. Dies ist beim Feingranulat auch der Fall, allerdings ist dies
in den Bildern aufgrund von starkem Kontrast nicht gut erkennbar. Dagegen ist der GréRenun-
terschied der zwei Fraktionen beim Feingranulat gut zu sehen.

5.4 Flotieren des Grobmaterials

5.4.1 bei verschiedenen Konzentrationen an Tensid

Die Abhédngigkeit der Massenanteile von Schaumprodukt und Riickstand von der Tensidkonzent-
ration ist in Abbildung 35 dargestellt. Es zeigt sich, dass fir geringer werdende Konzentrationen
die Masse des Schaumproduktes zunimmt. Genauere Werte der gefundenen Massen befinden
sich in Tabelle 10 zusammen mit weiteren Versuchsparametern. Zur besseren Ubersicht sind die
Siebe mit dem Material der drei Versuche nach dem Trocknen im Anhang A in Abbildung 46 bis
Abbildung 48 dargestellt.
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Abbildung 35: Massenbilanzen in Abhangigkeit der Tensidkonzentration

Mit abnehmender Konzentration nimmt nicht nur die Masse des Riickstandes ab, sondern es
finden sich dort auch weniger Faserpartikel. Bei der geringsten Konzentration befinden sich nur
noch an Partikel gebundene, grobe Fasern unter den reinen Gummiteilchen und keine reinen
Fasern mehr. Auch weisen die Fasern eher ein kompaktes Erscheinungsbild auf und sind nicht
stark aufgeschlossen.

Im Schaumprodukt befinden sich mit abnehmender Konzentration immer mehr Gummipartikel.
Dies sind meist Gummiteilchen, die von feinen Filamenten umschlossen sind. Je geringer die
verwendete Konzentration, desto mehr glatte Gummiteilchen lassen sich finden. Beim Vergleich
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der GroRRen der Gummipartikel im Rickstand und Schaumprodukt sind diejenigen im Rickstand
grofer.

Tabelle 10: Versuchsparameter und gewogene Massen fiir die Flotation mit verschiedenen Tensidkonzentrationen

Pumpenleistung [%] 60
Uberdruck des Druckwassers [bar] 3,2
Volumenstrom des Druckwassers  [I/min] 0,795
Konzentration des Schaumers [g/N 0,233 0,097 0,040
Menge der eingesetzten Materialprobe [g] 21,69 22,07 21,65
Rickstand [g] 20,51 20,07 20,47
[%] 94,56 90,94 94,55
Material im Schaum [g] 0,81 1,83 0,80
[%] 3,73 8,29 3,70
nicht zuordnenbares Material [g] 0,08 0,04 0,09
[%] 0,37 0,18 0,42
Verlust [g] 0,29 0,13 0,29
[%] 1,34 0,59 1,34
Ethanolbeladung der Probe [g/g] 0,45 0,60 0,61
Volumenstrom der Zufiihrung  [ml/min] 200,6
Zeitdauer der Zufiihrung [min] 11-13

5.4.2 bei unterschiedlichen Volumenstromen des Druckwassers
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Abbildung 36: Massenbilanzen in Abhdngigkeit des Volumenstroms des Druckwassers

Abbildung 36 zeigt die ermittelten Massenanteile bei der Flotation mit verschiedenen Volumen-
stromen des Druckwassers. Es sind Schwankungen in den Massenanteilen zu sehen, jedoch ist
keine klare Abhangigkeit der Anteile vom Volumenstrom erkennbar. Der Anteil des Schaumpro-
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dukts liegt zwischen 4 und 8 %, der des Riickstandes bewegt sich zwischen 91 und 95 %. In Tabel-
le 11 sind wieder die genaueren Werte und andere Versuchsparameter angegeben.

Das Material der Versuche mit einem Volumenstrom von 0,465 und 0,795 |/min wies im
Schaumprodukt und im Riickstand das gleiche Erscheinungsbild auf. Die folgende Beschreibung
hat also fiir beide Versuche Giiltigkeit. Die Bilder mit den Sieben befinden im Anhang A
(Abbildung 49 bis Abbildung 51). Das Schaumprodukt enthielt vor allem Fasermaterial. Die Fa-
sern waren ganz oder zumindest zum Teil aufgeschlossen. Gummipartikel kamen in der
Schaumfraktion nur in geringem MaRe vor und waren meist in den Flusen eingeschlossen oder
mit diesen verhakt. Nur wenige Gummiteilchen lagen einzeln vor. Die Meisten waren von Fila-
menten eingeschlossen und waren von geringerer GréRe als die Gummipartikel im Rickstand.
Im Riickstand war noch viel Fasermaterial enthalten. Dieses lag in allen Erscheinungsformen,
also aufgeschlossen, intakt und an Gummi gebunden, vor.

Der Rickstand aus dem Versuch mit einem Volumenstrom von 0,639 |/min wies keine Unter-
schiede zu den anderen beiden Versuchen auf. Auch hier war noch viel Fasermaterial enthalten.
Das Schaumprodukt dieses Versuches enthielt deutlich mehr Gummipartikel und auch mehr
Fasern als bei den anderen beiden Versuchen. Auch hier waren die Fasern in flusenartigen Ge-
bilden vereint, in denen Gummipartikel eingeschlossen waren. Ebenso gab es mehr
Gummiteilchen, die einzeln vorlagen.

Tabelle 11: Versuchsparameter und gewogene Massen fiir die Flotation mit verschiedenen Volumenstromen

Pumpenleistung [%] 40 50 60
Uberdruck des Druckwassers [bar] 3,2+0,2
Volumenstrom des Druckwassers  [I/min] 0,465 0,639 0,795
Konzentration des Schdumers g/l 0,234+ 0,02
Menge der eingesetzten Materialprobe [g] 21,69 22,07 21,65
Rickstand [g] 20,51 20,07 20,47
[%] 94,56 90,94 94,55
Material im Schaum [g] 0,81 1,83 0,80
[%] 3,73 8,29 3,70
nicht zuordnenbares Material [g] 0,08 0,04 0,09
[%] 0,37 0,18 0,42
Verlust [g] 0,29 0,13 0,29
[%] 1,34 0,59 1,34
Ethanolbeladung der Probe [g/g] 0,61 0,47 0,45
Volumenstrom der Zufiihrung  [ml/min] 200,6
Zeitdauer der Zufihrung [min] 11-13

Der Versuch, der bei 0,795 I/min durchgefiihrt worden ist, wurde zusatzlich noch per Hand sor-
tiert. Das Material der bei der Flotation entstandenen Fraktionen wurde dabei nach folgenden
Kriterien sortiert. Zum Faseranteil gehdrten alle Partikel, die entweder nur aus Fasern oder aus
groben Fasern, die in Gummipartikeln eingelagert sind, bestanden. Zum Gummianteil zdhlten
alle faserfreien, glatten Gummiteilchen und auch Gummiteilchen, die von feinen Filamenten
umlagert sind.
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Abbildung 37: Massenanteile von Faser- und Gummimaterial nach der Flotation mit einem Volumenstrom von
0,795 |/min, mit Vorbenetzung durch Ethanol

Das prozentuale Ergebnis der Sortierung ist in Abbildung 37 dargestellt. Rechts im Bild sind die
Faser- und Gummianteile von Schaumprodukt und Riickstand zu sehen. Auf der linken Seite
wurden Faser- und Gummianteil flr das gesamte, nach der Flotation vorliegende Material, dar-
gestellt. Die absoluten Werte der Sortierung sind Tabelle 12 zu entnehmen

Tabelle 12: Massen des Faser- und Gummianteils nach der Flotation mit einem Volumenstrom von 0,795 I/min, mit
Vorbenetzung durch Ethanol

Masse des Gummianteils Masse des Faseranteils
(g] (g]
Ruckstand 19,39 1,12
Schaumprodukt 0,34 0,46
gesamtes Material 19,73 1,58

Das Schaumprodukt weist dabei einen sehr hohen Faseranteil auf. Dieser betrdgt 57,5 %. Im
Riickstand ist der Faseranteil mit 5,5 % deutlich geringer. Auch beim gesamten, nach der Flotati-
on vorhandenen Material, ist der Faseranteil mit 7,4 % kleiner als beim Schaumprodukt aber
etwas grofer als im Riickstand.

5.4.3 bei unterschiedlichen Volumenstromen des Druckwassers und ohne Vorbenetzung

In Abbildung 38 sind die ermittelten Massenanteile nach der Flotation mit verschiedenen Volu-
menstromen des Druckwassers dargestellt. Diese Versuchsreihe unterscheidet sich nur insofern
von der vorhergehenden, als das diesmal kein Ethanol zur Vorbenetzung des Materials verwen-
det wurde.

Ohne die Benetzung verdoppelte sich die Zeit der Materialzufiihrung, wie in

Tabelle 13 aufgefiihrt ist. In der Tabelle sind auch hier die genaueren Werte der Massenanteile
und weiter Versuchsparameter notiert.

Auch bei dieser Versuchsreihe kann keine klare Abhangigkeit der Massenanteile vom Volumen-
strom gefunden werden. Der Anteil des Schaumproduktes ist aber um einiges grofRer als im
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Versuch mit der Vorbehandlung mit Ethanol. Er liegt im Bereich von 30 % und ist damit fast
sechsmal grofer als im vorangegangenen Versuch. Beide Versuchsreihen weisen beim Volumen-
strom von 0,639 I/min einen gréReren Anteil an Schaumprodukt auf.
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Abbildung 38: Massenbilanzen in Abhangigkeit des Volumenstroms des Druckwassers und ohne die Vorbenetzung
mit Ethanol

Tabelle 13: Versuchsparameter und gewogene Massen fiir die Flotation mit verschiedenen Volumenstrémen ohne
Vorbenetzung mit Ethanol

Pumpenleistung [%] 40 50 60
Uberdruck des Druckwassers [bar] 3,2+0,2
Volumenstrom des Druckwassers [1/min] 0,465 0,639 0,795
Konzentration des Schaumers [g/1] 0,234 £ 0,02

Menge der eingesetzten Materialprobe [e] 22,28 22,02 22,66

Ruckstand [g] 15,97 14,67 16,02

[%] 71,68 66,62 70,70

Material im Schaum [e] 5,93 7,08 6,37

[%] 26,62 32,15 28,11

nicht zuordnenbares Material [g] 0,06 0,05 0,06

[%] 0,27 0,23 0,26

Verlust [e] 0,32 0,22 0,21

[%] 1,44 1,00 0,93

Ethanolbeladung der Probe [g/g] - - -

Volumenstrom der Zufiihrung  [ml/min] 200,6
Zeitdauer der Zufiihrung [min] 18-19
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Beim optischen Vergleich der getrockneten Fraktionen konnten weder zwischen den Schaum-
produkten noch zwischen den Riickstdanden Unterschiede gefunden werden. Daher erfolgt die
Beschreibung wieder fiir nur je eine der Fraktionen stellvertretend fir die anderen. Der Riick-
stand enthielt fast nur noch Gummipartikel und nur sehr vereinzelte Fasern. Die Fasern waren
meist noch als Cordstrange erkennbar und nur wenig aufgeschlossen oder sie waren in ein
Gummipartikel eingelagert. Flusenartige Fasern waren nicht enthalten. Im Schaumprodukt fan-
den sich neben den Fasern auch sehr viele Gummiteilchen. Die Fasern lagen aufgeschlossen, als
intakte Cordstrange und in Gummiteilchen eingelagert vor. Die Gummipartikel im Schaumpro-
dukt waren kleiner als im Rickstand. Die Gummiteilchen kamen sowohl als von Filamenten
umschlossene Partikel vor als auch als faserfreie, glatte Partikel. Ein Ausschnitt beider Fraktionen

ist in Abbildung 39 dargestellt. Die Bilder zu allen Versuchen der Reihe sind im Anhang A abge-
bildet (Abbildung 52 bis Abbildung 54).

Abbildung 39: Ausschnitte des getrockneten Materials nach der Flotation, exemplarisch fiir die Versuchsreihe mit
Variation des Volumenstroms ohne die Vorbenetzung durch Ethanol; a) Schaumprodukt, b) Riickstand
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Abbildung 40: Massenanteile von Faser- und Gummimaterial nach der Flotation mit einem Volumenstrom von
0,795 I/min, ohne Vorbenetzung mit Ethanol
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Auch hier wurde der Versuch, der mit einem Volumenstrom von 0,795 I/min durchgefiihrt wor-

den ist, per Hand sortiert. Das Ergebnis dieser Sortierung ist in Abbildung 40 dargestellt. Auf der

rechten Seite der Abbildung sind die Anteile von Gummi- und Fasermaterial fir den Riickstand

und das Schaumprodukt separat dargestellt. Auf der linken Seite wurden die jeweiligen Anteile

zusammengerechnet und so fiir das gesamte Material, welches nach der Flotation noch vorhan-

den war, ermittelt. Die absoluten Werte sind Tabelle 14 zu entnehmen.

Das Schaumprodukt weist mit einem Wert von 26,5 % wieder den grofSten Faseranteil auf. Die

geringste anteilige Fasermenge hat der Rickstand mit nur 1,7 %. Der Anteil im Gesamtmaterial

nach der Flotation betragt 8,7 %.

Tabelle 14: Massen des Faser- und Gummianteils nach der Flotation mit einem Volumenstrom von 0,795 |/min,

ohne Vorbenetzung durch Ethanol

Masse des Gummianteils

[g]

Masse des Faseranteils

[g]

Rickstand 15,75 0,27
Schaumprodukt 4,68 1,69
gesamtes Material 20,43 1,96

5.4.4 bei unterschiedlichen Driicken im Druckbehalter

Die Abhingigkeit der Massenanteile in Schaumfraktion und Riickstand vom Uberdruck des
Druckwassers ist in Abbildung 41 dargestellt und Tabelle 15 liefert die konkreten Werte sowie

weiter Versuchsparameter.
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Abbildung 41: Massenbilanzen in Abhingigkeit des Uberdrucks im Druckbehilter
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Innerhalb der Versuchsreihe kann keine Abhingigkeit der Massenanteile vom Uberdruck festge-
stellt werden. Der Schaumproduktanteil liegt zwischen 3 und 4 % und der Anteil des Riickstandes
schwankt zwischen 95 und 96 %. Zu bemerken ist zu dieser Versuchsreihe, dass durch die Veran-
derung des Drucks auch die Volumenstrome verandert wurden.

Zwischen den je drei Schaumprodukten und Rickstanden konnte in der Partikelzusammenset-
zung kein Unterschied erkannt werden. Es erfolgt daher auch hier die Beschreibung nur je eines
Versuches stellvertretend fiir die anderen. Das Erscheinungsbild des Materials dhnelte dabei
dem der Versuchsreihe, bei der der Volumenstrom variiert wurde. Im Rickstand fanden sich
noch zahlreiche Faserpartikel zwischen den Gummiteilchen. Das Schaumprodukt wies viele Fa-
sern auf, die sich zu Flusen zusammengeschlossen hatten und in die kleine Gummiteilchen
eingebettet waren. Die Gummipartikel waren insgesamt kleiner als die im Riickstand und von
Filamenten umlagert.

Die Bilder der getrockneten Schaumprodukte und Riickstédnde sind in Abbildung 55 bis Abbildung
57 im Anhang A zu finden.

Tabelle 15: Versuchsparameter und gewogene Massen fiir die Flotation mit verschiedene Uberdriicken

Pumpenleistung [%] 60
Uberdruck des Druckwassers [bar] 3,2+0,2 3,8+0,2 4,4+0,2
Volumenstrom des Druckwassers  [I/min] 0,795 0,717 0,658
Menge der eingesetzten Materialprobe [g] 21,65 23,31 22,34
3 8] 20,47 22,36 21,41
Riickstand o] 94,55 95,92 95,84
Material im Schaum le] 0,80 0,61 0,60
[%] 3,70 2,62 2,69
. . [e] 0,09 0,09 0,06
nicht zuordnenbares Material (%] 0,42 0,39 0,27
Verlust [e] 0,29 0,25 0,27
[%] 1,34 1,07 1,21
Ethanolbeladung der Probe [g/s] 0,45 0,62 0,47
Konzentration des Schaumers g/l 0,234 +£0,02
Volumenstrom der Zuftihrung  [ml/min] 200,6
Zeitdauer der Zufiihrung [min] 12

5.4.5 bei unterschiedlichen Verweilzeiten in der Kontaktzone

Abbildung 42 zeigt den Verlauf der Massenbilanzen (ber die Verweilzeit in der Kontaktzone. Die
weiteren Versuchsparameter und genauere Werte sind in Tabelle 16 aufgefiihrt. Im Diagramm
ist zu sehen, dass der Anteil der Schaumfraktion mit der Verweilzeit zunimmt. Am Ende des Ver-
suches betragt dieser etwa 20 %. Der Anteil des Riickstandes nimmt daher mit der Zeit ab und
betragt am Ende 77 % der eingesetzten Probenmasse.
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Abbildung 42: Massenbilanzen in Abhangigkeit der Verweilzeit in der Kontaktzone

Tabelle 16: Versuchsparameter und gewogene Massen fiir die Flotation mit unterschiedlichen Verweilzeiten

Pumpenleistung [%] 60
Uberdruck des Druckwassers  [bar] 3,2+0,2
Volumenstrom des Druckwassers  [l/min] 0,795
Konzentration des Schaumers  [g/I] 0,234
Zeit des Rihrens  [min] 3 6 11 21
Menge der eingesetzten Materialprobe [g] 24,51 24,51 24,51 24,51
Riickstand [g] 22,25 21,10 19,91 18,89
[%] 90,78 86,09 81,23 77,07
Material im Schaum [g] 1,50 2,65 3,84 4,86
[%] 6,12 10,81 15,67 19,83
nicht zuordnenbares Material [g] 0,42 0,42 0,42 0,42
[%] 1,71 1,71 1,71 1,71
Verlust [e] 0,34 0,34 0,34 0,34
[%] 1,39 1,39 1,39 1,39
Ethanolbeladung der Probe  [g/g] 0,44

Anders als bei den anderen Versuchsreihen konnten die Partikel hier nicht ungehindert der
Strémung im Becken folgen. Durch den Riuhrer wurden sedimentierte Partikel erneut in die Kon-
taktzone und in den aufwarts gerichteten Wasserstrom gebracht. Ein Teil der Partikel wurde
dann durch den ZusammenstoR mit dem Rihrer wiederholt aus diesem Strom gerissen. Es war
auch zu beobachten, dass nicht alles Material durch den Riihrer aufgewirbelt wurde. Dieses Ma-
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terial sammelte sich in einer Ecke am Boden der Kontaktzone und blieb wahrend des gesamten
Versuches dort liegen.

Da dieser Versuch in vier Schritten durchgefiihrt wurde, wobei nach jedem Schritt nur das je-
weils entstandene Schaumprodukt abgezogen wurde, liegen insgesamt vier Schaumprodukte
vor. Fir die Ermittlung der gesamten Menge an Schaumprodukt wurden die Einzelwerte auf-
summiert. Der Rickstand wurde erst am Ende des Versuchs abgezogen. Die Menge des
Rickstandes der vorangegangenen Schritte ergibt sich, wenn die im Zeitintervall ermittelte
Schaumproduktmenge von diesem subtrahiert wird.

Fiir die Beschreibung liegt nur der Riickstand vor, der sich am Ende des Versuches noch am Bo-
den der Kontaktzone befunden hat. Dieser enthielt nur noch sehr wenige Fasern. Die Fasern
waren dabei immer in einem Gummipartikel eingelagert. Es gab also keine Fasern mehr, die frei
von Gummimaterial waren.

Die vier Schaumprodukte werden im Folgenden beschrieben. Das erste Schaumprodukt enthalt
dabei alle Partikel, die zwischen null und drei Minuten im Schaum angelagert wurden. Das zwei-
te Schaumprodukt enthalt die Partikel, die sich zwischen drei und sechs Minuten im Schaum
angesammelt haben usw. Die Bilder der Schaumprodukte und des Riickstandes befinden sich im
Anhang A (Abbildung 58 bis Abbildung 62).

Das erste Schaumprodukt enthielt im Vergleich mit den anderen das meiste Fasermaterial. Dies
lag in allen Erscheinungsformen vor, also aufgeschlossene Fasern, intakte Cordstrdange und in
Gummi eingelagerte grobe Fasern. Diese bildeten teilweise auch Flusen. Beim zweiten Schaum-
produkt war der Faseranteil sichtbar geringer. Es waren ebenfalls alle Formen der Fasern
vertreten. Diese bildeten aber keine Flusen mehr und lagen separat voneinander vor. Viele der
Fasern waren nicht aufgeschlossen und zudem mit einem Gummiteilchen verbunden. Die Faser-
anteile des dritten und vierten Schaumprodukts waren nicht mehr zu unterscheiden, aber
geringer als bei den ersten beiden. Die Fasern waren fast alle in ein Gummipartikel eingelagert.
Die Gummiteilchen, die von Filamenten umlagert sind, waren in allen Schaumfraktionen zu be-
obachten. Mit zunehmender Verweilzeit befanden sich auch immer mehr glatte, faserfreie
Gummipartikel in den Schaumprodukten. Der Anteil der faserfreien Partikel ist im vierten
Schaumprodukt am gréRten.
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5.5 Diskussion der Flotationsversuche

Allgemein fiir alle durchgefiihrten Versuche lasst sich sagen, dass die Verluste und der Anteil des
Materials, welcher nach Abzug der Fraktionen noch im Becken vorlag und nicht mehr zugeordnet
werden konnte, sehr gering waren.

Fir alle durchgefiihrten Versuche wurde die Abreicherung an Faserpartikeln in den Riickstanden
festgestellt. In den Schaumprodukten fand demnach eine Anreicherung mit Faserpartikeln statt.
In welchem Male dies geschieht, hangt von den jeweils untersuchten Parametern ab. Diese
werden im Folgenden naher erlautert.

Flotieren der einzelnen GroRenklassen der Granulate

Fir die Flotation der verschiedenen Granulate ist der Einfluss der PartikelgrofSe auf die Massen-
verteilung deutlich erkennbar. Je kleiner das eingesetzte Granulat ist, desto groRer ist der
Massenanteil des Schaumproduktes. Dies ist durch die Zunahme der spezifischen Oberflache mit
kleiner werdendem Granulat erklarbar. Dadurch verringert sich die Masse im Vergleich zur Ober-
flache und geniligend Blasen kdnnen sich anlagern und das Partikel flotieren. Im Gegensatz dazu
steigt mit zunehmender GroRRe des Granulats der Anteil der Partikel, die durch angelagerte Luft-
blasen nicht flotiert werden kénnen. Dies wird unterstiitzt durch die Beobachtung, dass die
Partikel in den Riickstanden durchschnittlich gréRer waren als die Partikel in den Schaumproduk-
ten.

Faserhaltiges oder raues Material weist bei gleicher GréRe ebenfalls eine héhere spezifische
Oberflache auf und wird dadurch eher flotiert als glattes Material. Es ist auch denkbar, dass sich
die Luftblasen an einer rauen Oberflache besser anlagern konnen oder sich leichter direkt in den
vorhandenen Nischen bilden kdénnen, die durch die Filamente gebildet werden. Es konnte wéah-
rend der Versuche beobachtet werden, dass sich auch an den Partikeln am Boden der
Kontaktzone Luftblasen angelagert hatten.

Da das Grobmaterial fiir eine quantitative Auswertung leichter zuganglich war, wurde in den
nachfolgenden Versuchen ausschlieBlich dieses eingesetzt.

Flotieren des Grobmaterials

Fir die Flotationsversuche, die mit Grobgranulat durchgefiihrt worden sind, wird der Einfluss der
spezifischen Oberflache nicht erneut dargelegt. Da hier immer die gleiche GranulatgrofRe ver-
wendet wurde, wird davon ausgegangen, dass die ermittelten Abhangigkeiten ihre Ursache im
jeweils untersuchten Variationsparameter haben.

a) beiverschiedenen Konzentrationen an Tensid

Fiir eine abnehmende Tensidkonzentration erhohte sich der Massenanteil des Schaumproduk-
tes. Durch eine geringere Tensidkonzentration waren die Partikel weniger benetzt und konnten
besser Luftblasen anlagern. Es kann auch vermutet werden, dass die Luftblasen mit abnehmen-
der Konzentration groRer werden, da die Oberflachenspannung ebenfalls groRer wird. Dadurch
waren dann weniger Luftblasen notig, um das gleiche Teilchen zu flotieren. Es wird aber davon
ausgegangen, dass der letztgenannte Effekt hier nicht zum Tragen kam und die beobachtete
Abhéangigkeit allein auf die geringere Benetzung durch das Tensid zurlickzufiihren ist.
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b) bei unterschiedlichen Volumenstrémen des Druckwassers

Die Vermutung, dass sich mehr Material bei steigendem Volumenstrom im Schaum anlagert,
wurde nicht bestatigt. Im untersuchten Messbereich wurde keine Abhangigkeit beobachtet.

Es gab allerdings deutlich erkennbare Schwankungen in den Massenanteilen. Flir den mittleren
Volumenstrom war der Massenanteil des Schaumprodukts im Vergleich mit den anderen Versu-
chen der Reihe fast doppelt so groR.

Die Handsortierung eines der Versuche hat ergeben, dass das Schaumprodukt, welches optisch
betrachtet hauptsachlich aus Fasermaterial bestand, noch einen Gummianteil von gut 40 % auf-
wies. Das liegt daran, dass die Fasern mehr Volumen einnehmen als die kompakten
Gummipartikel. Das untersuchte Schaumprodukt hatte einen Anteil von 3,7 % im Verhaltnis zur
gesamten Probe. Bei der Bestimmung des freien Textilanteils nach DIN CEN/TS 14243 wurde
dieser mit 4,29 % bestimmt. Werden diese beiden Werte miteinander verglichen, so liegen sie
nicht sehr weit auseinander. Daher kdnnte der freie Textilanteil auch Uber die Flotation be-
stimmt werden.

Trotz der Schwankungen kann gesagt werden, dass der Volumenstrom bei den durchgefiihrten
Versuchsreihen keinen Einfluss auf das Resultat der Flotation hat.

c) bei unterschiedlichen Volumenstromen des Druckwassers und ohne Vorbenetzung

Im direkten Vergleich mit der vorangegangen Versuchsreihe zeigt sich eine sehr grof3e Verande-
rung bei den erzielten Massenanteilen und deren Zusammensetzung. Es lagerte sich viel mehr
Material im Schaum ab.

Nach den Benetzungsversuchen wurde davon ausgegangen, dass sich das Ethanol mit zuneh-
mender Verdinnung durch Wasser, also spatestens beim Eintritt in die Kontaktzone, wieder
abwadscht und dadurch nicht vorbenetztes und benetztes Material dhnlich gut flotiert wird. Bei
diesen Voriberlegungen wurde aber nicht in Betracht gezogen, dass das nicht vorbenetzte Ma-
terial mehr Luft in das Becken ,mitnehmen” kann, da diese nicht durch Ethanol abgespiilt
wurde. Diese ,mitgenommene” Luft dient dann als Ausgangpunkt fir die Anlagerung weiterer
Blasen. Gestlitzt wird diese Betrachtung durch die erhebliche Verlangerung der Zuflihrungszeit.
Die Partikel sanken nicht alle im Trichter ab, sondern schwammen dort und waren teilweise nur
mit zusatzlichen mechanischen Hilfsmitteln dem Becken zuzufiihren.

Werden die Flotationsergebnisse betrachtet, so ergibt sich auch hier wieder keine Abhangigkeit
der Trennergebnisse vom Volumenstrom im untersuchten Bereich.

d) beiunterschiedlichen Dricken im Druckbehalter

Durch die Erhéhung des Drucks verringert sich automatisch auch der Volumenstrom. Da sich aus
den vorangegangenen Versuchsreihen keine Abhangigkeit dahingehend gezeigt hat, ergibt sich
flr diese Versuchsreihe lediglich die Druckveranderung als Einflussfaktor.

Auch fiir den untersuchten Druckbereich zeigte sich fiir die Trennergebnisse keine Abhangigkeit,
und es ergaben sich fir die drei Versuche nahezu identische Werte. Dieses Ergebnis ist nachvoll-
ziehbar, wenn die erzeugten Blasendurchmesser betrachtet werden. Diese dndern sich im
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untersuchten Druckbereich ebenfalls nicht und kdnnen somit auch keinen Einfluss auf das Flota-
tionsergebnis haben.

Aus dieser Versuchsreihe wird daher der Schluss gezogen, dass die Ergebnisse eines einzelnen
Versuchs durchaus reproduzierbar sind.

Aus der Handsortierung eines Versuchs ergab sich fiir den Riickstand ein Gummianteil von 98 %.
Dies ist ein gutes Ergebnis im Vergleich zu einem Gummianteil im Ausgangsmaterial von 91%. Im
Vergleich mit der anderen Handsortierung kann gesagt werden, dass das Fasermaterial aus dem
Rickstand entfernt werden kann. Je hoher dabei die erzielte Reinheit ist, desto mehr Verluste
am Gummimaterial treten auf. Dies ergibt sich aus den Massenbilanzen der Versuch, fiir die eine
Sortierung stattfand.

e) bei unterschiedlichen Verweilzeiten in der Kontaktzone

Hier bestand die Annahme, dass mit langerer Verweilzeit in der Kontaktzone mehr Material im
Schaum angelagert wird. Dies hat sich durch die Versuche bestatigt.

Durch die langere Verweilzeit in der Kontaktzone konnten sich mehr Blasen anlagern als bei den
anderen Versuchen, bei denen die Verweilzeit nur sehr kurz war. Ein einmal sedimentiertes Par-
tikel kam dort nicht mehr in ausreichenden Kontakt mit den Gasblasen. Denkbar ist auch, dass
die kleinen Blasen sich an der Partikeloberflache mit fortschreitender Zeit zu gréReren Blasen
entwickelt haben und dadurch auch glatteres Gummimaterial flotiert wurde.

Diese Vermutung beruht auf der Beobachtung, die bei anderen Versuchen mit Grobgranulat
gemacht wurden. Wahrend des Versuchs hatte das Material am Boden der Kontaktzone nur sehr
kleine Blasen angelagert. Nach Abzug von Schaumprodukt und Riickstand blieben noch einzelne
Partikel im Flotationsbecken zuriick. Nach einer Weile konnten dann Partikel beobachtet wer-
den, die deutlich groRRere Luftblasen angelagert hatten und die langsam im Wasser aufstiegen.

Einen nicht zu vernachlassigenden Einflussfaktor stellt die abnehmende Tensidkonzentration mit
der Zeit dar. Da der Versuch ohne die frische Flotationslésung aus dem Vorlagenbehalter durch-
gefiihrt wurde, sinkt mit fortschreitender Zeit die Konzentration immer mehr ab. Das Tensid
sammelt sich im Schaum an und wird mit diesem abgezogen wird. Einen Hinweis auf die abneh-
mende Konzentration liefert die Beobachtung, dass sich mit der Zeit immer weniger Schaum
bildete.

Es kann also davon ausgegangen werden, dass eine Uberlagerung der beiden Effekte stattgefun-
den hat, was sich auch in den Trennergebnissen bemerkbar macht.

75



76



6 Zusammenfassung und Ausblick

Nach der Untersuchung der moéglichen Einflussfaktoren auf die Trennleistung der Druckentspan-
nungsflotationsanlage koénnen die eingangs der Arbeit formulierten Fragestellungen
folgendermaRen beantwortet werden.

Die Druckentspannungsflotation eignet sich nur in sehr geringem MaR fiir die Bestimmung des
freien Textilanteils. Es ergaben sich bei einigen Versuchsreihen mit Grobgranulat vergleichbare
Werte flir den Anteil des erhaltenen Schaumproduktes, welches dort auch zum GrofRteil aus
Fasern besteht, und den Anteil des nach DIN CEN/TS 14243 bestimmten freien Textilanteils. Der
Einsatz der Flotation ist aber erheblich aufwandiger und zeitintensiver als die Analyse des Tex-
tilanteils Gber eine Siebung.

Die Bestimmung des freien Textilanteils flir das Mittel- und Feingranulat war mit den hier durch-
gefiihrten Versuchen nicht moéglich. Bei den Experimenten zeigte sich sehr deutlich der Einfluss
der spezifischen Oberflache auf das Trennergebnis. Moglicherweise kénnen in zukilinftigen Un-
tersuchungen geeignete Flotationschemikalien ermittelt werden, die es ermdglichen, lediglich
die Oberflache des Fasermaterials hydrophob zu gestalten.

Fir die allgemeinere Frage nach der Eignung der Druckentspannungsflotation hinsichtlich der
Trennbarkeit von Gummipartikeln und Fasern kdénnen folgende Aussagen getroffen werden.
Grundsatzlich gilt fur alle durchgefiihrten Flotationsversuche, dass ein mit Fasern angereichertes
Schaumprodukt und ein faserarmer Riickstand erzeugt werden kdnnen.

Die hier betrachteten Variationsbereiche der Anlagenparameter Druck und Druckwasservolu-
menstrom haben keine Anderung fiir die Trennergebnisse erzielt. Anders verhilt es sich mit der
Verweilzeit des Materials in der Kontaktzone. Flr kurze Verweilzeiten ergab sich faserreiches
Schaumprodukt. Bei groReren Verweilzeiten entstand dagegen ein faserarmer Riickstand.

GroRe Auswirkungen auf das Trennergebnis zeigten sich bei der Veranderung der Tensidkon-
zentration sowie bei Entfallen der Vorbenetzung. Fiir hohe Tensidkonzentration und
ausreichende Vorbenetzung konnten faserreiche Schaumprodukte generiert werden, wahrend
sich fir die Riickstinde kaum Anderungen in der Zusammensetzung ergaben. Fiir niedrige Ten-
sidkonzentration und ausreichende Vorbenetzung ergaben sich faserarme Riickstande. Wurde
das Material nicht vorbenetzt, so entstand, auch bei Verwendung einer hohen Tensidkonzentra-
tion, ein sehr faserarmer Rickstand.

Bei der Untersuchung der verschiedenen Granulate war der Einflussparameter, wie bereits er-
wahnt, die spezifische Oberflache. Auch hier gilt, dass faserarme Riickstande erzeugt werden.
Mit abnehmender GroRe der Partikel nimmt allerdings auch deren Anteil in erheblichem Mal
ab.

AbschlieBend lasst sich sagen, dass der Einsatz der Druckentspannungsflotation als Trennmetho-
de fiir Gummigranulat-Faser-Gemische grundsatzlich geeignet ist. Dies gilt insbesondere, wenn
das Ziel die Erzeugung eines faserarmen Gummigranulats ist. Ob sie allerdings zu diesem Zweck
auch technisch realisiert wird, hangt nicht zuletzt davon ab, ob die erzeugten Qualitaten mit den
bestehenden Produkten konkurrieren kénnen und ob sich der energetische Mehraufwand und
die Entwicklungsarbeit auszahlen wirden.
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Anhang A

a) Schaumprodukt

b)Ruckstand

Abbildung 43: getrocknetes Material auf Sieben; Feingranulat der Versuchsreihe mit verschiedenen Granulaten
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a) Schaumprodukt

b) Riickstand

Abbildung 44: getrocknetes Material auf Sieben; Mittelgranulat der Versuchsreihe mit verschiedenen Granulaten
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a) Schaumprodukt

b) Riickstand

Abbildung 45: getrocknetes Material auf Sieben; Grobgranulat der Versuchsreihe mit verschiedenen Granulaten

83



a) Schaumprodukt

b) Riickstand

Abbildung 46: getrocknetes Material auf Sieben; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe mit verschiedenen
Konzentrationen an Tensid; (Tensidkonzentration 0,2332 g/l)
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a) Schaumprodukt

b) Riickstand

Abbildung 47: getrocknetes Material auf Sieben; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe mit verschiedenen
Konzentrationen an Tensid; (Tensidkonzentration 0,0972 g/l)
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a) Schaumprodukt

b) Riickstand

Abbildung 48:getrocknetes Material auf Sieben; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe mit verschiedenen
Konzentrationen an Tensid; (Tensidkonzentration 0,0405 g/l)
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a) Schaumprodukt

b) Riickstand

Abbildung 49: getrocknetes Material auf Sieben; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe mit verschiedenen
Volumenstrémen des Druckwassers (Volumenstrom: 0,465 |/min)
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a) Schaumprodukt

b) Riickstand

Abbildung 50: getrocknetes Material auf Sieben; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe mit verschiedenen
Volumenstrémen des Druckwassers (Volumenstrom: 0,639 |/min)
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a) Schaumprodukt

b) Riickstand

Abbildung 51: getrocknetes Material auf Sieben; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe mit verschiedenen
Volumenstrémen des Druckwassers (Volumenstrom: 0,795 |/min)
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a) Schaumprodukt

b) Riickstand

Abbildung 52: getrocknetes Material auf Sieben; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe mit verschiedenen
Volumenstrémen des Druckwassers ohne Vorbenetzung durch Ethanol (Volumenstrom: 0,465 I/min)
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a) Schaumprodukt

b) Riickstand

Abbildung 53: getrocknetes Material auf Sieben; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe mit verschiedenen
Volumenstrémen des Druckwassers ohne Vorbenetzung durch Ethanol (Volumenstrom: 0,639 I/min)
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a) Schaumprodukt

b) Riickstand

Abbildung 54: getrocknetes Material auf Sieben; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe mit verschiedenen
Volumenstrémen des Druckwassers ohne Vorbenetzung durch Ethanol (Volumenstrom: 0,795 I/min)
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a) Schaumprodukt

b) Riickstand

Abbildung 55: getrocknetes Material auf Sieben; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe mit verschiedenen
Uberdriicken des Druckwassers (Uberdruck: 3,2 bar)
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a) Schaumprodukt

b) Riickstand

Abbildung 56: getrocknetes Material auf Sieben; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe mit verschiedenen
Uberdriicken des Druckwassers (Uberdruck: 3,8 bar)
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a) Schaumprodukt

b) Riickstand

Abbildung 57: getrocknetes Material auf Sieben; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe mit verschiedenen
Uberdriicken des Druckwassers (Uberdruck: 4,4 bar)
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Abbildung 58: getrocknetes Material auf Sieb; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe zur Verweilzeit; Schaum-
produkt 1 entstanden zwischen 0 und 3 Minuten

Abbildung 59: getrocknetes Material auf Sieb; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe zur Verweilzeit; Schaum-
produkt 2 entstanden zwischen 3 und 6 Minuten
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Abbildung 60: getrocknetes Material auf Sieb; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe zur Verweilzeit; Schaum-
produkt 3 entstanden zwischen 6 und 11 Minuten

Abbildung 61: getrocknetes Material auf Sieb; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe zur Verweilzeit; Schaum-
produkt 4 entstanden zwischen 11 und 21 Minuten
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Abbildung 62: getrocknetes Material auf Sieb; Flotation des Grobgranulats; Versuchsreihe zur Verweilzeit; Riick-
stand nach 21 Minuten
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Anhang B

Tabelle 17:Messwerte aus der Siebanalyse

Grobgranulat

Maschenweite des Siebes

Masse Granulat auf dem Sieb

Verteilungssumme Granulat

Masse der Agglomerate

[mm] [g] [-] (g]
4,000 4,65 1 0,1
2,800 29,75 0,908 1,19
2,000 12,93 0,319 0,58
1,400 1,19 0,063 0,07
0,710 1,33 0,040 0,15
0,400 0,16 0,013 0,04
0,071 0,50 0,010 0,02
0,000 0,02 0,000 0,02
Summe [g]: 50,53 Summe [g]: 2,17
Einwaage [g]: 50,65 freies Textil: 4,29%%

Mittelgranulat

Maschenweite des Siebes

Masse Granulat auf dem Sieb

Verteilungssumme Granulat

Masse der Agglomerate

[mm] (gl [-] (g]
2,000 1,38 1,000 0,00
1,400 22,25 0,974 0,00
1,000 20,53 0,559 0,05
0,710 7,69 0,177 0,07
0,400 1,18 0,033 0,22
0,125 0,31 0,011 0,01
0,071 0,26 0,006 0,00
0,000 0,04 0,001 0,00
Summe [g]: 53,64 Summe [g]: 0,35
Einwaage [g]: 53,65 freies Textil: 0,65%

Feingranulat

Maschenweite des Siebes

Masse Granulat auf dem Sieb

Verteilungssumme Granulat

Masse der Agglomerate

[mm] (8] [-] [g]
1,000 0,05 1,000 0
0,710 13,54 0,999 0
0,500 17,12 0,728 0
0,400 6,75 0,386 0
0,355 1,16 0,251 0
0,200 8,96 0,228 0
0,125 1,88 0,049 0
0,071 0,58 0,012 0
0,000 0,00 0,000 0

Summe [g]: 50,04 Summe [g]: 0

Einwaage [g]: 50,29 freies Textil: 0,0%
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Messwerte und Berechnungsergebnisse fiir die Pumpenkennlinien und die Blasengréf3en

Tabelle 18
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