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INHOUD

▪Achtergrond en stand van zaken
▪Waarom willen we de kwaliteit van PE meten
▪Waar staan we nu

▪Hoe wordt de kwaliteit van PE gemeten

▪Voorbeelden van inzichten die het oplevert

▪De toekomst



ACHTERGROND

Waterschappen hebben behoefte om kwaliteit PE te meten
 Levert een leverancier een constante kwaliteit?
 Liggen afwijkingen in de ontwatering aan het PE of het slib?
 Welk PE type past het best bij mijn slib?

In 2016-2017 STOWA onderzoek door Wetsus, RU Groningen en Aiforo (STOWA 
rapport 2017-23)

 Voorstel voor methode hoe dit zou kunnen, NB: wel een ”fingerprint methode”

In 2018 VvZB besluit de methode om te zetten in een geaccrediteerde 
meetmethode door een commercieel lab

 Na marktconsultatie en aanbesteding is juni 2019 Intertek geselecteerd
 Najaar 2019: verdere ontwikkeling en verbetering meetmethode door Intertek

2020-nu: reguliere aanvoer van PE monsters door de waterschappen
 Opbouwen van een referentie database: wat is normaal
 Eerste oefeningen met het gebruik van de database voor analyse van afwijkingen



DRIE TOEPASSINGEN VOOR DE DATA

PE aanbesteding Mini-competitie voor 
selectie PE

Regulier gebruik 
van PE

Representativiteit
Vaststellen of het PE 

representatief is
en geeft een referentie

Database waterschappen met PE parameters

Voorselectie
van PE types (bv types met 

gelijke samenstelling als 
vorige winnaar of juist een 

heel ander PE)

Toetsing kwaliteit
Vaststellen of het PE een 
constante samenstelling 

heeft en overeenkomt met de 
normale PE kwaliteit

Kennis ontwikkeling: zijn bepaalde PE types beter voor een bepaalde slibsoort??



ACHTERGRONDEN VAN DE METINGEN

Uitvoering gebeurt door Intertek en de 
analyses zijn geaccrediteerd conform 
NEN-EN-ISO/IEC 17025 



BEPALENDE EIGENSCHAPPEN

KetenlengteStructuur

Lading

Bepalend voor de werking van PE zijn de volgende eigenschappen die helaas 
niet allemaal direct te meten zijn

Aandeel actief PE



WAT METEN WE
Directe bepaling

Aandeel actief PE Olie gehalte

Indirecte bepaling

KetenlengteLading Structuur

Elementsamenstelling
(C, H, N)

Viscositeit



AANDEEL ACTIEF PE EN OLIE

Extractie met aceton
 Olie scheiden van polymeer
 Zouten (bv ammonium) scheiden van polymeer

Principe: het polymeer lost niet op in aceton en 
slaat neer

Daarna drogen en bepaling gewicht => aandeel 
actief PE

Bepaling olie in het aceton met een GC-FID => 
aandeel olie%



ELEMENTSAMENSTELLING

THEORETICAL BACKGROUND  

Cationic polyelectrolytes as primary coagulants for municipal wastewater treatment
23

Polyacrylamides

Perhaps the most common chemistry for flocculants is that based upon polyacrylamide 
(PAM). Polyacrylamide is non-ionic polymer, but may be modified to be both anionic 
and cationic. Cationic polyacrylamides are usually prepared by co-polymerisation of 
acrylamide (structure (a)  with a quaternary ammonium derivative of acrylamide. Most 
cationic polyacrylamides tend to have high molecular weights (ca. 107 Daltons), with 
charge density varying from low to high depending upon application. Structures (b) and 
(c) in Fig. 2.5 illustrate cationic acrylamide-based polymers. Structure (b) depicts the 
tertiary amine group, which may be quaternised to give the structure (c) (Fig. 2.5).

Structures (b) and (c) exemplify monomers that can be co-polymerised with acrylamide 
(a) to create a variety of copolymers. Though related, these exhibit somewhat differing 
properties based on their monomer characteristics and on the manner in which the co-
polymerisation reaction takes place. 

(a)                                    (b)                                       (c) 

Fig. 2.5. Structures of Polyacrylamides (PAM). 

THEORETICAL BACKGROUND  

Cationic polyelectrolytes as primary coagulants for municipal wastewater treatment
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Poly-DADMACs

The class of polyelectrolytes commonly known as Poly-DADMACs (PDADMAC) are 
polymers of diallyldimethyl ammonium chloride (DADMAC). The PDADMAC 
flocculant is a water soluble polyelectrolyte of low to medium molecular weight and 
100% charge density. The structure of DADMAC monomer is presented in Fig. 2.6 

Fig. 2.6. Structure of poly-DADMAC (PDADMAC). 

Co-polymerization of DADMAC with acrylamide allows obtaining high molecular 
weight PDADMACs. As the cationic charge is only carried in the quanternary nitrogen 
of the pyrrolidinium ring, the degree of charge density can be controlled to some degree 
by manipulation of the proportion of component monomers. Typically the flocculant 
may contain 15-50% w/w active polymer along with water, catalyst and residuals from 
the manufacturing process.  

Polyamines

Polyamines (P-Epi-DMA) are polyelectrolytes prepared by the polymerisation of 
epichlorohydrin with primary amines or secondary amines. The dominating product in 
this class is co-polymer with dimethylamine (secondary amine). Epichlorohydrin-
dimethylamine flocculants tend to have a relatively lower molecular weight (<106), with 
the high charge density arising from the quaternary amine nitrogen residing on the 
linear backbone of the polymer. 

Fig. 2.7. Structure of polyamine (P-Epi-DMA). 
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Bepaling van % C, H en N in het 
polymeer (na extractie)

Achtergrond

▪Stikstof groepen in het polymeer zijn 
verantwoordelijk voor de lading. 

▪Meer stikstof => meer lading

▪Verhouding C/H/N zegt iets over de 
molecuulsamenstelling



VISCOSITEIT BEPALING
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μ = K * γ (n-1)

3 parameters:
• Vloeigedrag: n
• Vloeiconsistentie: K
• Viscositeit bij lage 

afschuifsnelheid (0,1 rad/s)

Bepaling op het zuivere PE na extractie:
• geen olie
• geen invloed zouten
• in gedemineraliseerd water

n en K worden verkregen
door een curve fit uit te 
voeren met deze formule:



EFFECT VAN CONCENTRATIE

1

10

100

1000

10000

100000

0.01 0.1 1 10 100 1000 10000

Afschuifsnelheid (rad/s)

Vi
sc

os
ite

it 
(m

Pa
·s

)

Polymeer B

Polymeer A

1 wt %

0.1 wt %

Polymeren die dezelfde 
viscositeit hebben bij één 
concentratie kunnen toch heel 
anders zijn. 

Om verschillen tussen 
polymeren te benadrukken 
gebeurt de meting bij 2 
concentraties



DUS RESULTAAT VAN EEN PE ANALYSE

▪% polymeer in de emulsie

▪% olie in de emulsie

▪Gehalte aan C, H en N in het polymeer

▪Viscositeit kentallen bij 2 concentraties (3 kentallen per concentratie)

In totaal dus 12 gegevens per monster

Belangrijk: 

▪Het resultaat is een ”vingerafdruk” van een PE. Als een kental voor de viscositeit omhoog of 
omlaag gaat komt dat niet overeen met een betere of slechtere kwaliteit. Je weet dan alleen 
dat de kwaliteit ”anders” is. 



PE FAMILIES
Voor 40 producten met > 9 
analyses

Er zijn 5 “families” te 
identificeren. 

In totaal zitten er 90 
producten in de database. Als 
deze ook meegenomen 
worden zijn er 7 families te 
maken. 



VERSCHILLENDE VINGERAFDRUKKEN

De 5 families hebben duidelijk onderscheidende 
eigenschappen. Bijvoorbeeld:

• Cluster 1 bevat PE’s met relatief lage viscositeiten
• Cluster 3 bevat PE’s met een hoge viscositeit en 

hoog C en H gehalte.
• Cluster 5 heeft een hoog stikstof gehalte



PE FAMILIES & PRODUCENTEN

Sommige producenten zijn 
duidelijk te koppelen aan een 
product familie. 

Andere producenten hebben 
producten uit verschillende 
families 

Bijvoorbeeld:
Producent D maakt vooral 
cluster 4 producten



OVERLAP TUSSEN PRODUCTEN
Er is gekeken welke 
productparen het meest op 
elkaar lijken.

Leverancier D verkoopt veel 
producten die heel sterk op 
elkaar lijken (rebranding?).

Er zijn ook producten van 
verschillende leveranciers die 
op elkaar lijken (zelfde 
productielocatie?)



GEBRUIK BIJ AANBESTEDING
De tabel geeft praktijk resultaten van een aanbesteding

Polymeer A B C D E F
PE Familie K1 K1 K7 K2 K5 K7

Prestatie
Droge stof (%) 22,8 22,8 19,0 24,1 23,0 21,0
PE verbruik (g actief/kg ds) 16,6 17,1 13,0 20,9 18,7 15,2
Centraat (mg/l) 600 720 7600 660 275 9500

Condities
Koppel (kNm) 4,7 4,9 3,1 6,0 4,5 3,4
Verschiltoerental (rpm) 4,4 4,0 5,7 3,6 4,2 3,4

• PE A was voor de aanbesteding in gebruik en PE B won de aanbesteding. Beide PE types 
komen uit dezelfde familie (K1). 

• PE types uit de K7 familie gaven beiden een slecht centraat. PE’s uit de K2 en K5 familie 
hadden hoger PE verbruik maar ook hoger droge stof gehalte. 



BEWAKEN VAN CONSTANTE KWALITEIT

Herkennen uitbijters

Volgen van trends



BEWAKEN VAN CONSTANTE KWALITEIT

Voortschrijdend gemiddelde 20 
monsters

2x standaarddeviatie van laatste 
20 monsters



AFSLUITING

We zijn goed op weg met het vullen van de database.  Interpretatie van de data is niet eenvoudig. Er zit 
veel ruis in de data. Ligt dit aan onze eigen meetonnauwkeurigheid of aan het PE? 

❑Daardoor relatief veel data nodig om conclusies te kunnen trekken 

Wat levert het tot nu op:

❑Toenemend inzicht in de verschillen in kwaliteit tussen producten en producenten. 

❑Toenemend inzicht in variatie in de kwaliteit voor een aantal productsoorten.

Waar hebben we werk te doen:

❑Meer relaties leggen tussen kwaliteit en resultaat (analyse van mini-competities)
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