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Streszczenie: Koagulacja jest jednym z proceséw oczyszczania
wody. Polega na destabilizacji uktadu koloidalnego i aglomeracji
czastek, ktore nastgpnie usuwa si¢ w procesach sedymentacji,
flotacji czy filtracji. Powstale czastki  pokoagulacyjne
charakteryzuja si¢ zréznicowanym ksztaltem, wielkoscia oraz
strukturg. Szybkos$¢ opadania takich czastek w duzej mierze zalezy
od ich gestosci. Struktura czastek powoduje, ze wyrdznia si¢ dwa
rodzaje poréw. Makropory, ktére nie powinny by¢ uwzgledniane
przy wyznaczaniu gestosci oraz mikropory, ktore stanowiag ceche
charakteryzujaca dany osad pokoagulacyjny. Gesto§¢ wyznaczono
metoda wagowa dla odpowiednio przygotowanych probek.
Poniewaz proces prasowania moze niszczy¢ mikrostrukture osadu,
przeprowadzono badania majace nacelu okreslenie stopnia
sprasowania probek, aby zminimalizowa¢ bledy wyznaczenia
gestosci.  Badania te prowadzono za pomoca tomografu
rentgenowskiego, dzigki ktéremu mozliwe bylo wyznaczenie
objetosci danej probki z korekta makroporowatosci. W pracy
przedstawiono wyniki badan oraz parametry graniczne procesu
przygotowywania probek.

Stowa Kkluczowe: ggstos¢ osadu, koagulacja, mikrotomografia
rentgenowska.

1. WPROWADZENIE

Koagulacja jest procesem jednostkowym powszechnie
stosowanym w oczyszczaniu wod powierzchniowych, wod
podziemnych oraz $ciekéw. W procesie usuwane sg przede
wszystkim koloidy i zawiesiny trudnoopadajace, a takze
rozpuszczone w  wodzie zwigzki organiczne [1].
Zapewnienie wysokiej efektywnosci koagulacji  jest
niezwykle wazne z punktu widzenia kolejnych procesow
uzdatniania [2]. Jednym =z niepozadanych zwigzkow
obecnych w wodzie, ktére mozna usungé podczas
koagulacji, jest zelazo. W Europie 75% krajow korzysta
z podziemnych ujg¢ wody pitnej. Blisko 87% zasobow waod
podziemnych zawiera podwyzszong zawarto$¢ zwigzkow
zelazowych. Chociaz zelazo nie ma znaczacego wpltywu na
zdrowie ludzi, to konieczne jest usunigcie jego zwiazkow
z wody technologicznej. Dwuwartosciowe zwiazki zelaza
w kontakcie  z  tlenem  atmosferycznym,  tworza
trudnorozpuszczalne zwigzki Fe(Ill), wytracajace si¢
w postaci osadu, ktéry nastepnie nalezy usunaé, np.
W procesie flotacji, sedymentacji czy filtracji.
Tréjwartosciowe formy zelaza obecne w wodzie powoduja
wzrost jej metnosci oraz nadaja jej nieprzyjemny metaliczny

zapach, zelazisty smak, brazowo-zo6lta barwe oraz moga
sprzyjaé rozwojowi bakterii zelazistych, powodujacych
zarastanie przewodow oraz korozje urzadzen [3]. Usunigcie
tego rodzaju zanieczyszczen wymaga zastosowania procesu
koagulacji. Czastki koloidalne posiadaja tadunki elektryczne,
ktére utrudniajg ich laczenie si¢ w wigksze aglomeraty.
Destabilizacje tadunkéw czastek koloidalnych uzyskuje si¢
miedzy innymi poprzez dawkowanie do  wody
odpowiedniego koagulantu. W zalezno$ci od rodzaju wody,
wielkosci dawki oraz rodzaju koagulantu i warunkéw
fizyczno-chemicznych procesu, powstajace klaczki osadu,
maja roézna budowe i zdolnos¢ do aglomeracji [4,5].
Powstate w procesie koagulacji ktaczki charakteryzuje takze
zmienna struktura izwigzana z tym rézna podatno$¢ na
proces sedymentacji i filtracji [6].

W trakcie opadania, klaczki tacza si¢ w wigksze
aglomeraty, co nazywane jest flokulacja. Podczas flokulacji
nastgpuje zageszczanie klaczkow pod wptywem ich cigzaru
i grawitacyjne oddzielenie od nich wody wolnej. Opadanie
zawiesin klaczkowatych jest procesem ztozonym, w trakcie
sedymentacji zmienia si¢ masa oraz ksztatt czastek [7].

Gestos¢ klaczkow niewiele si¢ rozni od gestosci wody,
a wewnatrz ich objetosci zawiera si¢ 95-99% wody, ktora
gromadzi si¢ w kanalikach. Ze wzglgdu na nieregularna
struktur¢ czastek pokoagulacyjnych ich ruch jest bardzo
ztozony. Porowato$¢ klaczkow zwigzana jest w duza liczba
kanalikow, tworzacych si¢ na skutek zlepiania si¢ czastek
koloidalnych. Najwigksza zdolnos¢ do taczenia si¢ wykazuja
swiezo powstate ktaczki, gdyz powierzchnia adsorpcji jest
wowczas najwicksza. Wraz z uplywem czasu nastgpuje
ubijanie i starzenie si¢ ktaczkow, a powierzchnia adsorpcji
ulega zmniejszeniu [7].

W  przypadku opadajacej czastki w $rodowisku
grawitacyjnym, na czastke dziataja poczatkowo sity wyporu
W i cigzko$ci G oraz sita oporu R, powodujaca hamowanie
opadania ciata (rys.1). Dodatkowo wystgpuja sity zwigzane
zruchem obrotowym czastek wokot wlasnej osi oraz
wzajemne oddziatywania czastek, zaklocajace ruch czastek
sasiednich. Z silg grawitacji $cisle zwiazana jest gestosc
czastki opadajacej p,, w stosunku do gestosci cieczy p..
Parametr ten ma duze znaczenie dla procesu sedymentacji.
W zwigzku z tym podjeto probe utworzenia wzornika
gestosci  czastek osadu pokoagulacyjnego, w oparciu
o badania tomografem rentgenowskim.
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Rys. 1. Osadzanie czgstki w polu grawitacyjnym [8]
2. KSZTALT CZASTEK POKOAGULACYJNYCH

Na czas opadania czastek istotny wplyw ma ich ksztatt
i gesto$¢. Na rysunku 2 przedstawiono typowg zawiesing
pokoagulacyjng. Ksztalt ktaczkow jest bardzo nieregularny,
a pory s3g wypelnione woda, co znacznie utrudnia
wyznaczenie objetosci i gestosci takich czastek. Opis

teoretyczny ruchu rzeczywistej zawiesiny polidyspersyjnej
jest niezwykle trudny, a z uwagi na porowata strukture
ich gestosci

ktaczkow wyznaczenie
trywialna.

nie jest sprawa

Rys. 2. Zdjgcie mikroskopowe wytraconej zawiesiny
pokoagulacyjnej

3. METODA WYZNACZANIA GESTOSCI

W pracy przedstawiono opis metody pomiarowej
stuzacej do okreslenia gestosci osadu pokoagulacyjnego.
Metoda polega na okresleniu gestosci metoda wagowa.
W tym celu osad pokoagulacyjny sprasowano do probek
o ksztalcie walca 1 $rednicy 2,5 mm. Tego typu probki
zwazono na wadze laboratoryjnej o doktadnosci 0,1 mg.
Objetos¢ probki okreslono na podstawie zrekonstruowanego
trojwymiarowego obrazu z tomografu rentgenowskiego.
Ggestos¢ wyznaczono na podstawie zaleznos$ci:

p==, (1)
gdzie:
p - gesto§é, kg/m®, m - masa, kg, ¥ - objetosé, m’.

W  celu zapewnienia  powtarzalnosci  badan,
przeprowadzono koagulacj¢ dla wody modelowej. Wode
modelowa przygotowano poprzez rozpuszczenie okreslonej
zawartosci soli, tj.: 8 g/dm’ chlorku sodu NaCl, 4 g/dm’
siarczanu sodu Na,SO, 1 0,05 g/dm3 siarczanu zelaza (II)
FeSO,. W celu wytracenia zelaza do postaci osadu,
zastosowano wysokozasadowy, wstepnie zhydrolizowany
koagulant glinowy o nazwie Flokor 1,2A, nie wymagajacy
stosowania duzych dawek [4,9,10]. Zastosowano dawke

160

60 g/m’. Po dodaniu koagulantu osad oddzielono od wody,
poprzez  przesaczenie na  zestawie do  sgczenia
z zastosowaniem s3czkow celulozowych o wielko$ci porow
rownej ¢ 45um. Nastgpnie osad poddano suszeniu na
wagosuszarce w statej temperaturze 105°C.

3.1. Przygotowanie prébki

Wysuszony osad pokoagulacyjny poddano
zageszczeniu na prasie udarowej (rys. 3). Prasa sktada si¢
z cylindrycznej tulei, w ktérej umieszczono dwa walce
Sciskajace, pomigdzy ktorymi znajduje si¢ prasowany

materiat. Udarowe prasowanie nastgpowalo poprzez
uniesienie milota uderzajacego o masie 1kg na stalg
wysoko$§¢ Scm, a nastgpnie jego grawitacyjnego

opuszczenia. Stopien sprasowania byl regulowany poprzez

ilo$¢ uderzen miota.
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Rys. 3. Schemat budowy prasy udarowe;j
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Prasowanie ma na celu zredukowanie makroporow,
lecz nie powinno wpltywaé na mikroporowata strukture
materii. [stotne zatem jest okreslenie iloSci uderzen miota.

3.2. Wyznaczenie objetoSci prébki

Probki  poddano  skanowaniu  mikrotomografem
rentgenowskim. Przyktadowe obrazy w skali odcieni
szaro$ci przedstawiono na rysunku 4, gdzie jasne pola
przedstawiaja osad, a ciemne powietrze. Probki posiadaja
pewna liczb¢ makroporéw. Zwigkszanie liczby udarow
bedzie prowadzilo do niszczenia mikroporowatej struktury,
bedacej charakterystycznym parametrem osadu.

a) b)

Rys. 4. Przekr6j poprzeczny probki dla a) 1 uderzenia miota,
b) 8 uderzen mtota
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Objetos¢ probki okreslono poprzez zsumowanie objetosci
sktadowych bryl, uzyskanych 2z obrazéow przekroi
poprzecznych o grubosci 1 piksela. Aby okresli¢, ktore
piksele reprezentujg osad, przeprowadzono proces analizy
obrazu. Procesu analizy obrazu dokonano za pomoca
oprogramowania LabVIEW z modutem Vision (rys. 5).

Aplikacja odczytuje z wybranego katalogu obrazy
skanowanej probki (File Dialog), dla ktorych wyodrebnia si¢
piksele reprezentujace osad. Operacja ta polega na
progowaniu stopnia szaro$ci (Image Threshold), a nastepnie
po usunieciu  artefaktow  zlicza  liczb¢  pikseli
reprezentujacych osad. Za pomocg warto$ci wspotczynnika
skali oblicza si¢ objetos¢ pojedynczego przekroju o grubosci
jednego piksela oraz obliczana jest ggsto$¢ probki [11].

Na rysunku 6 przedstawiono obrazy po procesie
analizy obrazu. Dla probki z rysunku 6a dostrzegalne sa
makropory, ktore beda miaty wptyw na bledy wyznaczenia
objetosci. W przypadku o$miu uderzen milota liczba

i wielko$¢ makroporéw ulega znacznemu zmniejszeniu, nie
jest jednak mozliwe ich catkowite wyeliminowanie (rys. 6b).
Wyznaczenie objetosci przy niewielkiej liczbie makroporéw
nie wprowadza duzych btedow pomiaru. Wymaga to jednak
odpowiedniego dobrania wartosci progowej w procesie
progowania odcieni szarosci.

b)

Rys. 6. Przekroj poprzeczny probki dla a) 1 uderzenia mlota,

Na btad okreslenia objetosci wplyw ma odpowiednie
wyznaczenie liczby progowej. Na rysunku 7 przedstawiono
zalezno$¢ objetosci od liczby progowej. Jak wynika
z przeprowadzonych badan, dla liczby progowej z przedzialu
od 55 do 105 warto§¢ wyznaczonej objgtosci nie ulega
zmianie. Swiadczy to o niewrazliwosci wyniku pomiaru na
zmiang liczby progowej w tym przedziale. Stad do dalszych
badan przyjeto wartos¢ 81, dla ktorej objgto$¢ jest rowna
$redniej wartosci 5,9 mm”.
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Rys. 7. Wykres zaleznosci objetosci probki od liczby progowe;j
4. WYNIKI BADAN

W zwiazku z tym, ze blad wyznaczenia ggstosci
zalezny jest od stopnia sprasowania probek, konieczne byto
przeprowadzenie badan, majacych na celu okreslenie ilosci
uderzen miota w prasie udarowej. Zbyt duza liczba uderzen
moze niszczy¢ mikrostrukturg, dlatego przeprowadzono
eksperyment polegajacy na sprasowaniu tego samego osadu
przy roznej liczbie uderzen mlota.

Na rysunku 8 przedstawiono wyniki obliczonej gestosci dla
roéznej liczby uderzen miota. Ilo$¢ uderzen miota prasy
wynosita od 1 do 8. Dla liczby uderzen mniejszej od 6
otrzymano duze bledy, spowodowane wystepowaniem
w sprasowanej probce duzej ilosci makropordéw, ktore
W procesie wyznaczania objg¢toSci powoduja duze bledy
pomiarowe. Dla liczby uderzen powyzej 6 uzyskane wyniki
sa do siebie bardzo zblizone, co $wiadczy o prawidtowo
dobranej liczbie uderzen, ktora zapewnia odpowiednio

b) 8 uderzen miota niewielka liczb¢ makropor6w w probce badanej, bez
niszczenia jej mikroporowatej struktury.
i »
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Rys. 5. Okno programu aplikacji do analizy obrazu w programie LabVIEW
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MEASUREMENT METHOD OF SEDIMENT DENSITIES AFTER COAGULATION
USING X-RAY TOMOGRAPHY

Coagulation is one of the processes of water purification, which consists in the destabilization of the dispersion and
agglomeration of the particles, which are removed in the process of sedimentation, flotation or filtration. After the
coagulation particles have a varied shape, size and porous structure. The rate of descent of such particles largely depends on
their density. The structure of the particles causes two types of pores. Macropores that should not be taken into account when
determining the density, and micropores, which are a characteristic feature of the sediment after coagulation process. To
determine the density of sludge samples were subjected to compression, in order to eliminate the macropores and then, after
designation of sample volume, density was determined by weighing. The precipitate was prepared based on a prepared water
model, to which was added a coagulant Flokor 1.2A. The precipitate was filtered on a cellulose filter, and then subjected to a
drying process. The dry sludge was pressed on the press impact. Because of the pressing process can destroy the
microstructure of the sediment, studies have been conducted to determine the degree of compression of samples to minimize
errors while determine the density. These studies were carried out using X-ray tomography, it was possible to designate the
volume of the sample while subtraction residues macropores. For the correct determination of the volume, determination the
correct number of threshold is necessary, based on which is possible to qualify individual pixels. In order to clearly identify
which pixels represent sediment, it was necessary to carry out the image processing. That process were performed using
LabVIEW software and Vision module. The paper presents results of research for density measurement and sets limits for the
sample preparation process.

Keywords: density of sediment, coagulation, X-ray microtomography.
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