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Samenvatting:

Een waskolom is een procesapparaat voor de scheiding van verontreinigde vioei-
stof uit een slurry: een vloeistof met een hoog vaste stofgehalte, door een was-
viceistof. '

Dit tegenstroomverdringingsproces verloopt optimaal als de wasvloeistof in prop-
stroom door de kolom stroomt. Het is zaak de menging in de vloeistoffase te onder-
drukken.

Door een gepakte kolom te gebruiken kan de menging voldoende onderdrukt worden,
maar deze uitvoering heeft als nadelen de geringe capaciteit en de kans op ver-
stoppingen. Deze nadelen kunnen opgeheven worden door een kolom te gebruiken,
waarin grove inbouwsels zijn aangebracht, die de menging voldoende onderdrukken.
Bij Akzo is een dergelijke kolom ontwikkeld. Voor dit onderzoek is gebruik ge-
maakt van een tweetal uitvoeringen van deze kolom.

a. Een "platte doos" kolom met A-vormige inbouwsels met een tophoek van 90;
b. Een cylindrische kolom met conusvormige inbouwsels.

Er zijn in beide kolommen metingen uitgevoerd van de verblijftijdsspreiding, terug-
menging en hold-up om het gedrag van de kolommen te karakteriseren. Voor de be-
schrijving van dit gedrag is een model opgesteld.

Uit verge1ijking van de gemeten verblijftijdsspreiding en de verblijftijdssprei-
ding die volgt uit modelberekeningen, b1ijkt dat het gedrag in de "platte doos"”
kolom niet door het model verklaard kan worden. Dit wordt veroorzaakt door het
optreden van een a-symmetrisch stromingspatroon van vaste stof en vloceistof in

de kolom. Het gedrag van de cylindrische kolom valt wel te verklaren met het op-
gestelde model.

Aan de hand van vooraf opgelegde criteria is het mogelijk op agrond van modelberekeningen
de optimale bedrijfsomstandigheden voor het wasproces te bepalen.
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1. INLEIDING

1.17. De Akzo waskolom

In de chemische industrie komen produktstromen voor, die be-
staan uit een vloeistof met een hoog gehalte aan vaste stof:
slurries. Een voorbeeld van een slurry is de produktstroom,
die uit een kristallisator komt.

De vloeistof in de slurry kan verontreinigingen bevatten. De
vaste stof kan van de verontreinigde vloeistof gescheiden
worden in een waskolom. Hiervoor wordt de slurry en een was-=
vlioeistof in tegenstroom door de kolom gevoerd. De bedoeling
is, dat de onzuivere vloeistof verdrongen wordt door de was-
vioeistof. Een tweede toepassing van de waskolom kan zijn de
extractie van poreuze vaste stoffen.

Het rendement van het verdringingsproces zal optimaal zijn
wanneer de wasvloeistof in zuivere propstroom door de kolom
stroomt. De menging in de vloeistof zal dus zoveel mogelijk
onderdrukt moeten worden.

Bij het gebruik van een open kolom treedt er een intensieve
menging op door dichtheidsverschillen tussen de disperse en
continue fase. De menging zal sterk afnemen bij toepassing
van een gepakte kolom, maar hierdoor zal de capaciteit ver=
minderen en er is gevaar voor verstoppingen.

Een tussenoplossing is een kolom, waarin grove inbouwsels
zijn aangebracht, die de menging voldoende onderdrukken. Bij
Akzo is een dergelijke kolom ontwikkeld. Voor het afstudeer-

onderzoek is gebruik gemaakt van deze kolom.

1.2+ Doel van het onderzoek

Als een slurry en een wasvloeistof in een open kolom in
tegenstroom worden gevoerd, treden er t.g.v. dichtheidsver-
schillen en een niet homogene verdeling van de vaste stof
over de diameter van de kolom intensieve circulatiestromen
op [1]. Deze circulatiestromen zullen een grote menging ver=

corzaken en bijgevolg een slechte verwijdering van de veront-



reinigingen in de slurry.
Om een goede verwijdering van de verontreinigingen te be-

werkstelligen, zijn een aantal oplossingen te bedenken:

a. Verhoging van het wasvloeistofdebiet bij een constant
slurrydebiet.
Hierdoor zal de menging weliswaar onderdrukt worden, maar
de capaciteit van de kolom zal verminderen. Bovendien zul-
len de kosten per eenheid produkt stijgen door het hogere
verbruik van wasvloeistof.

b. Het vergroten van de kolomhoogte.
Dit zal leiden tot hogere investeringskosten en in een
aantal gevallen tot onpraktisch lLage kolommen,

¢c. Toepassing van inbouwsels en pakkingen.
De menging zal nu beperkt worden tot een aantal comparti=-
menten, waartussen uitwisseling bestaat. De inbouwsels
zQLLen dus zowel invloed hebben op de maximale vaste stof

capaciteit als op de menging in de kolom.

In dit onderzoek zal worden nagegaan hoe bij toepassing van
grove inbouwsels de vaste stof capaciteit en de menging in

de kolom afhangen van geometrie van de inbouwsels, hydrodyna-
mische condities en belasting van de kolom.

De invioed op de menging zal bepaald worden aan de hand van
metingen van de verblijftijdsspreiding en terugmenging in de
waskolom. Door de gemeten verbLijftijdsspréiding te vergelij=-
ken met de verblijftijdsspreiding die volgt uit modelbereke=
ningen zal getracht worden het waseffect en de menging te
kwantificeren.



2. THEORETISCHE ASPECTEN VAN TERUGMENGING EN VERBLIJFTIJDS=
SPREIDING IN PROCESAPPARATUUR

2.1. De mathematische beschrijving van de verblijftijdssprei=~

ding

In een continu bedreven procesapparaat zullen niet alle vliocei-
stofelementjes, die op eenzelfde tijdstip aan het apparaat
toegevoerd worden, eenzelfde verblijftijd hebben. Onder in-
vloed van stochastische processen of door aanwezigheid van
een snelheidsprofiel treedt er een verblijftijdsspreiding op.
Deze wordt gekarakteriseerd door f(t): de verblijftijdssprei-
dingsfunctie, gedefinieerd door:
f(t)dt is de fractie van toegevoerde vloeistofelementjes
aan het procesapparaat met een verblijftijd tussen t en

t + dt.

Uiteraard moet gelden:

o
JHedt = 1t (D

e

De verblijftijdsspreidingsfunctie heeft vanwege het stochas-
tisch karakter van de menging de eigenschappen van een kans-
dichtheidsverdelingsfunctie. Nu is het mogelijk een gemiddelde
voor t te definiéren:

(5
M=jtf(t)dt --’l---‘--.------.-----.-'---s-------(2)
[~

In een procesapparaat met &é&n toe- en afvoer zal onder sta-
tionaire condities de gemiddelde verblijftijd in het apparaat
gelijk zijn aan 4,

Door vermenigvuldiging met de gemiddelde verblLijftijd T is de
verbLijftijdsspreidingsfunctie in dimensieloze vorm te brengen.

Tf(t) = EC(t/T)

l-l-.n-nn--.n--...---.---.---(3)

De variantie van t is gedefinieerd als:



o
¢t =_f(t SV S5 IS S YT R &'
o

De variantie geeft het gemiddelde van het kwadraat van de
afwijking van t t.o.v. de centrale waardes . De wortel uit
de variantie wordt de spreiding ¢ genoemd, Het quotié&nt van
¢ en & is de variatiecodfficiént die de relatieve afwijking

t.0.v. het gemiddelde aangeeft.

2.2, Modellen voor de beschrijving van de terugmenging en

verblijftijdsspreiding

De modellen zijn gebaseerd op twee verschillende beschou-

wingswijzen van het procesapparaat. Dit kan gezien worden als:

a., continu systeem

b. cascade systeem

In geval a. treedt door het hele procesapparaat dezelfde
isotrope menging op.Deze menging kan in het geval van é&én
fase met een &&n parameter model beschreven worden.

In geval b. is de menging in compartimenten georganiseerd.
In een compartiment treedt perfecte menging op. Dit is een
&&n parameter model als er geen terugmenging optreedt en een

twee parameter model als er wel terugmenging optreedt.

2.2.7. Propstroming met axiale dispersie

Dit is een continu model. De stroming wordt beschreven door
een propstroming met een gemiddelde snelheid v en een dis-
persiecoéfficiént Da. De differentiaalvergelijking, die voort=
komt uit dit model, Luidt:

?

o

+ v

ll-.llll....lnl.'lll.lllﬂcs)

2
¢
TP = 0

cq@
+o
o
N

Randvoorwaarden:

v(Cin = C) = -DaE% VOOr 2 = 0 sevaasanennnaaal6)



EE = 0 voor z = L ...
dz

l.'.ll'llil-'.l.l-.'ll-.(?)

Voor de variatiecodffici&nt is af te lLeiden [2]:

2
20— - -
(—) —W(Pé 1 +exp( Pé)) .n.--..---.----ll(S)

Hierin is P& het getal van Péclet: P& = vL/Da .....(9)

Terugmenging wordt gedefinieerd als een geval van niet-
jdeale stroming, waarbij een gedeelte van de hoofdstroom
beweegt tegen de hoofdstroomrichting in [3]. De terugmen=
ging, die in dit model gekarakteriseerd wordt door de dis-
persiecoéfficiént, is te berekenen uitgaande van een statio=-

naire toestand. Dan gaat vergelijking 5 over in:

dC 1 =
E‘;‘“P“é"a"r"o -.---no--n----.---o-.--c..l-u-(10)

Hierin is x een dimensieloze lengtecodrdinaat gedefinieerd
door:

X‘%n---n---l ------- a e %8 806w oo .---.----.-.(11)

De bijbehorende randvoorwaarden zijn:

Cin = C = -#% %% VOOr X T 0 seeeencoanennaas(12)

C = Cuit voor x =1

.l..'lIII..I-I.l...lII-.(13)

Door het oplossen van vergelijking 10 kan voor het concen-
tratieprofiel afgeleid worden [4]:

Tt = exp(PECK = 1)) tiiiaaiiaaeeennaa(14)



-10~

2.2.2. Cascadeschakeling van ideale mengers met interne

recirculatie

Dit is in cascade model. Het wordt in de literatuur het
stagewise backmixing model genoemd. Het procesapparaat wordt
opgevat als N ideale mengers, die allemaal hetzelfde volume
hebben. De terugmenging wordt geintroduceerd door een in-

wendige recirculatiestroom,

e BQe BQg
- - P I—— A L e

-

(1 + B)Qg (1 + B)Qg

o, > w e—— e, ® v ¢ mem—

fig. 1: cascadeschakeling van ideale mengers met in-

terne recirculatie

Om de verblijftijdsspreiding volgens dit model te berekenen,
moeten N differentiaalvergelijkingen, die volgen uit massa=~
balansen, simultaan opgelost worden.

dei ) i
Ty C Bh (1 + B)C, voor n T teeacannannsnensal15)

dc
Ty = (1t BiCaw = (1 4 2B)Cq + Blaw 2¢ngN = 1 .. (16)

1

dCu
d(t/tm )

1

(1 +# B)(Cyyy = Cy) voOor n = Noturinnananeaaa (17)

Een analytische oplossing voor de verblijftijdsspreidings-

functie is gegeven door Haddad en Wolf {5]. poor van der
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Laan [6] is een uitdrukking voor de variatiecoéfficié&nt voor

dit systeem afgeleid:

2 2 . N
(£)- N ¢ ) - 251 -¢ ) (18)
At Nl(1 _()I I EE R R R E R

Het stelsel kan ook numeriek worden berekend m.b.v. een com-
puter, Hieruit volgt dan de verblijftijdsspreidingsfunctie,

het gemiddelde en de spreiding.

De terugmenging, gekarakteriseerd door de terugstroomcoéffi-
ciént B, is te berekenen uitgaande van de stationaire toestand.
De N differentiaalvergelijkingen gaan dan over in N differen-
tievergelijkingen. Door Hartland en Wise [4] is de volgende

uitdrukking voor het concentratieprofiel afgeteid:

Cn = Cin _ 10a-N
M_ (1 +§) l...ﬁ..'....l'..'l.I.l.lll.ll(19)

Randvoorwaarden:

C‘in = <1 + B)CB == BCz
CN = Cuit

l---n----n---.---------ll!n---(ZO)

--:nnuoann------ll-l-.:-.--..--n----nn----11(21)

2.2.3. Een cascademodel voor de beschrijving van de verblijf-

tijdsspreiding en terugmenging in de waskolom

Het model is nauw verwant met het cascademodel van ideale men-
gers met interne recirculatie. De waskolom wordt opgevat als
een serie van N ideale mengers met een gelijk volume. Het
verschil met het in par. 2.2.2. beschreven model is, dat een
tweede stofstroom in de N€® menger wordt toegevoerd. Deze
stroom wordt in de eerste menger weer afgevoerd.

Er is aangenomen dat er tussen beide stromen geen overdrachts-
weerstand is.
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BQ¢ _—l BQ. '
SRR U IR | . o w ——

Qe Qe

- 1 n N

(1 + BYQg (1 + BYQ¢

S —————i_____————4 .- - —

[=

fig. 2: een cascademodel voor de beschrijving van de

verblijftijdsspreiding en terugmenging in de

waskolom
Voor de netto interne vloeistofstroom Q¢ geldt:
Q': =Qe = Q.s' lna--c--n---------------o----q-w------(ZZ)

Voor dit model kunnen weer N differentiaalvergelijkingen op=-

gesteld worden:

dzi?%:T = B(1 = G)Cy = (1 + B(1 = G))C voor n = 1..(23)

dCa . ) ) i i
Ty = (1 + BX(1 = G)Cuy+ BCT = 8)C,,= (1 + 2B)(1 = 6)Ca

2¢ngN = 1 [ .(24)

T = (1 4 BT = ©)Cyy= (1 + BUI = G))Cy voor n = N (25)

In de vergelijkingen 23 t/m 25 is G gelijk aan de verhouding
van het vloeistofdebiet in de slurrystroom (QJ) en het was-

vlioeistofdebiet:
Qs'/Qc =G-...-lll..l....I...l.l..".l‘.llIIIIIICOI(Zé)

Tm is gelijk aan het quotiént van het volume van een menger

en het wasvloeistofdebiet:
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Vm/Qc =rm ® 8 ® 8 W N O % 89 ¥ 8 8% ¥ S & S " S S0 89 2SS NS S Ss e s s .--<27)

Deze N differentiaalvergelijkingen moeten simultaan opgelost
worden om de verblijftijdsspreiding te berekenen. Het stelsel
kan numeriek berekend worden. Uit het berekende concentratie-
verloop in de N® menger als functie van de tijd is de ver-
bLijftijdsspreidingsfunctie, het gemiddelde en de spreiding
te bepalen.

De terugmenging wordt berekend uitgaande van de stationaire
toestand. Het stelsel differentiaalvergelijkingen gaat dan
over in een stelsel differentievergelijkingen. De berekening
van het concentratieprofiel staat in bijlage 5. Voor het con=

centratieprofiel wordt de volgende oplossing gevonden:

100!
Ca - cin _ G001+ G) .
C - C'in - 1~-‘ 2 LR R R A B R A I I B B R B A A R ® =
s (1 + =) - G

B

Randvoorwaarden:

]

Cin = (1 + BC1 = G))C = BCT1 = G)Cp wvenavennnoannes(29)

GCg (1 + B(1 = G))Cy = (1 + BY(T = GICyoy  avweaeaal30)
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3. METHODEN OM DE VERBIJFTIJDSSPREIDING EN TERUGMENGING TE
METEN (7]

3.1. De dynamische methode

De dynamische methode berust op meting van de respons van

een systeem op een verstoring aangebracht aan de ingang van
het systeem. In de praktijk wordt een tracer, dit is een
inerte merkstof, in de vloeistofstroom aan de ingang van het
procesapparaat geinjecteerd. Aan de uitgang van het proces-
apparaat wordt de tracerconcentratie als functie van de tijd
gemeten.

De tracer kan volgens een drietal methoden toegevoerd worden.
De tracer wordt gedurende een zeer korte tijd gefinjecteerd.
Dit wordt een pulsinjectie genoemd. De tweede methode bestaat
uit het inbrengen van tracer gedurende een bepaalde tijd.
Hierdoor wordt een stapvormige verstoring aangebracht. De
Laatste methode berust op het aanbrengen van een periodiek

variérende concentratieverandering.

3.2. De statische methode

Bij de statische methode wordt een constante stroom tracer
toegevoerd aan het procesapparaat in de buurt van de uitgang.
De tracerconcentratie wordt op verschillende plaatsen stroom=
opwaarts in het procesapparaat bepaald. Uit het gemeten con-
centratieprofiel over het procesapparaat kan de terugmenging
berekend worden aan de hand van een model dat de terugmenging
in het procesapparaat beschrijft.
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4, UITVOERING VAN DE METINGEN

4.1. De meetopstelling

Een schema van de meetopstelling staat weergegeven in bij-
[age 1. Vat 1 is het slurryvoorraadvat. De slurry bestaat uit
zand en water. De eigenschappen van het gebruikte zand zijn
in bijlage 4 vermeld. In vat 1 bevindt zich een propellor-
roerder. VYanuit vat 1 wordt de slurry door een dubbelwerkende
membraampomp naar vat 2 gepompt. Vat 2 bevat een overloop,
waardoor een gedeelte van de slurry naar vat 1 teruggevoerd
wordt. In vat 2 is een propellorroerder geplaatst.

Vat 2 is in de eerste plaats aangebracht om fluctuaties in
het geLeverde slurrydebiet van de membraampomp op te vangen,
Verder om lage slurrydebieten te kunnen bereiken, die niet
door de membraampomp geleverd worden.

Vanuit vat 2 stroomt een gedeelte van de slurry naar vat 3.
Het slurrydebiet kan d.m.v. een afsluiter geregeld worden.
Vat 3 wordt gebruikt om het slurrydebiet te meten. Vanuit

vat 3 wordt de slurry boven in de kolom gevoerd.

Vat 4 is het wasvloeistofvoorraadvat. Als wasvloeistof wordt
water gebruikt. Een centrifugaalpomp pompt de wasvlioeistof
naar vat 5. Vat 5 bevat een overloop die weer in vat 4 uit-
mondt. Vanuit vat 5 stroomt de wasvloeistof via een rotameter
naar vat 6. De wasvloeistof wordt vanuit vat 6 onder in de
kolom ingevoerd.

Boven de slurryinvoer in de waskolom bevindt zich een bezink-
z8ne. De bezinkz8ne is aangebracht om de vaste stof van de
vlioeistof te scheiden. De vloeistof stroomt via een overLoop;
leiding naar vat 4.

Onder in de kolom wordt de slurry afgevoerd naar vat 1. In de
slurry-afvoerleiding is een V stuk aangebracht, zodat de lei-=-
ding zich splitst in twee leidingen. In het V stuk zit een
filter, dat ervoor zorgt dat de hoofdstroom wordt opgesplitst
in een grote en een kleine stroom. In de leiding, waar de

kleine stroom doorgaat, is een pneumatische klep aangebracht.



-16~

Het V stuk met filter zijn in de slurry-afvoerleiding ge-
plaatst om drukstoten, veroorzaakt door de pneumatische klep,
te verminderen. Deze drukstoten planten zich nl. voort in de
kolom, zodat ze het stromingspatroon in de kolom kunnen be-
invlioeden.

De pneumatische klep wordt gestuurd op het niveau in het was-
vlioeistofvoorraadvat. Een dergelijke regeling is mogelijk om=-
dat gewerkt wordt in een gesloten systeem d.w.z. alle vlgei=

stof en vaste stof blijft in het systeem.

4,2, De "platte doos"” waskolom

Een tekening van de doorsnede in de lengterichting van de

kolom staat weergegeven in bijlage 2. Devwaskotom heeft een
dikte van 3 cm. De verdere afmetingen van de kolom staan in
bijlage 2. Het totale volume van de kolom en de bezinkz8ne

is 28.6 Liter. Het volume van de bezinkz8ne bedraagt 7.2 liter.
De kolom is gemaakt van persplex. Hierdoor kan het stromings=
patroon in de kolom bekeken worden. In de kolom bevinden zich
negen rijen inbouwsels, die versprongen t.o.v. elkaar zijn
aangebracht. De inbouwsels hebben de vorm van een omgekeerde

V met een tophoek van 90°.

4.3, De cylindrische waskolom

Een afbeelding van de lengtedoorsnede van de kolom staat in
bijlage 3 weergegeven. Hierin zijn de afmetingen van de kolom
aangegeven. Het volume van de bezinkz®ne en de kolom bedraagt
14 Lliter. De bezinkz8ne heeft een volume van 5.5 liter., De
kolom bevat twaalf conusvormige inbouwsels. Deze zijn cen=-
traal in de kolom aangebracht. De inbouwsels hebben een top=-
hoek van 90°. Boven elk conusvormig inbouwsel is een ringvor-
mig inbouwsel aangebracht. Het is aan de wand bevestigd en

maakt hiermee een hoek van 45°,.
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4,4, Meting volgens de dynamische methode

Als tracer wordt geconcentreerd zoutzuur gebruikt. Het
injectiepunt van de tracer bevindt zich 5 c¢m boven de was=-
vioeistofinvoer in de "platte doos" waskolom. In de cytin-
drische waskolom is het injectiepunt vlak voor de wasvlioei-
stofinvoer in de wasvloeistoftoevoerleiding aangebracht. De
tracer wordt gedetecteerd met een pH-electrode., De pH=-elec-
trode is gemonteerd in de overloopleiding na de bezinkz8ne.
Bij de uitvoering van de meting wordt 20 mlL geconcentreerd
zoutzuur in een zo kort mogelijke tijd geinjecteerd. Hiermee
wordt een pulsinjectie benaderd. De pH=verandering wordt
continu gemeten door de pH-=electrode in de overloopleiding
en geregistreerd door een recorder.

De vlioceistof in het slurryvoorraadvat en het wasvloeistof-
voorraadvat wordt door titratie met een natriumhydroxide
oplossing op een pH=waarde van 7 gehouden.

bob,1. Uitwerking van de meting

Uit de gemeten pH=verandering als functie van de tijd is de
concentratieverandering als functie van de tijd te berekenen.
Er geldt per definitie de volgende relatie tussen de pH en

de H* ionen concentratie:

e Log LHY] 2 DH eitteii i e eeceaeeaeaneaaneaa(3D)

<pH
L T T N ¢ 7- B

Omdat de pH voor injectie 7 is in het systeem geldt voor de
tracerconcentratie:

- pH -
c =10 - 10 ¥

lll.lll‘.lll....!...'...lll-llll.l.(33)
De concentratieverandering als functie van de tijd geeft bij
een pulsinjectie direct de kansdichtheidsverdeling. Alleen

moét C(t) nog genormeerd worden:
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o

fccwdt e T P & D)
o
De kansdichtheidsverdeling f(t) is nu gelijk aan c(t)/d. Nu
f(t) bekend is, kunnen # en ¢ berekend worden m.b.v. de ver-
gelijkingen 2 en 4 uit par. 2.1.
Voor de verwerking van de metingen is een computerprogramma
geschreven (bijlage 6). M.b.v. dit programma wordt de pH in
concentratie omgerekend en de verbLijftijdsspreidingsfungtie,
het gemiddelde, de spreiding en de variatiecoé&fficiént bere=
kend.

4,5, Meting volgens de statische methode

Er wordt een constante stroom van 0.4 L/uur 1 N zoutzuur aan
de kolom toegevoerd m.b.v. een slangepompje. De zoutzuurin-
voer bevindt zich 30 c¢cm onder de bezinkz8ne van de 'platte
doos" kolom. In de cylindrische kolom wordt het zoutzuur ter
hoogte van het eerste conusvormige inbouwsel boven in de kolom
toegevoerd,

Er wordt van uitgegaan dat de stationaire toestand bereikt is
als de zoutzuurconcentratie in de slurryafvoer niet meer ver-=
andert.

Als de stationaire toestand zich ingesteld heeft, wordt op
een aantal plaatsen in de kolom de zoutzuurconcentratie be-
paald. Dat wordt gedaan door in de monsteraftappunten druppel
voor druppel vloeistof te onttrekken aan de kolom. Hierdoor
zal de verstoring van het concentratieprofiel minimaal zijn.
De zoutzuurconcentratie van de monsters wordt bepaald door

pH=-meting.

4,5,1. Verwerking van de meting

Als het voorgestelde cascademodel uit par. 2.2.3. het gedrag
van de waskolom goed beschrijft, is het mogelijk uit het ge=-
meten concentratieprofiel m.b.v. vergelijking 28 het aantal
mengers en de terugstroomco&fficiént te berekenen.

Er kan ook een uitspraak gedaan worden over het waseffect van
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de kolom. Hiervoor wordt de zoutzuurtoevoerconcentratie be-
trokken op Q, het vioeistofdebiet in de slurrystroom., Deze
concentratie wordt Cg genoemd. Nu kan het waseffect als volgt
worden gedefinieerd:

we = S8 = G . 100

Cs -lnl-l-..n-.n-nn-l--.------.--(35)

4t.6. Meting vaste stof hold=up in de kolom

De vaste stof hold-up in de "platte doos" waskolom, die wordt
uitgedrukt als de verhouding van het volume ingenomen door de
vaste stof ir de kolom en het volume ingenomen door vaste stof

en vloeistof in de kolom, is du.m.v. drie methoden gemeten:

a. drukverschilmeting over een bepaald gedeelte van de kolom
b. monstername op verschillende plaatsen aan de kolom
¢. kortsluitmethode.

In de cylindrische kolom is alleen methode b e ¢ toegepast.
De drukmeetpunten, die gebruikt worden voor de drukverschil-
meting, zijn weergegeven in bijlage 2. Bij een lage vaste
stof hold=up in de kolom, die kleiner is dan 0.1, wordt ge-
bruik gemaakt van een gesloten manometer. De manometer is
gevuld met water en kerosine. Hierdoor wordt de meting nauw-
keuriger, omdat het gemeten hoogteverschil in de manometer
omgekeerd evenredig is met het dichtheidsverschil van de twee
vlioeistoffen. Bij een hogere hold-up in de kolom dan 0.1 1is
het gebruik van een open manometer alleen gevuld met water
voldoende nauwkeurig.

Uit het drukverschil tussen twee drukmeetpunten kan de ge-
middelde vaste stof hold=up in het gedeelte van de kolom
tussen deze twee punten berekend worden.

Bij meting volgens methode b wordt een monster opgevangen in
een maatcylinder. Na bezinking van de vaste stof kan de ver-
houding van het volume in de maatcylinder ingenomen door de
vaste stof tot het totale volume bepaald worden. Deze ver-

houding wordt het maatglasgehalte aan vaste stof genoemd.



-20-

Dit is nog niet gelijk aan de vaste stof hold-up, omdat bij

de bepaling van het maatgLasgehaLte nog
vaste stof ingesloten zit. Er is echter
bepaald, waarmee het maatglaspercentage

volumepercentage vaste stof. Bij meting

vlioeistof tussen de
een omrekeningsfaktor
omgezet wordt in een

volgens methode b kan

de vaste stof hold=up bepaald worden ter plaatse van het mon-

steraftappunt.

De meting van de vaste stof hold=-up volgens methode ¢ gebeurt

door alle toe- en afvoeren van de kolom

gelijktijdig af te

sluiten. Na het uitzakken van de vaste stof kan de volume-

fraktie aan vasté stof bepaald worden.

Door deze methode kan

de gemiddelde hold=up over de kolom bepaald worden.
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5. BEREKENINGEN GEMAAKT MET HET CASCADEMODEL VOOR DE WAS-
KOLOM UIT PAR. 2.2.3.

5.1. Parametergevoeligheid bij berekening van de verblijf-

tijdsspreiding

Er zijn een aantal berekeningen uitgevoerd met het cascade~
model voor de waskolom, dat beschreven staat in par. 2.2.3.
Voor de berekening van het gemiddelde, de spreiding en de
variatiecoéfficiént is het stelsel differentiaalvergelijkingen
(vergelijking 23 t/m 25) uit par. 2.2.3. numeriek opgelost
voor een puls in de eerste menger. Hiervoor is een computer-
programma geschreven (bijlage 6).

Het model heeft als parameters N, dit is het aantal differen-
tiaalvergelijkingen c.g. mengers, en B, de terugstroomcoé&ffi=
ciént. Verder zijn er nog twee door de bedrijfsomstandigheden
bepaalde variabelen. Dit zijn G, de verhouding van het vloei-
stofdebiet in de slurrystroom en het wasvloeistofdebiet,en
tau, het quotiént van het volume ingenomen door de vlioeistof
in de kolom en het wasvloeistofdebiet. Voor de berekeningen

is voor G een waarde van 0.9 en voor tau een waarde van 100 s.
aangenomen.

De spreiding als functie van B met als parameter N staat weer-
gegeven in grafiek 3 (bijlage 8). Hierin is te zien, dat de
spreiding een dalend verloop heeft vanaf B = 0 tot B = 100
voor waarden van N van 6 en 10. Voor N = 6 en N = 10 stijgt

de waarde van de spreiding vanaf B = 0 om na het bereiken van
een maximum waarde te gaan dalen. Dit verloop kan als volgt
verklaard worden. Er spelen bij de berekening van de spreiding
twee tegengestelde effecten een rol.

a. Een toename van B zal een verhoging van de menging veroor-=
zaken en heeft dus een verhogend effect op de spreiding.

b. Bij een toename van B zal meer merkstof door terugmenging
naar de eerste menger worden getransporteerd. Deze merkstof
kan het systeem verlaten en zal dus niet meer bijdragen tot

de spreiding. Dit heeft dus een verlagend effect op de
spreiding.
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Bij een lLage waarde van N zal het effect b het effect a over=
heersen vanaf B = 0. Voor grotere waarden van N zal bij lage
waarden van B effect a overheersend zijn, waarna bij hogere
waarden van B effect b weer overheersend wordt. Voor extreem
hoge waarden van B is de spreiding onafhankelijk van N. De
cascade van mengers gedraagt zich dan als één ideale menger.
In grafiek 2 (bijlage 8) is het gemiddelde 4 als functie van
B met als parameter N uitgezet. Het gemiddelde heeft een.
dalend verloop als functie van B ook bij hoge waarden van N.
Dit wordt veroorzaakt omdat in dit geval alleen effect b een
rol speelt. In grafiek 5 (bijlage 8) is het gemiddelde als
functie van N uitgezet met als parameter B. Hieruit blijkt
dat het gemiddelde stijgt voor alle waarden van B als functie
van N vanaf N = 3, De variatiecoéfficiént als functie van B
met als parameter N staat in grafiek 1 (bijlage 8). Er zijn
twee extreme gevallen voor de variatiecoé&fficiént te onder-
scheiden:

a. voor N=+« geldt -2 (J ¢ propstroom

X9 alg

b. voor B=sw geldt —» 1 : ideale menger

De waarde van de variatiecoé&fficiént is dus een maat voor de
menging in het procesapparaat.
Uit grafiek 1 (bijlage 8) blijkt dat de variatiecoé&fficiént

voor 24B410 onafhankelijk is van de waarde van N en B.

5.2. Berekening van het waseffect

Het waseffect wordt berekend uitgaande van vergelijking 28
uit par. 2.2.3., die is afgeleid voor het concentratieprofiel
over de kolomhoogte. Door in deze vergelijking voor n 1 in te

vullen gaat deze over in:

2
G SR PPN -
1 +’-B-) - G

Voor het waseffect geldt nu:
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WE = (1 --g-'-) . 100%
S

.-"'ICIOQIUI.'.-‘III..I.IIllllll<3?)

In grafiek 7 en 8 (bijlage 8) is het waseffect uitgezet als
functie van B(1 = G), de ujtwisselingsstroom tussen de mengers,
bij constante N met G als parameter. Hieruit blijkt dat bij
een toename van B{(1 = G) het waseffect afneemt. Dus een toe-
name van de menging heeft een negatieve invloed op de werking
van de kolom.

Verder blijkt dat bij afnemende G,de verhouding van het vloei=
stofdebiet in de slurrystroom en het wasvloeistofdebiet, het
effect van de menging op het waseffect vermindert. Hieruit
volgt dat er een optimalisatie mogelijk is. Verlaging van G
zal de capaciteit per hoeveelheid wasvloeistof doen vermin=
deren, maar de menging doen afnemen. Een optimale bedrijfs=
voering is te bepalen door afweging van gemaakte opbrengsten
en kosten bij een bepaalde bedrijfsvoering.

Uitgaande van een waarde voor N en G en een eis voor het was-
effect van 99% is het mogelijk m.b.v. vergelijking 36 B te
berekenen. De berekende waarden van B als functie van G zijn
uitgezet in grafiek 9. Hieruit blijkt dat het effect van G op
B btj constante N voor G> 0.8 groot is. Voor waarden van G< 0.8
heeft G nauwelijks nog invloed op B.

Het is mogelijk een uitspraak te doen over de werking van de
kolLom door meting van de verblijftijdsspreiding. Uit deze
meting volgt een bepaalde waarde voor N en B, die berekend
zijn volgens het cascademodel voor de waskolom uit par. 2.2.3.
Door nu in grafiek 9 (bijlage 8) te kijken of bij deze combi-
natie van N, B en G het gewenste waseffect (99%) bereikt wordt,

is na te gaan of de bedrijfsomstandigheden goed gekozen zijn.
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6. MEETRESULTATEN

De bedrijfsomstandigheden bij de metingen zijn weergegeven
in tabel 1, 2, 3 en 4 (bijlage 7).

6.1. Verblijftijdsspreidingsmetingen

6.1.1. Metingen in "platte doos" waskolom

De berekende waarde voor het gemiddelde, de spreiding en de
variatieco8fficiént van deze metingen staan in tabel 5 (bij-
lage 7). Bij de berekening van het gemiddelde is aangenomen
dat de vloeistof in propstroom door de bezinkzdne stroomt.

De verblijftijd van de vloeistof in de bezinkz8ne is afge-
trokken van de in eerste instantie berekende waarde voor het
gemiddelde.

Er is geprobeerd de gemeten verblijftijdsspreiding te verkla-
ren met het cascademodel voor de waskolom uit par. 2.2.3.
Voor een tweétal metingen, waarbij het vaste stof volumegehalte
in de slurrytoevoerstroom 0.11 bedraagt, is de gemeten ver-
bLijftijdsspreidingsfunctie en de met het model berekende
weergegeven in grafiek 10 en 11 (bijlage 8). Hieruit blijkt
dat de gemeten verblijftijdsspreiding niet goed te verklaren
is met het opgestelde cascademodel. De metingen, waarbij het
vaste stof volumegehalte in de slurrytoevoerstroom 0.22 tot
0.25 bedraagt, zijn niet te verklaren met het model.

Een verklaring hiervoor is het ontstaan van een niet symme-
trisch stromingspatroon van vloeistof en vaste stof in de

kolom. Dit wordt in hoofdstuk 7 nader toegelicht.

6.1.2. Metingen in cylindrische kolom

Er zijn een drietal metingen van de verblijftijdsspreiding
in de cylindrische kolom uitgevoerd. De berekende waarden
van het gemiddelde, de spreiding en variatieco&fficiént zijn
in tabel 6 (bijlage 7) weergegeven.

Bij de berekening van de waarde voor het gemiddelde is weer
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