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1 Forschungsthema

Untersuchung der chemischen und thermischen Degradation von abreinigbaren
Filtermedien und Verbesserung deren Bestandigkeit durch Oberflachenmodifi-
kation

2 Zusammenfassung

Abreinigbare Schlauchfilter kommen zur Abscheidung von Stauben sowie staubférmi-
gen Substanzen zum Einsatz. Aufgrund typischer Prozessbedingungen unterliegen sie
wahrend ihres Einsatzes thermischer, chemischer und mechanischer Beanspruchung.
Hauptziel des Projektes war zum einen die Entwicklung einer validen Testmethode,
die dabei auftretende Degradation (hohe Temperaturen, aggressive chemische Atmo-
spharen) praxisnah aber zeitverklrzt abbilden kann. Die Methode sollte auch die me-
chanische Alterung der Medien durch Staubbeaufschlagung sowie Abreinigungs-
DruckstolRe berucksichtigen. Das zweite Hauptziel des Projektes war, mit Hilfe von
Sol-Gel-Technik Ausrustungen zu entwickeln, die zu einer verbesserten Bestandigkeit

gegenuber aggressiven Komponenten fuhren.

Zur Untersuchung der thermisch-chemischen Alterung wurde bei FE 1 eine Alterungs-
kammer gemal Vorgaben der EN ISO 16891 zur thermischen und chemischen Alte-
rung konzipiert und gebaut. Diese wurde mit weiteren Komponenten, wie Heizman-
schette, Vormischkammer, Befeuchtungsstrecke, gasspezifischen Massenflussreg-
lern und Isolierung, in Betrieb genommen. Nach Vorversuchen, konstruktiven Ande-
rungen zur Minimierung der Leckrate und umfangreichen sicherheitsrelevanten Nach-
rustungen war ein Betrieb der Versuchsanlage in den Laborraumen zur Durchfuhrung
der Alterungsuntersuchungen moglich. Weiter wird bei FE 3 ein Prifstand zur Unter-
suchung der Wirksamkeit von abreinigbaren Filtermedien gemafR DIN ISO 11057 bzw.
VDI 3926 Blatt 1 genutzt, um eine mechanische-thermische Alterung von Filtermedien
vorzunehmen. Dieser Prifstand wurde dahingehend erweitert, dass eine zonale Tem-
perierung bis 250 °C und zusatzlich die definierte Beaufschlagung mit Wasserdampf
mit bis zu ca. 20 Vol.% bei diesen Temperaturen moglich ist. Weiter wurde eine Gas-
mischstation integriert, Uber die bis zu vier (Schad-)Gaskomponenten, wie z. B. NO>
oder SO2, zudosiert werden konnen. Der Prifstand ist mit einem geeigneten Staubdis-
pergierer gekoppelt, welcher die Zudosierung unterschiedlicher Teststaube ermdg-
licht.
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In Abstimmung mit den Teilnehmern des PA wurden als auf mdgliche Alterungseffekte
zu untersuchende Medien insbesondere aromatisches Polyamid (APA) und Polyethy-
lensulfid (PPS) ausgewahlt und von unterschiedlichen Herstellern beschafft. Die so
reduzierte Medienauswahl ermadglichte in Anbetracht der langen Versuchszeiten um-
fangreichere Parameterstudien mit den Original- sowie ausgerusteten Materialien und
unterschiedlichen Alterungsszenarien. Die Untersuchung der thermischen Alterung

der Materialien erfolgte bevorzugt bei ihrer maximalen Dauereinsatztemperatur.

Die Charakterisierung der nativen sowie ausgerusteten Materialien erfolgte mittels
REM, IR, und DSC sowohl fur den Liefer- als auch den gealterten Zustand. Die Ver-
anderung der Hochstzugkraft erfolgte mittels Reil3versuche, die Filtrationseigenschaf-
ten aller Medien liel3en sich anhand der Messung des Druckverlustes und des daraus
berechneten LDL-Wertes bewerten. Weiter erfolgte eine Charakterisierung entspre-
chend der Vorgaben fur abreinigbare Filtermedien anhand von Veranderungen von
Dauer der Beladezyklen, Restdruckverlust der Pruffilter sowie Staubdurchtrittsmenge

vor und nach erfolgter Alterungsphase.

Eine rein thermisch vorgenommene Alterung von Medien in der Alterungskammer
fuhrte bei keinem der durchgefuhrten Versuchsszenarien zu einer signifikanten Scha-
digung, bis auf eine Verfestigung einiger Medien und geringe Massenverluste. Glei-
ches gilt fur die thermisch-mechanische Alterung der Medien in Anlehnung an DIN ISO
11057. Unter dem Rasterelektronenmikroskop konnten keine eindeutig auf die thermi-

sche Alterung zuruckzufuhrenden Schadigungen beobachtet werden.

Im Rahmen des Projektes konnte bei thermisch-chemischen Degradationsuntersu-
chungen mit SO, festgestellt werden, dass bei den hier betrachteten Medien eine
Zwangsdurchstromung in der Prifkammer nach EN ISO 16891 keine gleichmalige
Schadigung der gleichzeitig eingebrachten Medien hervorruft. Vor allem bei der
Hochstzugkraft zeigte sich die inhomogene Alterung der durchstromten Medien durch
starke Schwankungen der HZK-Werte untereinander, die auch optisch und anhand
von REM-Aufnahmen erkennbar war. Bei anschlieRenden Versuchen mit umstromten
Aramid-Medien zeigte sich, dass eine GPTMS-Ausrlstung zu einer erhohten Bestan-
digkeit gegenuber SO> fuhrt, wohingegen eine andere Sol-Gel-Ausrustung nicht ge-
eignet ist. Vergleiche zwischen unterschiedlichen Schadgaskonzentrationen und Ex-
positionsintervallen lieRen darauf schlie3en, dass eine Alterung bei 1000 ppm eher zu

signifikanten Schadigungen fuhrt als bei 2000 ppm. Jedoch war bei einer
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Schadgaskonzentration von 1000 ppm die Gesamtdauer des Versuches deutlich ho-
her (1680 Stunden mit 200 Stunden Schadgasexposition) als bei 2000 ppm (310 Stun-
den mit 200 Stunden Schadgasexposition). Die Aussage, dass die signifikantere Scha-
digung bei 1000 ppm durch die Uberlagerung von temperatur- (evtl. Aufweichung des
Materials) und konzentrationsabhangigen (evtl. Verhartung der Fasern) Effekten her-
vorgerufen wird, konnte innerhalb des Projektes nicht Gberprtft werden. Eine Schad-
gasexposition Uber 400 statt 200 Stunden bei 200 °C flhrte bei allen Medien zu einer
Reduzierung der Masse, einer Abnahme des Druckverlustes und einer Abnahme des
HZK-Wertes.

Die chemische Alterung von PPS-Medien bei SO.-Exposition tber 200 Stunden bei
200 °C fuhrte zu héheren HZK-Werten als im Ausgangszustand. Die zeitgleiche Tem-
peraturbelastung resultierte in einer Veranderung der Polymerstruktur mit besseren
HZK-Eigenschaften. Eine genauere Analyse der Strukturveranderung des Polymers

konnte im Projektrahmen nicht erfolgen.

Eine Schadigung durch NOx fuhrte bei den hier untersuchten Medien zu einer gravie-
renden Veranderung des Materials. Die Medien waren teilweise so stark geschadigt,
dass sie beim Anfassen auseinanderfielen. Zusatzlich wurden wahrend des Versuchs
starke Ablagerungen in den gasfuhrenden Leitungen nach der Alterungskammer fest-
gestellt, die zu Verstopfungen des Priufaufbaus fuhrten. Diese machten immer wieder
Wartungsarbeiten notwendig und damit einen unterbrechungsfreien Dauerversuch un-
moglich. Aufgrund der dargestellten gravierenden Schadigung durch NO bzw. NO:2
wurde auf die Umsetzung der Versuche mit Gasgemischen verzichtet.

Neben der Alterung durch Schadgase erfolgte anschlieend auch eine mechanische
Alterung von Filtermaterialien bei FE 3. Die Ergebnisse zeigten, dass ein chemisch-
thermisch vorgeschadigtes Material eine stark reduzierte HZK nach mechanischer Al-
terung aufweist. Zyklusdauer und Restdruckverlust der Filterprifung nach DIN ISO

11057 verandern sich hingegen kaum.

Das zweite Hauptziel des Projektes war, mit Hilfe der Sol-Gel-Technik Ausristungen
zu entwickeln, die zu einer verbesserten Bestandigkeit gegenuber aggressiven Kom-
ponenten fuhren. Dazu wurden die ausgewahlten Vliesmaterialien mit unterschiedli-
chen anorganischen und anorganisch-organischen Precursoren sowie organisch mo-
difizierten Alkoxysilanen ausgerustet. Es konnte im ersten Schritt gezeigt werden, dass

die Vliesmaterialien sich mit den unterschiedlichen Sol-Gel-Ausristungen und
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Auflagen beschichten lassen. Des Weiteren wurden unterschiedliche Sole auf Vlies-
materialien appliziert und die Auflage- und Trocknungsbedingungen variiert, um eine
stabile Beschichtung auf den Textilien zu erhalten. Mit Al.O3 konnte entsprechend eine
stabile Beschichtung ausgebildet werden. Fir TiO2 konnten ebenfalls stabile Sole fur
die Ausrustungen entwickelt werden. Diese wiesen jedoch keine ausreichende Bin-

dung an den textilen Substraten auf.

Als Kombination jeweils zweier Ausristungen wurden entsprechende Sole bestehend
aus Mischungen von GPTMS mit Zr, Fluorosilan mit Zr und Hexadecylsilan mit Zr her-
gestellt. Zur Bewertung der Wirksamkeit dieser Kombinationsausristungen dienten Al-
terungsversuche Uber 5 und 12 h. Die Ergebnisse wurden mit denjenigen fur reine
Fluorsilan-, HexadecylTES-Silan-, GPTMS- und Zr-Ausrustung verglichen. Die Kom-
binationsausrustungen zeigen fur die Alterung durch Luftfeuchtigkeit keine Verbesse-
rung im Vergleich zu den Grundausristungen. Fur SO2 zeigt sich, dass die Fluorsilan-
Ausrustung an sich schon zu einer deutlich verbesserten Bestandigkeit fuhrt, in Kom-
bination jedoch mit Zr diese jedoch gegenuber der reinen Fluorsilan-Ausrustung ab-
nimmt. FUr andere untersuchte Alterungsbedingungen (HCI, NOy) stellten sich die
Kombinationsausristungen allgemein als ungunstiger dar, wahrend eine Fluorsilan-

Ausrustung zu einer deutlichen Verbesserung der Bestandigkeit fuhrt.

Die Extraktion der Gewebe zeigte, dass auf den Medien eine Auflage von maximal
3 Masse-% Hilfsmitteln zu finden ist, die jedoch nicht im IR zu erkennen ist. Mittels
REM konnten unterschiedliche Belagqualitaten unterschieden werden, die von der Art
der Sol-Gel Beschichtung abhangig sind. Die mechanischen Untersuchungen der aus-
gerusteten Medien zeigten keinen negativen Einfluss auf die Vliese durch die Be-
schichtung. Die DSC-Messungen wiesen darauf hin, dass keine Veranderung in der
thermischen Stabilitat der Proben allein durch die Ausristung auftritt. In Abhangigkeit
des Vliesmaterials und der Ausrustungen wurde je nach Konzentration ein Verkleben

der Fasern erkannt.

Die Ergebnisse der thermischen Alterung unterschiedlich ausgerusteter Filtermedien
haben gezeigt, dass unabhangig von der Filterart kein positiver oder negativer Effekt
auf die thermische Bestandigkeit der einzelnen Ausristungsmaterialien festzustellen

ist.

Da sich im Verlauf des Projektes zeigte, dass der Probendurchsatz in der Alterungs-
kammer nach DIN EN ISO 16891 zu gering ist, wurde bei FE 2 eine Methode zur

7
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beschleunigten Alterung entwickelt. Mit dieser Methode konnten innerhalb von 24 h
signifikante Schadigungen der Gewebe (Aramid, PET) bei Exposition gegenuber H20,

HCI, NOx und SOz aus der Gasphase bei erhdhter Temperatur nachgewiesen werden.

Der Vergleich der beschleunigten chemisch-thermischen Alterung bei FE 3 mit den
Alterungsversuchen gemal ISO 16891 ergab, dass man bei einer Messzeit von 24 h
im Reaktor in einer feuchten SO2-Atmosphare einen ahnlichen Kurvenverlauf wie bei
einer Schadigung nach Norm mit 2000 ppm SO: erhalt. Die Fragestellung, in wie weit
die beschleunigte Alterung die Normalterung abbilden kann, ist u. a. Inhalt eines Fol-

geprojektes.

Innerhalb des Projektes konnte gezeigt werden, dass Tests auf Grundlage der Vorga-
ben der DIN EN ISO 16891 allein keine verlasslichen Prufdaten liefern, vgl. zusam-

menfassende Darstellung in Abschnitt 4.19.

Es konnte gezeigt werden, dass die Kombination von chemisch-thermischer und me-
chanisch(-thermischer) Alterung durch den Einsatz verschiedener Prufeinrichtungen

umsetzbar ist.

3 Wissenschaftlich-technische und wirtschaftliche Prob-

lemstellung

3.1 Ausgangssituation

Abreinigbare Schlauchfilter aus Hochleistungsfasern zur Abscheidung von Stauben o-
der pulverférmigen Produkten werden in der chemischen, pharmazeutischen oder Le-
bensmittelindustrie, aber auch in der Rauchgasreinigung in grolem Umfang einge-
setzt. Neben einer guten Abscheideleistung bei geringem Druckverlust und einer guten
Regenerierbarkeit ist eine lange Lebensdauer ein weiteres Gutekriterium fir Schlauch-
filter. Diese wird insbesondere in der Rauchgasreinigung von gleichzeitig vorliegenden
mechanischen, chemischen und thermischen Belastungen beeinflusst. Die daraus re-
sultierende Ermudung der Filtermedien kann zu einem frihzeitigen Durchbruch des
staubbeladenen Rauchgases fluhren. Um dies zu vermeiden, werden die Filterschlau-

che meistens frihzeitig bei Revisionen der Rauchgasreinigung ausgetauscht.
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Prognosen zur Standzeit basieren bislang hauptsachlich auf den Erfahrungen der Fil-
terhersteller und Anlagenbetreiber. Internationale Bestrebungen, die Tests zur Bewer-
tung abreinigbarer Filtermedien verbindlich vorzuschreiben, fihrten 2016 zur DIN EN
ISO 16891:2016 "Prufverfahren zur Bestimmung der Wirksamkeit von abreinigbaren
Filtermedien". Es ist die erste Norm in Deutschland, die sowohl die thermische als
auch die chemische Alterung abreinigbarer Filtermedien bertcksichtigt und vorgibt,
wie diese zu prufen sind. Mit Hilfe dieser Norm sollen die Eigenschaftsanderungen von
Filtermedien durch den langzeitigen Einfluss aggressiver Gasatmospharen untersucht
und vergleichend bewertet werden. Zu diesem Zweck legt die Norm den Aufbau einer

Prifkammer und die Durchflihrung der Lebensdauerprifungen fest.

In der Literatur gibt es bislang zu den in der Norm vorgeschlagenen Testprozeduren
und den entsprechenden Randbedingungen noch keine abschlieRenden wissen-
schaftlichen Untersuchungen. Alle bisher veroffentlichten experimentellen Untersu-
chungen wurden von einer Arbeitsgruppe der Kanazawa Universitat (Japan) durchge-
fuhrt, die nur Tendenzen maoglicher Schadigungsmechanismen aufzeigen. Nach Ein-
schatzung der japanischen Autoren sind bislang die Degradationsmechanismen noch

nicht hinreichend verstanden.

3.2 Problemstellung

FUr die Auswahl von Faserpolymeren zur Herstellung von Filtermedien sind deren phy-
sikalische und chemische Eigenschaften gleichermalien von entscheidender Bedeu-
tung. Produkte, die bspw. in der Rauchgasfiltration eingesetzt werden, sind vergleichs-
weise hohen Temperaturen ausgesetzt. Bei der Reinigung mittels Druckstol3 missen
die Filter den zyklisch auftretenden hohen mechanischen Belastungen widerstehen
und die Polymere sind je nach Zusammensetzung der sie durchstromenden Atmo-
sphéare chemischen Attacken unterschiedlicher Art ausgesetzt. Aus diesem Grund ist

die Auswahl der einsetzbaren Faserpolymere eingeschrankt.

Wichtige Hochleistungsfasern sind Polyphenylensulfid (PPS), m-Aramid, Polyimid (PI)
und Polytetrafluorethylen (PTFE). Faserpolymere wie Olefine (Polyethylen, PE; Polyp-
ropylen, PP), aliphatische Polyamide (z. B. PA6) oder Polyester (Polyethylentereph-
thalat, PET; Polybutylenterephthalat, PBT) scheiden in der Regel aufgrund ihrer ein-
geschrankten Dauergebrauchstemperaturen aus [i]. Die Olefine weisen eine Dauerge-

brauchstemperatur im Bereich 60 bis 80°C auf, die Polyester und —amide etwa 120°C.
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PPS, PI oder PTFE erreichen dagegen Dauergebrauchstemperaturen zwischen 230
und 260 °C, die Werte flir m-Aramid liegen im Bereich von 200 °C.

Neben der thermischen spielt die chemische Bestandigkeit eine herausragende Rolle.
Hier zeichnet sich PTFE besonders aus, da es in puncto Hydrolysebestandigkeit unter
sauren wie basischen Bedingungen eine ausgezeichnete Bestandigkeit aufweist, glei-
ches gilt fur die Oxidationsbestandigkeit. Bei Aramiden, Pl und PPS sind diese Be-
standigkeiten weniger hoch. Das Aramid weist naturgemal eine eingeschrankte Hyd-
rolysebestandigkeit auf, gleiches gilt flr die Bestandigkeit gegenltber Basen und Sau-
ren. Polyphenylensulfid zeigt nur eine eingeschrankte Oxidationsbestandigkeit, wah-
rend die Bestandigkeiten gegen Basen und Sauren als gut angesehen werden. Po-
lyimide sind ahnlich dem Aramid nur eingeschrankt saure- und basebestandig. Hierzu

gibt es einige Publikationen, die sich mit einzelnen Aspekten auseinandersetzen:

Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass grundlegende Untersuchungen
zur Degradation von Hochleistungsfasern bereits umgesetzt worden sind, die spezifi-
schen Ablaufe insbesondere bei erhdhter Temperatur sowie der Anwesenheit von
Feuchte, Sauerstoff und mindestens einer aggressiven Schadgaskomponente aber
nicht vollstandig verstanden sind. Zitat aus der Einfuhrung der ISO/DIS 16891: ,....the
appearance of change depends on the combination of causes and fiber material.
These facts are the main reason why mechanism of property changes has not been
well understood despite of its practical importance”. Die jeweiligen Schwachen der
verschiedenen Polymere sind, ihrer chemischen Natur entsprechend, sehr unter-
schiedlich. Grundsatzlich verursachen je nach Polymer verschiedene Kombinationen
aus Temperatur und entweder oxidierenden, sauren oder basischen Substanzen Hyd-
rolysereaktionen oder chemische Umsetzungen des Faserpolymers, die zu einem Ab-
bau des Polymers und dem Verlust z. B. seiner Festigkeit fuhren.

Es gibt unterschiedliche Ansatze die darauf abzielen, die Bestandigkeit von Polymeren
gegenuber aggressiven Medien zu erhéhen. Gegen einen oxidativen Abbau von Poly-
meren wie Polyolefine oder PVC finden bspw. phenolische oder aminische Antioxidan-
tien als Additive Verwendung. Auch gegen einen photo-oxidativen Abbau werden in
verschiedenen Polymeren Additive, z. B. organische oder anorganische UV-Absorber,
eingesetzt. Auch Additive, die gegen einen hydrolytischen Abbau schutzen, sind be-
kannt. So werden bspw. Carbodiimide beschrieben, die in Polymere compoundiert
werden, die dann mit Endgruppen von Amid- oder Ester-basierten Polymeren reagie-

ren und vernetzen kénnen [']. Durch das Compoundieren, das vor der Herstellung der

10
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Fasern erfolgen muss, kénnen in vielen Fallen weitere Eigenschaften der (Faser-)Po-

lymere verandert werden.

Eine Mdoglichkeit, Polymeroberflachen gegenliber aggressiven Substanzen zu schit-
zen, ist die Etablierung von Schutzschichten, die als Barriere fungieren und Permea-
tion der schadigenden Substanzen zum Substrat verhindern bzw. verlangsamen.
Schutzschichten, die die Permeation von Sauerstoff, Wasserdampf, aber auch z. B.
Aromastoffen reduzieren, werden besonders stark im Bereich der Verpackungsindust-
rie und seit einigen Jahren auch verstarkt zum Schutz von organischen Solarzellen
oder OLEDs erforscht. Um Lebensmittel vor der Oxidation zu schitzen, werden Barri-
ereschichten bendtigt, die fur die Sauerstoffdurchlassigkeit Werte im Bereich von
1 cm3/(m?*d*bar) zeigen, fiir Solarzellen miissen es bereits 3-4 Zehnerpotenzen weni-
ger sein [']. Typische Verpackungskunststoffe fir Lebensmittel aus PET, PP oder PE

erzielen It. Miuller et al. [VY] Sauerstoffdurchldssigkeiten im Bereich

cm?3
m2*d*bar

10" bis10* cm3/(m?*d*bar). Gleichzeitig liegt die Wasserdampfdurchlassigkeit

bei Werten im Bereich 1 g/(m?*d) (bei 23 °C, 85 % rel. Luftfeuchtigkeit). Um die Per-
meation von Aromastoffen in das Verpackungsmaterial zu verlangsamen, werden z. B.
die Oberflachen von PET-Flaschen grof3technisch Uber CVD-Verfahren beschichtet.
Hier werden oft sehr dinne, glasartige SiOx-Schichten abgeschieden. Auch fur die
Herstellung von Sauerstoff- und Wasserdampfbarrieren fur die organischen Solarzel-
len werden Polymerfolien mit vergleichbaren Oxidschichten ausgestattet. Die anorga-
nischen Schichten, die hier abgeschieden werden, besitzen sehr hohe Netzwerkdich-
ten. Auch das Modifizieren von Polymeren mit Schichtsilikaten kann der Verbesserung
von Barriereeigenschaften dienen. Hier werden sehr dinne oxidische Schichten in die
Polymere eingebettet, durch eine Labyrinth-Wirkung kommt es zu einem verzogerten

Durchtritt der diffundierenden Substanzen [Y].

Denkbar ist es, vergleichbare Composite aus Polymeren und Schichtsilikaten auf Fa-
sern zu etablieren und so eine schutzende Barrierewirkung gegenuber verschiedenen
Komponenten zu erzielen. Die hierflr verwendeten Polymere (z. B. PU oder Acrylat-
basierte Beschichtungen) eigenen sich flur eine Ausristung von Hochleistungsfasern
aber logischerweise nicht aufgrund der im Vergleich zum Faserpolymer geringen ther-
mischen Bestandigkeit. Das Abscheiden von anorganischen z. B. glasartigen Dunn-
schichten ware hier vorteilhaft, da deren thermische Bestandigkeit weitaus hoher ist

als die der Hochleistungspolymere. Allerdings ist das Abscheiden von anorganischen
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Dinnschichten mittels CVD- oder vergleichbaren Verfahren fir textile Flachengebilde
aus heutiger Sicht, vor allem wirtschaftlich, aber auch vom technischen Aufwand her

nicht sinnvoll realisierbar.

Eine sinnvolle Alternative, um anorganische Dlnnschichten auf Oberflachen zu etab-
lieren, stellt die Sol-Gel-Technik dar. Der Sol-Gel-Ansatz ermdglicht es, aus Solen,
also kolloidalen Losungen und daher mittels konventionell im Bereich textiler Flachen-
gebilde angewandter Applikationsmethoden (z. B. Tauchen, Spriuhen, Pflatschen) sili-
katische oder andere metalloxidische Schichten abzuscheiden. Sole sind Dispersio-
nen metall- oder siliziumoxidischer polymerer Cluster und/oder nanometer-groler
Oxidpartikel. Aus diesen kolloidal vorliegenden Spezies bilden sich nach einer Appli-
kation Uber Kondensations- und Aggregationsprozesse mehr oder weniger dichte an-
organische Netzwerke aus. Die Eigenschaften der Netzwerke wie deren Dichte bzw.
Porositat lassen sich zunachst Uber die Auswahl des oxidischen Materials beeinflus-
sen. Daruber hinaus bietet der Sol-Gel-Ansatz die Moglichkeit, Uber das Modifizieren
der Sole mit anderen Metalloxiden oder organischen Komponenten die Eigenschaften
der resultierenden Netzwerke zu beeinflussen. Auf diese Art und Weise lassen sich
auch die Hydrolysebestandigkeit, die Benetzbarkeit und die Netzwerkdichte beeinflus-
sen. Amberg-Schwab et al [/, Vi] haben in verschiedenen Publikationen Moglichkeiten
beschrieben, die Barriereeigenschaften bspw. von Polyolefinfolien tber die Beschich-
tung mit Sol-Gel-basierten Dunnschichten zu verbessern. Untersucht wurden Verbes-
serungen der Barrierewirkung gegenuber Sauerstoff wie auch volatilen Aromastoffen.
In [Vii] und [*] wird z. B. beschrieben, wie sich Uber die Modifikation der Sol-Zusam-
mensetzung die Netzwerkdichte der nasschemisch applizierten Barriereschichten sig-
nifikant erhdhen Iasst und wie diese Erhdhung mit einer Verringerung der Sauerstoff-
permeation einhergeht. Dabei sinkt die Sauerstoffdurchlassigkeitsrate durch Modifika-
tion der Basisrezeptur von ca. 400 cm3/(m?*d*bar) flir die unmodifizierte Sol-Gel-
Schicht auf einen Wert von etwa 20 cm3®/(m?*d*bar). Zhu et al. [X] beschreiben die Sen-
kung der Sauerstoffpermeation von beschichteten PET-Folien. Hier werden fur Folien,
die unbeschichtet Werte von etwa 30 cm®/(m?*d*bar) erzielen, exzellente Werte von
0,17 cm?/(m?*d*bar) erreicht. Lt. Miesbauer et al. [iii] erreichen typische Beschichtun-
gen auf 12 ym dicken PET-Folien, die uber CVD- und PVD-Verfahren appliziert wer-
den, Werte zwischen 1 und 0,02 cm?®/(m?*d*bar). Amberg-Schwab et al. beschreiben,
wie sich durch den Einsatz von Sol-Gel-basierten Beschichtungen die Wasserdampf-

permeation durch verschiedene Polymerfolien auf bis zu 0,16 g/(m?*d) reduzieren lasst

12
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— wobei die Bestwerte erst in Kombination mit anderen oxidischen Dunnschichten er-
zielt werden. Charton et al. [¥] berichten von &hnlichen Verbesserungen. Sie zeigen,
dass sich mit verschiedenen Sol-Gel-Beschichtungen auf Folien Wasserdampfperme-
ationsraten < 1 g/(m?*d) realisieren lassen. In Kombination mit oxidischen Vorbe-
schichtungen lassen sich weitere Verbesserungen erzielen. Die dargestellten Arbeiten
zielen darauf ab, Barrierekomposits fir OLEDs, organische Solarzellen, LEDs u. a. zu
entwickeln, bei denen auflerst niedrige Permeationsraten angestrebt werden. Eine
technische und/oder wirtschaftlich sinnvolle Realisierung der hierzu in einem ersten
Schritt eingesetzten CVD- oder PVD-Verfahren zur Modifikation von Textilien/Filtern

ist aktuell nicht moglich.

Das Deutsche Textilforschungszentrum Nord-West gGmbH (DTNW, Forschungsein-
richtung 2) hat langjahrige Erfahrung auf dem Gebiet der Sol-Gel-Technik und der an-
organisch-organischen Hybridpolymere [X', Xii xV]Auch in einem friiheren Projekt, wel-
ches das DTNW zusammen mit der Papiertechnischen Stiftung durchgefuhrt hat (Zu-
Tech Z20), wurden Barriereschutzschichten auf Sol-Gel-Basis untersucht. Die Arbei-
ten zielten vor allem auf den Bereich Bautextilien/Witterungsbestandigkeit ab. Hier
wurden Polyester-, Polyamid- und Glasfasergewebe ausgerustet und verschiedenen
Hydrolysetests unterzogen. Anhand der verbliebenen Reil3festigkeit der Gewebe
wurde beurteilt, inwieweit die Sol-Gel-Ausrustungen das Fasermaterial zu schutzen
vermogen. Fur die Hydrolysetests wurden Gewebe z. B. bei Raumtemperatur in ge-
sattigten Zementlosungen uber 48 h bei 130 °C in einem Autoklav mit neutralem Was-
ser oder bei 60 °C Uber schwefliger Saure oder Ammoniaklosung (abgeschlossenes
Gefal}, gesattigte Atmosphare) gelagert. Die Ergebnisse wiesen klar aus, dass Sol-
Gel-Beschichtungen unter diesen Bedingungen als Barriereschichten fungieren kon-
nen. Die Ausriistungen erfolgten (iber einfache Tauchbeschichtungen. Uber diesen
Ansatz konnten Beschichtungen appliziert werden, die so homogen sind, dass bspw.
eine ausgerustete Glasfaser, wenn sie in einer Ammoniak-gesattigten Wasserdampf-
atmosphare (60 °C) lagerte, Uber zwei Wochen keinen Festigkeitsverlust aufwies. Das
ungeschutzte Material dagegen zeigte unter gleichen Bedingungen eine Abnahme der
Reilfestigkeit von mehr als 80 %. Dies zeigt, dass die Beschichtungen zum einen als
Barriere dienen und das Fasermaterial so vollstandig umhullen, dass es keine relevan-
ten ungeschutzten Bereiche gibt. Untersuchungen im Zutech-Projekt Z20 erfolgten
entweder direkt in wassrigen Sauren oder Basen oder aber in mit Wasserdampf ge-

sattigten Atmospharen. Die Temperaturbedingungen sind zudem nicht vergleichbar
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mit denen, die in einer HeilRgasfiltration relevant waren. Von daher lassen sich die
Ergebnisse aus besagten Untersuchungen nicht Ubertragen, kdbnnen aber aufzeigen,
dass die Sol-Gel-Technik durchaus das Potenzial besitzt, Verbesserungen im Sinne

einer erhohten Lebensdauer der hier relevanten Filtermedien zu erzielen.

Das grundsatzliche Konzept der Sol-Gel-Technik bzw. der Herstellung von organisch-
anorganischen Hybridpolymeren erlaubt die Synthese und Applikation von Beschich-
tungen mit in weiten Grenzen einstellbaren Eigenschaften. Die Oberflachen solcher
Ausristungen kdnnen sehr glatt bis rau sein, die Schichten kdnnen glasartig hart bis
weich sein, und sie kdnnen die Flexibilitat, den Griff des textilen Flachengebildes we-
niger oder starker beeinflussen. Je nach Applikation und Substrat kbnnen sich die Aus-
rustungen als dunne Schichten um die Fasern legen, sich primar in den Kreuzungs-
punkten wiederfinden oder auch die offene Struktur des textilen Flachengebildes ver-
schliel3en. Die Antragsteller besitzen eine langjahrige Erfahrung auf dem Gebiet der
Sol-Gel-Technik. In den vergangenen Jahren wurden eine Reihe von 6ffentlich gefor-
derten und Industrieprojekten mit unterschiedlichen Zielsetzungen erfolgreich durch-
gefuhrt.

Der Sol-Gel-Ansatz ist stark vereinfacht am Beispiel eines SiO2>-Soles in Abbildung
Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-1 dargestellt. Ein Precursor wie
das Tetraethoxysilan (TEOS) wird unter definierten Bedingungen, zumeist unter Ver-
wendung eines Katalysators (Saure oder Base), hydrolysiert. Die monomeren Hydro-
lyseprodukte sind nur in groRer Verdiinnung stabil, und es kommt bei Uberschreiten
dieser Konzentrationen nach eingeleiteter Hydrolyse zu Kondensationsreaktionen der
gebildeten Silanol-Spezies. Die fortschreitende Kondensation fuhrt schliel3lich zur
Ausbildung von SiO2-Nanopartikeln bzw. -Clustern. Ein solches Sol kann bereits ohne
Weiteres auf ein Substrat appliziert werden. Durch anschlieliende thermische Behand-
lung und/oder das Abdampfen des Ldsemittels kommt es zu einem Aggregieren und
Kondensieren der Partikel/Cluster und zu einem Gelieren des Sols. Nach vollstandiger
Entfernung des Losemittels bildet sich dann ein, in diesem Falle rein anorganisches
Netzwerk (Xerogel) aus. Die resultierenden Schichten sind in der Regel hart und im
Vergleich mit den organischen Polymeren deutlich weniger elastisch. Das Beispiel in
Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-1 kann stellvertre-
tend fur eine Vielzahl von Metalloxidsolen gesehen werden, die, dem grundsatzlichen
Ansatz folgend, nach dem Sol-Gel-Verfahren hergestellt werden kdénnen. Genannt

seien hier z. B. Aluminium-, Zirkonium- oder Titandioxid.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-1: Prinzip des Auftrags
einer Beschichtung nach dem Sol-Gel-Verfahren [*']

Die Sol-Gel-Technik erlaubt es, ausgehend von dem ,einfachen“ Ansatz, auch soge-
nannte anorganisch-organische Hybridpolymere zu synthetisieren. Diese Netzwerke
besitzen sowohl organische als auch anorganische Domanen. Uber eine geeignete
Auswahl der Precursoren (z. B. organisch modifizierte Alkoxysilane) lassen sich mit
Hilfe der Sol-Gel-Technik so Hybridpolymere herstellen, deren Eigenschaften in ge-
wissen Grenzen ,malischneiderbar” beschrieben werden. So kénnen organische An-
teile bspw. variiert werden, um den Materialien eine hdhere Flexibilitat und Elastizitat
zu verleihen. Organische Netzwerkkomponenten kdnnen die Grenzflachenenergie o-
der die Porositat der resultierenden Hybridpolymere beeinflussen oder auch z. B. der
Farbgebung dienen. Uber die Auswahl geeigneter anorganischer Komponenten las-
sen sich bspw. die Harte oder die Temperaturbestandigkeit der Schichten verbessern,
Barriereeigenschaften oder die Bestandigkeit gegenuber Losemitteln oder aggressi-

ven Atmospharen kdnnen erhdht werden.

Die Modifizierung der Sole kann dabei mit einer enormen Vielzahl von Additiven erfol-
gen. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-2 zeigt sche-
matisch die verschiedenen Bausteine, aus denen ein solches Hybridpolymer aufge-
baut sein kann. Denkbar ist, dass diese Sole auch zusatzlich mit als Pulver anfallenden
Partikeln modifiziert werden, was in der Grafik durch das Al.Oz-Partikel dargestellt wer-

den soll.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-2: Strukturelemente
von Sol-Gel-basierten Hybridpolymeren [*']

Im Rahmen des beantragten Forschungsprojektes sollen die Mdglichkeiten und Gren-
zen des Einsatzes von Sol-Gel-Ausrustung fur die Verbesserung der Degradationsei-
genschaften fur Filtermedien aus unterschiedlichen Fasermaterialien untersucht wer-
den. Um einen Transfer der Ergebnisse in die industrielle Anwendung leichter zu er-

moglichen, sollen Systeme mit einem hohen Wasseranteil untersucht werden.

Um eine Reduzierung der Degradationsgeschwindigkeit zu erreichen werden Sol-Gel
Systeme mit unterschiedlichen Saure-Base Eigenschaften (Point-of-Zero Charge
(PZC)) auf den Textilien appliziert. Durch Kombination mit z. B. Fluorcarbon-Ausrus-
tungen, sollen diese Ausrustungen weiter verbessert werden. Da die Degradation stark
von der Feuchtigkeit als auch von Einfluss einer Saure bzw. Base abhangt, wurden fur
die Sol-Gel Beschichtungen Oxide mit PZC zwischen 2-9 ausgewahlt (s. Tabelle

Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-1).

Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-1:
wahlten Oxide

Tabelle der ausge-

Oxid PzC
SiO2 2
ZrO; 4-5
Al2O3 9

4 Forschungsziel / Losungsweg / Ergebnisse

Ein Hauptziel des Vorhabens war die Umsetzung der Filterprifung gemaf der neuen
DIN EN ISO 16891 fur abreinigbare Oberflachenfilter, wie sie bspw. zur Rauchgasrei-
nigung verwendet werden. Da wahrend der Antragstellung der Normentwurf ISO/DIS

16891 bereits als DIN-Norm Ubernommen worden ist, sollte GUberprift werden, ob die
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vorgeschlagene Testmethode reproduzierbare Ergebnisse liefert und wie aussagefa-
hig die Versuchsergebnisse sind. Im Idealfall werden die allmahlichen Eigenschafts-
anderungen von Faserfiltern in der industriellen Anwendung beschleunigt abgebildet.
Auch die Wirtschaftlichkeit der Methode sollte untersucht werden. Die Durchflhrung
der Versuche erfolgte insbesondere bei Bedingungen wie hohe Temperaturen und in

aggressiven chemischen Atmospharen.

Das zweite Hauptziel des Projektes war, mit Hilfe der Sol-Gel-Technik Ausristungen
fur abreinigbare textile Filter zu entwickeln, die als Barriere fungieren und so das Fa-
sermaterial gegen eine chemische Degradation durch aggressive Komponenten im
Gasstrom schitzen. Dabei sollten aufbauend auf den Erkenntnissen der parallellau-
fenden Arbeiten zur Schaffung eines validen Charakterisierungs- und Prufverfahrens
gezielte Optimierungen durchgeflhrt werden, um relevante Verbesserungen der Pro-

duktlebensdauer entsprechender Produkte zu erreichen.

4.1 Konzeptionierung und Aufbau des Priifstandes / Arbeitspaket 1

(FE 1)

Die Ziele dieses Arbeitspakets waren die Konzeptionierung und der Aufbau eines Fil-
terprufstands gemald der inzwischen international gultigen Norm DIN EN ISO
16891:2016, in dem Filterproben schadigenden Gasatmospharen ausgesetzt werden.
Die Vorgaben fur die konstruktive Ausgestaltung des Prufstandes im Normentwurf wa-
ren zum einen, dass die Mdglichkeit gegeben ist, dass Degradationsversuche sowohl
mit als auch ohne Durchstromung der Probenkammer erfolgen kdnnen. Zum anderen
sollte eine zeitgleiche Exposition an mehreren teils in Reihe geschalteten Medienpro-
ben zu realisieren sein. Aul3erdem sollten die Probenabmessungen ausreichend grof3
sein, um sowohl fir anschlielRende Untersuchungen zur thermischen (AP 11) und che-
mischen (AP 12) Degradation bei gleichzeitiger mechanischen Alterung nach VDI
3926 als auch flr Zugversuche (im Rahmen von AP 13) eine ausreichende Menge
entsprechend groR3er Filterproben zur Verfligung zu haben. Des Weiteren sollten in
diesem Arbeitspaket sinnvolle Betriebsparameter fur die Versuchsdurchfiihrung ge-

funden und festgelegt werden.

Im Folgenden werden die durchgeflihrten Arbeiten sowie die Ergebnisse des AP 1
gezeigt und diskutiert. Das im Projektrahmen entstandene Konzept flr den Alterungs-
versuch orientiert sich an den Vorschlagen aus der Prifnorm DIN EN ISO 16891:2016

mit dem Unterschied, dass im Vergleich deutlich mehr Filterproben zeitgleich von
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Testgasen mit variabler Schadgaskonzentration sowohl durch- als auch umstromt wer-
den kdénnen. Wie auch in der Norm kénnen die Filtermedien neben der Schadgasbe-
lastung verschiedenen Temperaturen aus dem Bereich der Heillgasentstaubung aus-
gesetzt werden. Durch eine gréliere Probenausbeute pro Versuch sollen die langen
Versuchsdauern der Prifnorm (bis zu 1000 h) indirekt deutlich reduziert werden, um

das Verfahren insgesamt wirtschaftlicher zu machen.

MFC
Control Panel _@

e
>}
>

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-3: VerfahrensflieRbild
des Alterungsversuches in vier Prozessstufen (I — IV)

Die Konzeptionierung des Alterungsversuches ist schematisch in Abbildung Fehler! Kein
Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-3 dargestellt. Das Verfahrensfliebild ist in
4 funktionale Einheiten (I — IV) gegliedert. Bereich | zeigt die Gasversorgung, Einheit
Il die Gasmischkammer vor der Alterungskammer, welche in Il dargestellt ist. Die Auf-
bereitung der Abluft sowie die Saugpumpe sind in IV dargestellt. Die einzelnen Pro-

zessstufen des Alterungsversuches werden im Folgenden genauer erlautert.
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Die Gasdosierung () erfolgt mit gasspezifischen Massenflussreglern (Abbildung Fehler!
Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-5) in Verbindung mit einer Kontrollein-
heit (Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-4). Auf diese
Weise lassen sich die Normvolumenstrome der Tragergase Stickstoff (N2) oder der
konditionierten Luft sowie der Schadgaskomponenten Schwefeldioxid (SO2) oder
Stickstoffmonoxid (NO) jeweils mit einer (+/-) 0,02%igen Genauigkeit (Herstelleran-

gabe fur den jeweiligen Volumenbereich) regeln.

t o’ “. ; ’:‘P. '\14 4
—— - , i)

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener
Formatvorlage im Dokument.-4: Kontrolleinheit ~ Formatvorlage im Dokument.-5:links:  Mas-
fiir Massenflussregler senflussregler SO

rechts: Massenflussregler N2 bzw. Luft
Das Tragergas sowie die jeweilige Schadgaskomponente werden in separaten PTFE-
Leitungen mit einem Innendurchmesser von 4 mm der Gasmischkammer zugefuhrt.
Dort werden die zugefuhrten Gase zum gewunschten Testgas homogenisiert. Bei ei-
nem Gesamtvolumenstrom von 1 I/min ergibt sich in der Zuleitung zur Alterungskam-

mer eine Fluidgeschwindigkeit von 1,3 m/s.

Durch Absperrventile an allen drei Zu- und Ableitungen der Gasmischkammer (vgl.
Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-3 U. Abbildung Fehler!
Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-6) lasst sich die Gasdosierung unter-
brechen bzw. bei Versuchen ohne Schadgasdosierung komplett abschalten. Ebenso
kann durch eine Absperrung des Tragergasstromes beim Anfahren des Alterungspro-
zesses der deutlich geringere Volumenstrom des Schadgases vorrangig angefahren

und das Tragergas erst danach zugeschaltet werden.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener
Formatvorlage im Dokument.-6:Gasmischkam-  Formatvorlage im Dokument.-7: Gasentnahme
mer, Gaseinlasse fiir Schadgas und Trager- S0z, Absperrautomatik mit spezifischem
gas mit Absperrventilen Gassensor gekoppelt

Uber die Kontrolleinheit lassen sich die Volumenstrdme regeln und durch Variation
dieser verschiedenen Gaskonzentrationen einstellen. Im Vergleich zu industriellen An-
wendungen wird die Schadgaskonzentration in den Versuchen zur chemischen Alte-
rung erhoht zugegeben, um den Alterungsprozess zu beschleunigen. Daher wurden
die Rohrleitungen sowie die Wandungen der Gasmischkammer aus Edelstahl 1.4571
gefertigt. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-8 zeigt die

genauen Bemaliungen der Gasmischkammer.

Als Tragergas werden Luft oder Stickstoff aus dem Labornetz enthommen und Uber
einen Druckminderer mit dem Massenflussregler verbunden. Die Schadgaskompo-
nenten werden aus Druckgasflaschen entnommen. Dafir stehen spezielle Gasfla-
schenschranke mit erhdhter Sicherheitstechnik zur Verfligung. Die Gasentnahme des
Schadgases SO ist in Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im
Dokument.-7 dargestellt. Zur erhdhten Sicherheitstechnik gehdéren neben einem perma-
nenten Luftwechsel des Schrankes und einer feuerfesten Tir und Wandung, auch eine
Absperrautomatik sowie eine Spulvorrichtung fur das bauseitige Leitungssystem. Die
Absperrautomatik besteht aus einem Pneumatikventil, welches mit einem spezifischen
Gassensor verbunden ist. Uberschreitet die Gaskonzentration im Laborraum einen

hinterlegten Wert sperrt das Pneumatikventil die Gaszufuhr ab.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-8: Gasmischkammer in
Schnittebene mit BemaRBung, Gaseingang fiir Tragergas und Schadgaskomponente, zentralem
Gemischauslass, Wandungen und Rohre: Edelstahl 1.4571

In der Realitat auftretende mechanische Belastungen des Filtermediums, resultierend
aus dem ansteigenden Druckverlust oder der zyklischen Abreinigung, werden bei die-
sem Testverfahren nicht bertcksichtigt, genauso wie evil. auftretende Wechselwirkun-
gen zwischen der Filterfaser und abgeschiedenen Staubpartikeln. Die Ausgangswerte
fur die Parameterstudie (AP 7 -10) orientieren sich im Wesentlichen an den Vorschla-
gen aus der Prufnorm DIN EN ISO 16891:2016.

Fir die Konstruktion der Alterungskammer (Il) wurden die folgenden Anforderungen

berucksichtigt:

=  Werkstoff bestandig gegen chemische und thermische Belastungen, die im Pro-
zess auftreten konnen

= mechanisch belastbar, z. B. bestandig gegen Unterdruck—Vakuumbetrieb, um
Gase aus dem Inneren der Kammer evakuieren zu kénnen

= ausreichende Dimensionierung in Hinblick auf die GroRe und Anzahl der zu al-
ternden Filtermedien; Ziel: mindestens zehn Filtermedien zeitgleich prifbar

= Filterproben sollen einerseits horizontal eingelegt werden konnen, sodass das
Testgas die Filter durchstromt; andererseits sollen weitere Filterproben vertikal
in die Kammer eingehangt werden konnen, sodass diese von dem Testgas um-
stromt werden

= hohe Dichtigkeit, um einen Austritt der Schadgaskomponenten und evtl. Reak-
tionsprodukte zu vermeiden, prozessrelevant und sicherheitsrelevant

= einfache Geometrie, glinstig in der Fertigung
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CGasauslass

Enklemmrahmen Filterproben

Gaseinlass
/

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-9: Alterungskammer
schematische Modellansicht (ohne BemaRBung), unten konnen Filtermedien geschichtet werden,
oben werden die Medien mit Hilfe von Metallstanden eingehéngt

Wegen der hohen thermischen Belastbarkeit sowie der sehr guten Korrosionsbestan-
digkeit gegenuber organischen und einigen anorganischen Sauren, wie auch 1 %iger
Schwefelsaure, wurde Edelstahl 1.4571 als Werkstoff flr die Konstruktion der Haupt-
komponenten, der Alterungskammer wie auch der Gasmischkammer, gewahlt. Im Ge-
gensatz zu Glas, bietet der Edelstahl 1.4571 dartber hinaus eine hohe mechanische

Belastbarkeit.

Die Dimensionierung der Alterungskammer ist so festgelegt worden, dass sich meh-
rere Filterproben zeitgleich altern lassen. Die Probenkapazitat der Alterungskammer
ist dabei abhangig von der Art der Beladung der Kammer. Werden die Proben in die
Kammer sowohl eingelegt als auch eingehangt, resultiert eine Kapazitat fur bis zu 15
Filtermedien. Werden jedoch die Proben nur eingehangt, kann die Kammer mit maxi-

mal 10 Proben beschickt werden.

Die zeitgleiche Alterung mehrerer Medien senkt durch die hohere Probenausbeute die
Kosten der Filterprifung nach DIN EN ISO 16891:2016, da zum einen weniger Be-
triebsmittel wie Tragergas und Heizenergie aufgebracht werden missen und zum an-
deren ein geringerer Zeit- und Personalaufwand fur die Versuchsdurchfihrung und -

Uberwachung pro getestetem Filter anfallt.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener
Formatvorlage im Dokument.-10: Alte-
rungskammer, oben: Deckel mit Bohrungen
fur den Flanschverschluss, unten: zentraler
Gaseinlass, PTFE-Dichtungen

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener
Formatvorlage im Dokument.-11: Seiten-
ansicht Alterungskammer, unten: Glasschau-
misolierung

Die genaue Bemaliung der Kammer ergibt sich hauptsachlich aus der Vorgabe der
Filterprobengrofle, die von mehreren Faktoren beeinflusst wird. Im weiteren Verlauf

wird die Dimensionierung der Kammer erlautert.

Nach der thermischen und chemischen Alterung werden die Filtermedien in den Ar-
beitspaketen AP 15 und AP 16 des Projektes weiterfuhrend zum Einfluss der mecha-
nischen Alterung auf die Filtereigenschaften untersucht. Diese Versuche erfolgen in
einem weiteren Medienprifstand, dessen Aufbau modifiziert der DIN ISO 11057 ent-
spricht. Neben eigenen Versuchen (s. Arbeitspakete 2, 11, 12, 15, 16) fuhrt die FE 3
auch die weiterfuhrenden Versuche an den zuvor an FE 1 thermisch und chemisch
gealterten Medien durch. Es mussen demnach Medien in die Kammer eingelegt wer-
den konnen, deren GrofRe mindestens dem Durchmesser der Filteranstromflache aus
der DIN ISO 11057 entspricht. Die hier angegebene Filteranstromflache entspricht ei-
ner 176 cm? grofRen Kreisflache mit 150 mm Durchmesser. Weitere Anforderungen an
die Mal3e der Kammer ergeben sich daraus, dass als Folgeversuch der Alterung durch
die FE 2 eine Faserfestigkeitsbestimmung nach DIN EN 13934-1 durchgefihrt wird.
Der ermittelte Wert der Zugfestigkeit dient als Hauptauswertungskriterium, um den

Grad der Eigenschaftsanderung des gealterten Filtermediums im Vergleich zum
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fabrikneuen erfassen zu kénnen. Der aus der Zugfestigkeitsbestimmung resultierende
Wert des gealterten Mediums wird dazu mit der Ausgangszugfestigkeit verglichen. Fir
die Bestimmung sieht die Norm DIN EN 13934-1 eine Mindestbreite von 50 (+/-)

0,5 mm bei einer freien Einspannlange von 100 mm vor.

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener
Formatvorlage im Dokument.-12: PTFE- Formatvorlage im Dokument.-13: PTFE-
Trager Trager mit Filterprobe

Beide Randbedingungen fuhren zu einer Filterprobenflache von 250x250 mm? als
sinnvolle Vorgabe fur die Versuche und daher auch als Mal} fur die Grundflache der
Alterungskammer. Die weiteren Mal3e der Alterungskammer sind den entsprechenden
Abbildungen zu entnehmen. Die Hohe (h = 440 mm) der Kammer ergibt sich aus der
geplanten Anordnung der Filterproben. Es soll zum einen eine horizontale Anordnung
der Proben in die Kammer moglich sein, indem die Proben in den unteren Teil der
Kammer eingelegt werden und abwechselnd mit PTFE-Tragern (s. Abbildung Fehler!
Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-12 U. Abbildung Fehler! Kein Text mit
angegebener Formatvorlage im Dokument.-13) Ubereinandergestapelt werden kénnen. Durch

diese Anordnung ist sichergestellt, dass das Testgas die Filterproben durchstromt.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-14: Beschickung

der Alterungskammer, eingehédngte Medien, umstromte Alterung

Zum anderen sollen weitere Filterproben vertikal oberhalb der horizontal eingelegten
Filterproben in die Alterungskammer eingehangt werden kdnnen, sodass das Testgas
die Filterproben umstromt (s. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im
Dokument.-14). Die Moglichkeit des vertikalen Einhangens der Filterproben erfordert da-
her im oberen Teil der Alterungskammer einen Freiraum von mindestens 250 mm, so-
dass sich zusammengenommen eine Hohe von 440 mm ergeben hat. Um die Filter-
proben aufzuhangen werden diese gelocht und mit einem durchgefuhrten Edelstahl-
stab fixiert.

1
. 260 mm . B
250 mm
410 mm
230 mm
anen4 mm
Dupen 6 MM
S AN\ — | b
300 mm |
Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-15: Seitenan-

sicht A der Alterungskammer in Schnittebene, BemaRungen
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-16: Seitenan-
sicht B der Alterungskammer in Schnittebene
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-17: Draufsicht

der Alterungskammer in der Schnittebene des Deckels, Flanschverbindung des Deckels und
der Kammer mit Nut fiir das Dichtungsmaterial (PTFE)
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-18: Einklemm-
rahmen mit Nut fiir Dichtungsmaterial (PTFE)

Als Dichtungsmaterial wurde PTFE aufgrund der guten thermischen und sehr guten
chemischen Bestandigkeit gewahlt. Die ringformigen PTFE-Dichtungen sind sowonhl
an der Flanschverbindung zwischen Deckel und Behaltermantel der Kammer verbaut
worden als auch am Rahmen zur Auflage der horizontal gestapelten Filterproben und
dem Einklemmrahmen (s. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im
Dokument.-10). Um die Sicherheit sowie Genauigkeit bei der Versuchsdurchfuhrung ge-
wahrleisten zu kdnnen, wurden alle Prozesskomponenten einer Dichtigkeitsprufung
unterzogen. Zusatzlich wurde das Temperaturverhalten der Alterungskammer in Vor-

versuchen uUberpruft.

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-19: Heizman-
schette, links: Ansicht der Mantelflache mit Regelmodul, mittig: Ansicht der Isolierung, rechts:
angelegte Heizmanschette mit Deckel
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Um typische Einsatztemperaturen der zu prifenden Filterproben Uber die Versuchs-
dauer konstant fahren zu kénnen, wird die Alterungskammer von einer Heizman-
schette umgeben (s. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im
Dokument.-19). Diese wurde nach den Malden der Alterungskammer passgenau gefer-
tigt, lasst sich fest um den Stahlbehalter legen und hat eine maximale Leistung von
630 W. Uber ein Pt 100-Thermoelement wird die Temperatur durch einen Istwert-/Soll-
wertvergleich geregelt und konstant gehalten. Der Sensor befindet sich zwischen dem
Innengewebe der Heizmanschette und der AuRenwand der Alterungskammer

ca. 130 mm oberhalb des Kammerbodens.

Um die exakte Versuchstemperatur im Kern der Alterungskammer Uber die gesamte
Hohe der Alterungskammer zu kennen, wurde in Vorversuchen die Temperatur in der
Mittelachse der Kammer an vier Messpunkten ermittelt. Das Temperaturverhalten
wurde bei einer Temperatur von Tsoi = 160 °C gemessen. Wahrend der Temperatur-
messung wurde die Alterungskammer kontinuierlich mit 1 I/min Luft durchstromt, so-
dass eine Vergleichbarkeit zu den spater durchgefuhrten Versuchen gegeben war.
Entsprechend war auch der zugefuhrte Luftstrom nicht vorgeheizt. Die Messpunkte
wurden wie in Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-20

dargestellt in 10 cm Abstanden, beginnend bei der oberen Behalterkannte, gewahlt.

I LT =
1 ]

10cm

==

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-20: Anordnung
der Messpunkte zur Aufnahme des Temperaturverhaltens

Fir die Temperaturmessung wurde ein Thermoelement (K: NiCr — Ni, -270 bis 1300
°C) verwendet, welches an den zuvor beschriebenen Messpunkten innerhalb der Al-
terungskammer positioniert wurde. Nach Einstellen eines konstanten Temperaturwer-
tes fur den jeweiligen Messpunkt wurde die Messung beendet. Das Verhalten wurde
fir zwei unterschiedliche Isolationsmaterialien, eine PTFE-Platte sowie eine Glas-
schaumplatte, getestet. In Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im

Dokument.-21  sind die resultierenden Messwerte zur Beschreibung der
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Temperaturverteilung in Abhangigkeit von der Behalterhohe und dem Isolationsmate-

rials (am Boden der Alterungskammer) als Saulendiagramm dargestellt.

165

160  — — — —
155 i
0 -
e 150
]
©
g 145
3
K3 140
135
130
125 M M Ml MIV
O Sollwert 160,0 160,0 160,0 160,0
8 PTFE-Iso. 153,8 151,3 147,6 136,5
@ Glasschaumiso. 157,5 157,8 157,0 155,6
@ Gl mit Durchstr. 158,1 158,6 157,7 157,2
Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-21: Temperatur-

verhalten der Alterungskammer bei 160 °C

Wird der Boden der Alterungskammer mit einer PTFE-Platte isoliert, zeigt sich ein
deutlicher Warmeverlust im unteren Teil der Kammer, sodass die Temperaturvertei-
lung stark inhomogen ist. Die maximale absolute Abweichung von 23,5 °C wurde an
Punkt IV gemessen. Im Alterungsversuch konnten dadurch einige Filter weniger stark
belastet werden als Filter, die hdher im Behalter positioniert werden. Daraufhin wurde
die Unterseite der Alterungskammer mit einer Glasschaumplatte isoliert, die mit einer
spezifischen Warmeleitfahigkeit von A = 0,05 W/mK deutlich bessere Isolationseigen-
schaften besitzt. Die Versuchstemperatur konnte damit dber die gesamte Kammer-
hohe deutlich konstanter gefahren werden. Das Temperaturminimum bei einer Isolie-
rung mit Glasschaumplatte und wahrend Durchstromung der Kammer (Gl mit Durchstr.
in Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-21) liegt bei
157,2 °C und findet sich an Messpunkt IV. Unter realen Versuchsbedingungen liegt
die maximal erreichbare Temperatur bei einem Sollwert von 160 °C bei 158,6 °C. Die
gemittelte relative Temperaturabweichung liegt somit bei 1,3 % und damit innerhalb

der Mindestanforderungen nach der Prufvorschrift ISO 16891 von + 5 %.

Der Prufstand wurde um eine Befeuchtungsstrecke mit qualitativer Erfassung der
Feuchte durch einen Feuchtesensor erweitert. Auf diese Weise lassen sich Gasfeuch-
ten zwischen 6 % r. F. bis zu 99,9 % r. F. (bei 23 °C) erzeugen. Fur die Versuchsreihen

der thermischen und chemischen Alterung wurden Versuche mit 6 oder 99,9 % r. F.
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durchgeflihrt. Die Feuchte wurde in Vorversuchen bei gleichen Bedingungen zu den
spateren thermischen oder chemischen Alterungsversuchen ermittelt und eingeregelt.
Von einer zeitgleichen Uberpriifung der Feuchte wahrend der Alterungsversuche
wurde aufgrund gleicher Bedingungen und Art der Durchfihrung abgesehen. Dies
hatte den Vorteil, dass der Platzbedarf fur den Versuchsaufbau im Digestorium deut-
lich reduziert werden konnte und der Sensorkopf des Feuchtemessgerates nicht durch

Ruckspuleffekte mit Schadgaskomponenten in Kontakt gebracht wurde.

FuUr das Arbeitspaket der chemischen Degradation wurde der Versuchsaufbau in ein
gesondertes Labor verlegt. Das Labor verfugt Uber zwei miteinander verbundene Di-
gestorien, sodass der Prufstand unter bestmdglichen Sicherheitsmallinahmen aufge-
baut werden konnte. FUr den Anschluss der Druckgasflaschen der Schadgase stehen
spezielle Gasflaschenschranke mit einem 120fachen Luftwechsel, brandsicheren
Wandungen und Armaturen zur Spulung der bauseitigen Gasleitungen zur Verfugung.
Die bauseitigen Gasleitungen fuhren ins Digestorium, sodass sich die Entnahmestelle
fur die Schadgaskomponenten sowie der restliche Versuchsaufbau innerhalb eines
Containments befinden. Um die Sicherheit des kontinuierlichen, nicht dauerbewachten
Versuchs noch weiter zu erhdhen, wurde das Labor um spezifische Gassensoren fur
NO und SO: erweitert. Im Fall eines Anlagenlecks bei gleichzeitigem Ausfall der Ab-
sauganlage des Labors wird die Zufuhr der Schadgaskomponenten bei Uberschreiten
eines hinterlegten Konzentrationswertes in der Laborluft Gber ein pneumatisches Ven-
til im Gasflaschenschrank direkt beendet. Der Versuch verfugt damit tber 3 Sicher-
heitsstufen.

Zusammenfassend lasst sich sagen, dass in diesem Arbeitspaket die Konzeptionie-
rung und Konstruktion des Alterungsversuchs umgesetzt werden konnte. Die Kon-
struktion der Gasmischkammer sowie beider Alterungskammern erfolgte durch die
Werkstatt der Universitat Duisburg-Essen. Weitere Komponenten (Heizmanschette,
gasspezifische Massenflussregler) wurden Uber entsprechende Unternehmen bezo-
gen. Die Alterungskammern wurden durch Glasschaumplatten an der Unterseite iso-
liert. Nach Aufbau und Verschaltung der Komponenten erfolgten flir die spateren Ver-
suchsreihen wichtige Vorversuche, um den genauen Betrieb der Anlage dokumentie-

ren zu kdnnen.
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Die Leckrate beider Alterungskammern wurde durch eine Nachbearbeitung der
Flanschdichtung in der Werkstatt deutlich verbessert, so dass eine hinreichende Dich-

tigkeit gewahrleistet werden konnte.

Nach einer eingehenden Gefahrdungsanalyse mit Unterstitzung der Fachkrafte fur
Arbeitssicherheit der Universitat Duisburg-Essen wurde entschieden, den Versuchs-
aufbau fur die Umsetzung der Versuchsreihen zur chemischen und thermischen Alte-
rung in ein spezielles Labor zu verlegen. Der Versuchsaufbau wurde hier unter zwei
miteinander verbundenen Abzigen aufgebaut. Weiterhin wurde die dortige Gaswarn-
anlage um gasspezifische Sensoren fur die Schadgaskomponenten SO2 und NO er-
weitert. Ein Gasflaschenschrank wurde fur den Anschluss von SO2-Druckgasflaschen
umgebaut. Eine Sicherheitsfreigabe flr Nachtversuche steht weiterhin aus, da mit SO>
und NO toxische Gase in Druckgasflaschen verwendet werden und die Laborordnung
aktuell noch ein VerschlieRen der Flaschenventile uber Nacht vorsieht. Durch die Er-
weiterung der Befeuchtungsstrecke konnte ein Wassergehalt des zugeflhrten
Gasstroms entsprechend einer relativen Luftfeuchte von 99 % bei 23 °C (17,5 g/kg

trockener Luft) realisiert werden.

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-22: erweiterter
Filterpriifstand nach DIN EN ISO 16891:2016
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-22 zeigt die Umset-
zung des Versuchsaufbaus unter zwei miteinander verbundenen Abzlgen. Im rechten
Abzug (nicht dargestellt) befinden sich ein paralleler Aufbau sowie die Steuereinheit
fir die Massenflussregler (Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im
Dokument.-4). Durch die verschiedenen Komponenten, die fir einen Teststand notwen-
dig sind, ergibt sich ein Platzbedarf von mindestens einem Standardlaborabzug mit

einer Breite von 120 cm.

4.2 Umbau des Filterpriifstandes nach VDI 3926 auf die projektspezi-
fischen Anforderungen / Arbeitspaket 2 (FE 3)

Die vergleichende Charakterisierung trocken abreinigbarer Filtermedien ist in VDI-
Richtlinie 3926 Blatt 1 (2004) und DIN ISO 11057 (2012) beschrieben. Die Bedingun-
gen der Medienprufung sollen Aussagen zum langfristigen Betriebs- und Abscheide-
verhalten ermdglichen und insbesondere anzutreffenden Effekte der Oberflachenfilt-

ration abbilden.

Die Charakterisierung des Ausgangszustandes der Filtermedien erfolgt durch Bela-
dung mit gasgetragenem Staub bei definierten Anstrombedingungen Uber eine defi-
nierte Anzahl von Abreinigungszyklen (z. B. 30). Mit dem Aufbau eines anfiltrierten
Filterkuchens tritt ein Anstieg des Druckverlustes uber das Filtermedium auf. Bei Er-
reichen eines definierten Druckverlustes Uber das Testfiltermedium (z. B. 10 mbar)
wird der Filterkuchen per Druckstol} (Pulsjet) abgereinigt, wodurch sich ein Restdruck-
verlustwert abhangig vom eingelagerten Staubgehalt einstellt, und die Beladung fort-
gesetzt. Der damit typischerweise einhergehende Anstieg des Restdruckverlustes und
die Verklrzung der Zykluszeit wird Uber den weiteren Prifzyklus aufgezeichnet. Rein-
gasseitig des Testmediums durchtretender Staub wird auf einem Absolutfilter gesam-
melt, welcher nach Ablauf der 30 Zyklen gravimetrisch ausgewertet wird.

Um Alterungseffekte durch mechanische Beanspruchung der Fasern des Filtermedi-
ums im Testverlauf abzubilden, erfolgt anschliel’end eine periodisch in kiirzerem Ab-
stand wiederkehrende Abreinigung (Pulsjets) bei gleichzeitiger Staubbeladung. Lt.
VDI-Norm werden 10.000 Abreinigungsimpulse im Abstand von jeweils 5 Sekunden
aufgepragt, nach ISO 2.500 Abreinigungsimpulse im Abstand von jeweils 20 Sekun-

den.
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Anschliel3end ist eine zweite Filterprifung analog zur ersten Testphase vorgesehen,
um Uber die Alterungsphase eingetretene Anderungen der Filtrationseigenschaften
vergleichend bewerten zu konnen. In Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage
im Dokument.-2 sind die Parameter des gesamten Testlaufs dargestellt. Alle Untersu-
chungen werden typischerweise unter Umgebungsbedingungen durchgefiihrt.

Durch geeignete technische Erweiterungen uber die Anforderungen der Prufvorschriften
hinaus lassen sich auch thermische und chemische Einfliusse auf die Filteralterung im
Testablauf berucksichtigen. Fur diese Untersuchungen steht bei IUTA ein Prufstand
MMTC 2000 EHF zur standardisierten Filterprifung von abreinigbaren Filtermedien nach
VDI 3926 bei erhdhter Temperatur und Feuchte der Fa. Palas GmbH, Karlsruhe, zur Ver-
fllgung. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-23 zeigt das
Schema der verwendeten Versuchsanlage, Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener
Formatvorlage im Dokument.-24 eine photographische Aufnahme der Anlage im IUTA-
Technikum. Der Prifstand ermdglicht zusatzlich die Einstellung einer definierten Luft-
feuchte (80% bei 90°C) sowie die Durchfiihrung von Filtertests bei bis zu 250 °C It. Her-
stellerspezifikation. Dieser Prifstand wurde um eine Gasdosierung zur rohgasseitigen
Aufgabe von bis zu vier Schadgaskomponenten erganzt.

Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-2: Phasen der Filter-
priifung nach DIN ISO 11057 und VDI 3926-1

Filterwdgung

Phasen  Bezeichnung Bedingungen (1) Bedingungen (2) Absolutfilter Testfilter
differenzdruckgesteuert,
1. Phase Konditionierung 30 Beladezyklen Abreinigungsdruckpunkt 1000 Pa X X
2. Phase Kiinstliche Alterung 2500 Abreinigungszyklen zeitgetaktet alle 20 sec. X
differenzdruckgesteuert,
3. Phase Stabilisierung 10 Beladungszyklen Abreinigungsdruckpunkt 1000 Pa
30 Beladezyklen, differenzdruckgesteuert,
4. Phase Messung mindestens 2 h Beladedauer Abreinigungsdruckpunkt 1000 Pa X X

opt.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-23: Erweiterter
Priifstand zur Priifung von Filtermedien fiir Abreinigungsfilter unter Feuchte- Temperatur- und
Schadgasbeaufschlagung in Anlehnung an VDI 3926 und DIN I1SO 11057
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-24: Erweiterter
Priifstand zur Priifung von Filtermedien fiir Abreinigungsfilter im IUTA-Technikum

Als Prifstaub wurde gemaf Vorgaben der Pural NF Al203 verwendet. Die Dosierung
des Prifstaubes am Versuchsstand erfolgt Gber einen Feststoffdispergierer RBG 1000
nach VDI 3491-9 (Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im
Dokument.-25). Im Allgemeinen kénnen mit dem RBG 1000 Massenstrome von ca. 10
mg/h bis ca. 430 g/h dispergiert werden. Die maximale Fullhéhe des eingesetzten zy-
lindrischen Feststoffbehalters betragt 70 mm bei einem Innendurchmesser von 14 mm
zum Einsatz. Das Dosieren erfolgt Uber den exakt geregelten Vorschub des Transport-
kolbens im Zylinder gegen eine oberhalb angebrachte rotierende Edelstahl-Draht-

blrste, welche das Staubmaterial aufnimmt und in die quer Uber die Blrste stromende
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Dispergierluft abgibt. Die gewiinschten Massenstrome lassen sich reproduzierbar aus
dem Querschnitt des Feststoffbehalters, der eingestellten Vorschubgeschwindigkeit
des Transportkolbens sowie mit der ermittelten Stopfdichte des Staubes im Behalter
bestimmen. Durch das mittig im Strémungskanal positionierte Dosierrohr wird das Par-
tikel-Aerosol dann in die Anlage eingedust. Die Dauer der kontinuierlichen Staubauf-
gabe ist durch die begrenzte Staubmasse im Feststoffbehalter limitiert, eine Fortset-

zung erfolgt nach Wechsel des Behalters.

Dieses Dosierrohr ist in der Lange variabel, sodass der Abstand zwischen dem einge-
spannten Filtertuch und der Staubzugabe im Filterprifstand eingestellt werden kann.
Dadurch wird sichergestellt, dass auch bei unterschiedlichen Materialien eine Uber die
gesamte Filterflache homogene Belegung maglich ist. Aulierdem werden Partikelver-
luste durch Sedimentation des Materials im horizontalen Stromungskanal durch einen
optimal eingestellten Abstand zwischen Dosierrohr und eingespanntem Filtertuch mi-
nimiert. Der Aerosolkegel ist aufgrund der zu geringen Materialfrachten und zu feinen
KorngroRen des verwendeten Partikelmaterials nicht sichtbar, sodass die Auswertung
nur auf Grundlage des belegten Filtermaterials erfolgen kann. Erste Tests mit unter-
schiedlichen Partikelmaterialien, Vorschubgeschwindigkeiten und Volumenstromen
des Rotationsburstengenerators zeigten, dass die gleichmafige Beladung des Filter-
tuchs bei einem geeigneten Abstand reproduzierbar gute Ergebnisse liefert. Eine am
IUTA durchgefuhrte numerische Stromungssimulation mit dem Simulationsprogramm
Fluent zeigt auf, dass die gesamte Filterflache durchstromt wird, vgl. Abbildung Fehler!

Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-26.

Zur Temperierung des Gasstromes verfugt die Anlage Uber funf Heizgruppen, welche
als elektrische Widerstandsheizungen ausgefihrt sind. Diese Heizmantel und beheiz-
bare Schlauche umschlieRen die in Edelstahl ausgeflhrten gasfihrenden Baugruppen
des Prifstandes sowie die Aerosolzufihrung vom Blrstengenerator und kénnen per
Software oder direkt an einer Steuerungseinheit separat geregelt werden. Insgesamt
verfugt die Anlage Uber 12 individuell einstellbare Heizzonen. Da die meisten Heizzo-
nen des Prufstandes in der Regel auf identische Temperaturen eingestellt werden,
sind diese zu funf sogenannten Heizgruppen zusammengefasst, was die Heizungs-
steuerung per Software vereinfacht, vgl. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener
Formatvorlage im Dokument.-27. Damit sind Prozesstemperaturen im Inneren von maximal

250 °C in Abhangigkeit von den angestrebten Prifbedingungen realisierbar.
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Die Feuchtekonditionierung des Versuchsstandes erfolgt tber eine per elektrischer
Mantelheizung temperierte Blasensaule, in der trockene Druckluft durch einen Sinter-
metallkorper fein verdist durch eine Wassersaule geleitet wird. Die Wassertemperatur
wird mit Hilfe einer Temperaturmessstelle am Boden der Blasensaule erfasst (Abbil-
dung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-28). Eine Uber die Hohe
asymmetrische Wickelung der Heizmanschette um die Blasensaule sorgt in Bezug auf
die Wassermenge in der Blasensaule flr einen nahezu gleichbleibenden spezifischen
Energieeintrag, sodass die Temperatur bei sinkendem Wasserspiegel und identischer
Heizleistung konstant bleibt. Dies ist von Bedeutung, da die Wassertemperatur nicht
Uber die Heizungen geregelt werden kann und sich bei einem sinkenden Wasserstand
ansonsten eine zeitliche Anderung der Temperatur einstellt. Die relative Feuchte im
Prufkanal ergibt sich durch entsprechende Mischungsrechnung aus den relativen
Feuchten aller dem Prufkanal zugeflihrten Gas- und Aerosolstrome sowie der Pruf-
temperatur im Kanal. Uber die Wahl der Gasdurchsatzmenge und Temperatur des
durchstromten Wassers von bis zu ca. 95 °C lassen sind nach Herstellerspezifikatio-

nen relative Feuchten bis ca. 80 % bei 90 °C zuverlassig einstellen.

Entsprechend der in diesem FuE-Vorhaben zur thermischen Alterung angestrebten
Praftemperaturen von mehr als 100 °C kann nicht mehr mit relativen Feuchten operiert
werden. Entsprechend der industriellen Praxis erfolgt eine Vorgabe des absoluten
Wassergehalts in Volumenprozent. Da der herstellerseitig verbaute Feuchtesensor bei
Temperaturen oberhalb 100 °C nicht bestandig ist, wird dieser bei derartigen Pruftem-
peraturen ausgebaut und der Wassergehalt in-situ per FT-IR (vgl. Ausfuhrungen zur
Schadgasdosierung) bzw. gravimetrisch per Teilstromentnahme bestimmt. Die Zufuhr
des feuchten Gases zum Prifstand erfolgt Gber eine beheizte Schlauchleitung bei ge-
genuber der Blasensaule erhohten Temperatur zur Vermeidung von Kondensations-
effekten. Nach Durchstréomen von Test- und Absolutfilter wird der feuchte Gasstrom
reingasseitig nach einer Volumenmessstrecke in einem Warmetauscher abgekuhilt.
Das hier anfallende Kondensat wird in einen Kondensatbehalter geleitet und abge-
fuhrt. Die urspringlich angedachte Ruckfihrung des Kondensats zuriick in die Bla-
sensaule wurde kritisch hinterfragt und schlie3lich verworfen, da nicht ausgeschlossen
werden kann, dass sich das Kondensat mit Teststaub bzw. Prifgasen anreichert und
auf diese Weise Schaden innerhalb des Prufstandes verursacht. Diese Mallhahme
alleine fuhrt jedoch aufgrund der Abnahme des Wasserfullstandes in der Blasensaule

zu einer Verklrzung der Standzeit, weswegen ein zusatzlicher mit der Blasensaule
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korrespondierender grof3volumiger Wasserbehalter installiert wurde. Zum einen wird
dadurch das Absinken des Wasserspiegels deutlich reduziert und zum anderen kann
bei Bedarf der Behalter auch im laufenden Betrieb aufgefillt werden, ohne dass die

Blasensaule gedffnet werden muss.

Grundsatzlich gilt, dass die Temperatur im Filterprifstand bei einer Beaufschlagung
mit feuchter Luft immer gréRer sein sollte als die Taupunkttemperatur, um Kondensa-
tion von Wasserdampf innerhalb des Prifkanals zu vermeiden. Um insbesondere im
Bereich der Volumenstrommessung Kondensation zu verhindern, wird dieser Bereich
um ca. 10 K héher temperiert als die restliche Heizgruppe erfolgt bei Temperaturen
unter 120 °C automatisch durch die Software des Filterprifstandes. Bei hdheren Be-
triebstemperaturen ist eine zusatzliche Temperaturerhéhung in diesem Bereich nicht

notwendig.

Zur Steuerung und Regelung der Anlage wird die vom Prufstandhersteller entwickelte
Software ,MMTC Testing 2016 verwendet. Nach Eingabe der gewunschten Parame-
ter Ubernimmt die Software die wesentlichen anlagenspezifischen Prozeduren wie An-
und Abfahren der Prifsequenzen. Wahrend des Versuchsbetriebes werden durch die
Software die Messwerte erfasst sowie die Versuchsparameter eingestellt und geregelt.
Zur Regelung des Gesamtvolumenstroms wird der Durchsatz in der Volumenmess-
strecke vor der zum Gastransport eingesetzten Drehschieberpumpe gemessen. Durch
Vergleich des vorgegebenen Sollwertes mit dem Volumenstrom-Messwert wird durch
die Software die Drehzahl der Pumpe nachgeregelt. Hierdurch wird gewahrleistet,
dass auch bei variierendem Druckverlust infolge der periodischen Abreinigung des Fil-
ters stets normkonform ein konstanter Volumenstrom durch die Anlage gefuhrt wird.
Der Druckstol zur Abreinigung des Filtermediums wird nach Auswertung der Diffe-
renzdruckmessung vor und hinter dem Filter durch die Prifstandssoftware eingeleitet.
Hierzu wird am Drucktank des Abreinigungssystems ein Membranventil get6ffnet, wel-
ches fur kurze Zeit (60 ms) die Zuleitung vom Druckluftspeicher (2,5 L, 5 bar) zur Fil-
terkammer freigibt und somit ein Druckstol ausgeldst. Die Abreinigung kann per Soft-
ware differenzdruckgesteuert, zeitgesteuert sowie manuell ausgefiihrt werden.

Die rel. Feuchte des Gases im Prifkanal wird an einer Messstelle hinter der Filterhal-
terung Uber einen kapazitiven Messflhler ermittelt. Dieser bis zu einer Betriebstempe-

ratur von 100 °C verwendbar.
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Als Dispergierluft und zur Speisung der Blasensaule wird Druckluft aus dem Hausnetz
des IUTA-Filterprifzentrums verwendet, welche Uber einen Tropfenabscheider olfrei

zur Verfluigung steht.

Dispergierdeckel
Aerosol

Dispergierluft_g

Dispergierkopf

Prazisionsbiirste

Staub

——  Feststoffbehalter

Transportkolben

— AN

1 Vorschub

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-25: Funktions-
prinzip des verwendeten Rotationsbiirstengenerators [xvi].

Je——Filter —

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-26: Ergebnis der
Stromungssimulation fiir die Anstromung des Filters im Prifstand unter typischen Anstrombe-
dingungen

Untersuchungs-Randbedingungen:

Kanaldurchmesser 0,15 m, Sondendurchmesser: 0,006 m, Volumenstrom Partikelgenerator 2 m3h,
Austrittsgeschwindigkeit Aufgaberohr: 19,65 m/s, Druckverlust Filter bei Anstrdmungsgeschwindigkeit
3 cm/s: 10 Pa
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-27: Heizzonen
und -gruppen des Priifstandes

Heizungsmanschette —|

Blasensaule —

Temperaturmessstelle —{
Heizung

Druckluftnetz

Temperaturmessstelle

\ Druckminderer Wassertemperatur
Luftverteiler
 Ho——p< |—; ——

Abscheider MFC  Rickschlagarmatur

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-28: Blasensaule
zur Konditionierung der Priifgasfeuchte

FUr das Einbringen von Prifgasen in den Filterprufstand wurde die Versuchsanlage
um eine Vorrichtung zur Gasdosierung erweitert. Die Speisung erfolgt aus Druckgas-
flaschen sowie unmittelbar folgenden Druckminderer und Kugelhdhne, welche in ei-
nem separaten Gasflaschenschrank auferhalb des Systemraumes des Prifstandes
untergebracht sind. Die Magnetventile werden elektronisch geschaltet und befinden
sich wie alle folgenden Armaturen an einer Wand innerhalb des Systemraumes. Der
Gasflaschenschrank besitzt eine Absaugvorrichtung, sodass es bei eventuellen Le-
ckagen an den Leitungen oder Armaturen innerhalb des Schrankes nicht zu einer Ge-
fahrdung durch freigesetzte Gase kommen kann (Abbildung Fehler! Kein Text mit
angegebener Formatvorlage im Dokument.-29). Der Schrank verfligt Gber einen Anschluss fur
eine 50 L Stickstoffflasche, einen Anschluss flir eine 10 L Kohlendioxidflasche sowie
drei weitere Anschlisse fur 10 L-Prufgasflaschen. Aufgrund der elektrischen Ansteu-

erung der Magnetventile besteht die Moglichkeit, durch das Betatigen des
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Notausschalters im Systemraum alle Gasstrome unmittelbar zu unterbrechen. Die An-
schlusssticke fur die drei Prufgasflaschen verfigen Uber Spulmdglichkeiten mittels
Stickstoff, sodass das Wechseln dieser Druckgasflaschen ohne die Gefahr einer Ex-
position durch zurlickgebliebenes Prifgas in den Leitungen oder Armaturen mdglich

ist.

Um die Schadgaskonzentration im Prozessgas mdglichst exakt einstellen zu kénnen,
werden Massflow-Controller (MFC) zur Volumensteuerung eingesetzt. Die hier ver-
wendeten Multigas MFCAera® Transformer® arbeiten mit einer Steuerspannung von 0
bis 5 V bei einem Volumenstrom von 0 bis 3 L/min (bezogen auf das Kalibriergas Stick-
stoff), wobei sie bei einer Steuerspannung von 0V geschlossen sind (,normally-
closed®). Dadurch wird sichergestellt, dass die Ventile im Falle einer Stérung (Strom-
ausfall, Computerausfall etc.) automatisch den Volumenstrom aller Prifgase unterbre-
chen. Die Steuerspannung wird vom Computer mittels einer Mess- und Steuerungs-
karte ausgegeben, sodass die Mdglichkeit besteht, die Volumenstrome am Computer
vorzugeben. Gleichzeitig wird auch das vom MFC zurickkommende Signal Uber den
tatsachlichen Istwert mit der Messkarte aufgenommen und auf geeignete Weise dar-
gestellt und aufgezeichnet. Fur die Stromversorgung mit + 15 VDC und — 15 VDC so-
wie die Kommunikation zwischen Messkarte und MFC wird ein Kabel mit RS 232-Ste-
cker verwendet. Zur Steuerung der Volumenstrome wurde ein Steuerungstool mit dem
Programm LabVIEW™ entwickelt, vgl. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener
Formatvorlage im Dokument.-30. Die Ist-Werte der einzelnen MFC werden grafisch und nu-
merisch dargestellt. Aulerdem werden mittels eines programmierten Datenschreibers
die Volumenstrome erfasst und automatisch in einer Excel-Datei abgelegt. Die Steue-
rungssoftware der MFC ermdoglicht die Hinterlegung spezifischer Verdinnungsfakto-
ren zur direkten Vorgabe einer Prifgaskonzentration bei unterschiedlicher Ausgangs-
konzentration der Flaschengase. Fur die Untersuchungen ist es notwendig, die Kon-
zentrationen der zugegebenen Priifgase und deren Produkte messtechnisch erfassen
zu kénnen. Am Institut fur Energie- und Umwelttechnik steht hierfur ein FT-IR Gas
Analyzer DX 4000 der Firma Gasmet Technologies GmbH, Karlsruhe zur Verfligung.
Mit diesem Messgerat ist es moglich die Konzentrationen unterschiedlicher Gase si-
multan zu vermessen. Zur Uberwachung der Konzentration der verwendeten Priifgase

sind innerhalb des Systemraumes und im Gasflaschenschrank Gasmonitore installiert.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-29: Schemati-
sche Darstellung der Schadgasdosierung und der Spiilmoglichkeit der Armaturen.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-30: Benutzer-

oberflache des erstellten Programms zur Steuerung der MFC zur definierten Schadgasdosie-
rung.

Eine Gefahrdungsbeurteilung soll die potentiellen Gefahren einer Anlage oder Ma-
schine darstellen und eventuellen Handlungsbedarf erkennen, bevor es zu einer Si-
cherheits- oder Gesundheitsgefahrdung kommen kann. Als Gefahrdung wird ein Zu-
stand definiert, in der die Mdglichkeit des Eintritts eines Gesundheitsschadens besteht
. Die Grundlage fiir die Gefahrdungsbeurteilung bilden Technische Regeln (TR),
das Arbeitsschutzgesetz (ArbSchG) und die aktuelle Betriebssicherheitsverordnung
(BetrSichV). Zur Bewertung der Gefahrdungen wurde die Risikomatrix nach Nohl ver-
wendet. In dieser wird die Eintrittswahrscheinlichkeit einer Gefahrdung gegenuber der
Schadensschwere aufgetragen. Im Zuge der Inbetriebnahme des Prifstandes wurde
eine Gefahrdungsbeurteilung erarbeitet. Innerhalb der Erarbeitung der Gefahrdungs-
beurteilung wurden Betriebsanweisungen gemaly §14 Gefahrstoffverordnung (Gef-
StoffV) flr alle Stoffe angefertigt, welche im Forschungsvorhaben verwendet werden

sollen. Diese befindet sich ebenfalls im Anhang. Erganzt werden die
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Betriebsanleitungen um eine Anweisung zum Umgang mit Druckgasflaschen. Alle er-
stellten Betriebsanweisungen sind im Systemraum des Prifstandes ausgehangt und
kénnen zur allgemeinen Information oder bei einem Unfall mit einem der Gefahrstoffe
herangezogen werden. Bei Anderungen des Anlagenaufbaus oder weiteren bisher
nicht bericksichtigten Betriebsmitteln ist eine Aktualisierung der Gefahrdungsbeurtei-

lung durchzufthren.

4.3 Auswahl und Beschaffung von Substratmaterial / Arbeitspaket 3
(FE 1, FE 2, FE 3)

Die beteiligten Forschungseinrichtungen haben gemeinsam mit den Teilnehmern des
projektbegleitenden Ausschusses (PA) eine Auswahl von Filtermedien festgelegt, die
durch ihre haufige Verwendung im Realeinsatz sowie einiger charakteristischer Unter-
schiede zueinander flr das Vorhaben von besonderem Interesse sind. Tabelle Fehler!
Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-3 gibt die physikalischen und chemi-
schen Eigenschaften der Medien wieder. Die hinterlegten Daten der von mehreren
Filterherstellern des PA zur Verfugung gestellten Medien orientieren sich im Wesentli-
chen an den Herstellerangaben und dienen neben den Ergebnissen aus AP 13 teils

als Referenzwerte fur Messungen, die im Laufe des Projekts erfolgt sind.

Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-3: Ubersicht der Filter-
medien
e e AU AERTER Gre iy ([UESEERCIEE) e Bestindigkeit
steller zung | gewicht keit zugkraft
bei 200 Pa |Dauer Spitze|langs quer |Hydrol. Saure Oxid.
g/m? mm l/dm?*min | °C °C N N - - -
m-Aramid A APA A 400 2 270 200 kA kA kA kA -+ -+
m-Aramid B APA B 500 25 200 200 220 | 450 1200 - - -+
Polypheny-

Lensulfid B PPS 500 1,8 170 190 200 | 800 950 ++ ++ -
PPS

Poly-
Acrylnitril B PAN 500 2,5 180 125 140 | 600 800 -+ -+ -+
(PAN, PAH)
Polyethylen-
terephthalat/
Polyamid
PET/PA

PET/
Polyamid

PET 500 2,3 250 150 150 | 1600 1200 - -+ -+

C PET/PA| 240 1 100 120 kA | 700 800 kA kKA KA
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Aus der zur Verfigung gestellten Bahnenware unterschiedlicher Nadelfilze von meist
etwa 2 m? wurden Proben mit quadratischer Grundflache und einer Kantenlange von
jeweils ca. 21 cm fir die weitere Verwendung zugeschnitten. Da die Zugfestigkeit von
Bahnenware herstellungsbedingt eine Richtungsabhangigkeit aufweist, war eine Uber-
nahme der Laufrichtungsmarkierung wichtig, um Ergebnisse von durchgefihrten Zug-

versuchen korrekt einordnen zu kdnnen.

Eine orientierende Charakterisierung von Alterungseffekten wurde diese Materialien
vorgenommen. In Anbetracht der langen Versuchsdauer zur chemischen Degradation
erfolgte in Abstimmung mit den Mitgliedern des projektbegleitenden Ausschusses eine
Beschrankung weitergehender Parameterstudien auf Versuchsreihen mit den Subs-
traten aromatisches Polyamid (APA) sowie Polyethylensulfid (PPS) (s. Protokoll zur

Sitzung des projektbegleitenden Ausschusses vom Oktober 2017).

4.4 Synthese und Applikation anorganischer Hybridpolymersole / Ar-
beitspaket 4 (FE 2)

Dieses Arbeitspaket wird in Kapitel 4.17 inklusive aller Ergebnisse der FE 2 beschrie-

ben.

4.5 Optimierung der Beschichtungssole / Arbeitspaket 5 (FE 2)

Auch die Ergebnisse dieses Arbeitspaketes werden in Kapitel 4.17 erlautert.

4.6 Untersuchung des Verbesserungspotentials einer zweifachen

Ausriustung / Arbeitspaket 6 (FE 2)

Der Inhalt dieses Arbeitspaketes wird in Kapitel 4.17 beschrieben.

4.7 Alterung im Warmeschrank / Arbeitspaket 7 (FE 1)

Untersuchungen zur thermischen Bestandigkeit sollten dahingehend erfolgen, dass
die Materialien, bei denen die Filtermedien im Lieferzustand, sowie durch FE 2 ausge-
rustete Medien aus allen Stadien der Funktionalisierung bei den jeweils im Norment-
wurf vorgegebenen Temperaturen sowie ggf. weiteren Temperaturen thermisch geal-
tert werden. Im weiteren Verlauf werden die Vorbereitungen und Durchfihrungen der
verschiedenen Versuchsreihen zu den Arbeitspaketen der thermischen Alterung (AP
7) beschrieben. Neben dem Hauptauswertungskriterium zur Ermittlung des Schadi-

gungsgrades nach der Alterung, die Veranderung der Zugfestigkeit der Filtermedien,
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wurden weitere zerstoérungsfreie Charakterisierungsmethoden festgelegt. Die Ergeb-
nisse zur Vorcharakterisierung der Filtermedien finden sich in den Arbeitspaketen AP
13 bis AP 16 wieder und dienen als Referenzwerte fur die Bewertung der relativen

Eigenschaftsanderung der Medien nach der thermischen Alterung.

Die Feinfasernadelfilze wurden sowohl im Lieferzustand als auch nach vorheriger
Oberflachenmodifikation mit unterschiedlichen Sol-Gel-Beschichtungen durch die
FE 2 in dem Prufaufbau der FE 1 thermisch gealtert. Die thermische Degradation der
Medien erfolgte im neu konzipierten Filterprifstand in Anlehnung an die
DIN EN ISO 16891, mit der Neuerung, dass bis zu 10 Filtermedien gleichzeitig getes-
tet wurden. Als Priuftemperatur wurde einerseits die vom Hersteller empfohlene maxi-
male Betriebstemperatur eingestellt (vgl. Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener
Formatvorlage im Dokument.-3) und die Medien nach unterschiedlicher Zeitdauer der ther-
mischen Alterung untersucht. Andererseits wurde in weiteren Versuchen das Tempe-
raturniveau nach DIN 16891 um bis zu 20 % des jeweilig empfohlenen maximalen Be-
triebswertes erhoht. Der Tragergasvolumenstrom betrug bei allen Versuchen 1 I/min.
Es wurde neben der thermischen Alterung auch die parallele Auswirkung unterschied-
licher Gasbedingungen (inerter N>-Gasstrom, versch. konditionierte Luft, 6 % r. F.,

100 % r. F untersucht. Die Hochstzukraft der Proben wurde jeweils bei FE 2 bestimmt.

Mit den oben genannten Testbedingungen wurden Versuchsreihen an den ausgewahl-
ten Filtermedien durchgefuhrt, deren Ergebnisse im Folgenden dargestellt und disku-

tiert werden.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-31:  Verdnderung
der Hochstzugkraft ausgeriisteter APA-Medien nach 80 Stunden thermischer Alterung, bei
VN2 =1 I/min

Im Vorfeld wurde ein Bereich ermittelt, aul3erhalb dessen von einer signifikanten Ver-
anderung der Hochstzugkraft durch die Schadigung ausgegangen werden kann und
herstellungsbedingte Materialschwankungen ausgeschlossen werden konnen. Der
Bereich liegt nach Herstellerangaben bei ca. £ 15 % ausgehend von der Ausgangs-
hochstzugkraft und ist im Diagramm durch gestrichelte Linien begrenzt. Abbil-
dung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-31 zeigt die gemes-
senen Hochstzugkraftwerte (HZK) fur unterschiedlich ausgerustete APA-Medien nach
80 Stunden thermischer Alterung bei kontinuierlicher Durchstromung mit Stickstoff
Vn2 = 1 I/min. Der Basiswert dieses Mediums liegt bei 523 N, mit einem Signifikanzbe-
reich von £ 15 %, der sich somit von 444,5 N bis 601,5 N erstreckt.

Fur die mit GPTMS ausgeristeten Medien (der Buchstabe unterscheidet die Auf-
lage/Masse: A = 3,5 %, B = 0,7 %) liegen die Werte der Hochstzugkraft teils deutlich
oberhalb dieses Signifikanzbereichs. Es konnte demnach eine eindeutige Zunahme
der Hochstzugkraft des Materials flr die genannten Medien festgestellt werden. Ins-
gesamt |asst sich bei allen Medien eine Zunahme der Hochstzugkraft gegeniber dem
unbeschichteten Material beobachten, die fur die restlichen Medien jedoch nicht aus-
sagekraftig ist. Ob hingegen die signifikante Zunahme der HZK der mit GPTMS aus-

gerusteten Medien durch die Ausrustung begunstigt wurde oder ob die betrachteten
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Medien ohnehin eine héhere Zugfestigkeit vor der Degradation hatten, konnte nicht
geklart werden. Die Veranderung der Polymerstruktur in Abhangigkeit der Temperatur

wurde in AP 13 der FE 2 daher genauer untersucht.

In weiteren Versuchen an APA-Medien wurde der Einfluss der relativen Feuchte auf
die HZK sowie die Luftdurchlassigkeit (LDL) untersucht. Dazu wurden APA-Medien
ohne Ausristung fur jeweils 340 Stunden bei 220 °C mit unterschiedlich konditionierter
Luft (6 % r. F., 100 % r. F., jeweils bei 23 °C) durchstrémt. Der Volumenstrom betrug
dabei Viond.L = 1 I/min.

800 Signifikanzbereich + 15 %
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600
=z
£ 500
o
& 400
N
» 300
S
:0 200
I
100
0 , .
Aramid B6 % r.F. Aramid B 100 % r.F.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-32: Veranderung

der HZK von APA-Medien nach therm. Alterung, Einfluss der Feuchte

Die Ergebnisse dieser Versuchsreihe sind im weiteren Verlauf dargestellt und werden
entsprechend erlautert. Die HZK-Werte weisen nach 340 Stunden Alterung keine sig-
nifikante Anderung auf. Im Vergleich zum Lieferzustand zeigen die gealterten Medien
eine mit 5,3 % bei 6 % r. F. und 2,5 % bei 100 % r. F. geringe Zunahme der HZK. Ein
mit zunehmendem Feuchtegehalt geringfligig abfallender Wert der HZK aufgrund der
erhdhten Hydrolyseanfalligkeit der APA B-Medien konnte unter den gewahlten Bedin-
gungen im direkten Wertevergleich zwar gezeigt werden, allerdings liegen die Veran-
derungen trotz der langen Expositionsdauer noch deutlich innerhalb der festgestellten
Materialschwankungen. Insgesamt waren die Schadigungen unter den untersuchten

Bedingungen nicht signifikant.
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Die Untersuchung des Druckverlustes (Aufbau und Vorgehen in AP 14 beschrieben)
hat gezeigt, dass der Druckverlust desselben Filtermediums nach der thermischen Al-
terung geringfligig abnimmt (vgl. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage
im Dokument.-33). Im Umkehrschluss hat die Luftdurchlassigkeit (berechnete Anstrom-
geschwindigkeit bei einem Druckverlust von 200 Pa) der Filtermedien zugenommen.
Die Zunahme des durch Extrapolation ermittelten LDL-Wertes lag fur die Alterung mit
konditionierter Luft (6 % r. F.) zwischen 4,9 % und 6,2 %.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-33: Anderung

des Druckverlustes sowie der LDL-Werte von APA-Medien nach 340 Stunden therm. Alterung,
6%r.F.

Entgegen der Erwartungen hat die Luftdurchlassigkeit der APA B-Medien bei einer ho-
heren relativen Feuchte weniger zugenommen. Die Zunahme der LDL-Werte lag hier
gemittelt bei 1,9 %.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-34: Anderung
des Druckverlustes sowie der LDL-Werte von APA-Medien nach 340 Stunden therm. Alterung,
100 %r. F.

Durch die thermische Alterung hat sich das Material sowohl unter Inertgas-Bedingun-
gen als auch bei Durchstromung mit konditionierter Luft deutlich dunkler gefarbt (vgl.
Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-35), wobei kein Un-
terschied zwischen den Verfarbungen beobachtet werden konnte. Des Weiteren war
ein deutlicher Materialverlust in Form von Ablagerungen im Abgasschlauch sowie in
der Gaswasche (vgl. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im
Dokument.-36) und als messbarer Massenverlust der Filtermedien erkennbar. Das Ma-
terial war nach der thermischen Alterung haptisch deutlich harter und weniger biegsam
als im Auslieferungszustand. Die Verfarbung und Verhartung des Materials werden in
AP 13 mit Hilfe chemischer Analytik der FE 2 genauer untersucht.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-35: Vergleich
der Medienfarbung vor (rechts) und nach (links) 340 Stunden therm. Alterung

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-36: Ablagerun-
gen wahrend der therm. Alterung von APA-Medien, 220 °C, inert und kond. Luft

Der Massenverlust der untersuchten Filtermedien lag bei bis zu 6,5 % (vgl. Abbil-
dung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-37). FE 2 hat in diesem
Zusammenhang Extraktionsversuche an fabrikneuen Filtermedien durchgefuhrt. Hier
wurde ebenfalls ein Massenverlust der Filtermedien in ahnlicher Gréfienordnung beo-
bachtet, der auf Ruckstande von Produktionshilfsstoffen auf den Fasern zurtickzufuh-
ren ist (vgl. AP 13).
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-37: Gravimetri-

sche Untersuchung der APA-Medien, therm. Alterung

APA 220 °C, 101 APA 220 °C, 340 h,
100 % r.F.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-38: Vergleich REM-

Aufnahmen nach 100 Stunden und 340 Stunden therm. Alterung von APA-Medien, 220°C, 100 %
F.

In Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-38 sind zwei Auf-
nahmen aus der rasterelektronenmikroskopischen Untersuchung thermisch gealterter
APA-Medien, bei 100 % r. F. und 220 °C nach 100 Stunden (links) und 340 Stunden
(rechts) dargestellt. Sowohl nach 100 Stunden als auch nach 340 Stunden Alterungs-
dauer weist der grofdte Anteil der Fasern keine sichtbaren Oberflachenveranderungen
auf — die Faseroberflache wirkt glatt und homogen. Einzelne Fasern (markierte Berei-
che) zeigen Rillenbildungen auf der Oberflache, die jedoch nicht eindeutig auf die ther-

mische Belastung zurlickzufuhren ist.

Abschliel3end lasst sich sagen, dass keines der betrachteten Versuchsszenarien zu
einer signifikanten Schadigung des Materials flUhrte. Nach sehr kurzen Beanspru-

chungszeitraumen (80h bis 100 h) wurde allerdings eine teils signifikante Verfestigung

r.
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des Materials beobachtet. Die Hochstzugkraft bewegt sich nach langeren Versuchs-
dauern (bspw. 340 h) erneut im Streuungsbereich des Basiswertes im Lieferzustand.
Die deutliche Abnahme der Filtermasse deckt sich mit Ergebnissen der Extraktions-
versuche der FE 2 und war als gelb-braunliche Ablagerung im Abgasschlauch und im
Gaswascher sichtbar. Nach aktuellem Erkenntnisstand ist der Massenverlust daher
auf leicht flichtige Rickstande aus der Faserproduktion zurlickzufiihren. Die ebenfalls
beobachtete geringe Zunahme der Luftdurchlassigkeit thermisch gealterter Filterme-
dien ist demnach durch die abgetragenen Rickstande an Produktionshilfsmitteln be-
grundet. Unter dem Rasterelektronenmikroskop konnten keine eindeutig auf die ther-

mische Alterung zurlckzufiuhrenden Schadigungen beobachtet werden.

4.8 Degradationsversuch mit SO, / Arbeitspaket 8 (FE 1)

In diesem AP sollten Versuche zur Degradation von Filtermedien aus Polyphenylsulfid
und m-Aramid erfolgen. Dazu sollten zunachst sinnvolle Parameter (Temperatur,
Schadgaskonzentration, Feuchte, Stromungsgeschwindigkeit, Tragergaszusammen-
setzung) festgelegt werden. Die Charakterisierung im Anschluss an die Degradation

der Filtermedien erfolgt gemaR den relevanten Untersuchungen von AP 13.

Im Folgenden werden die Vorbereitungen und Durchfihrungen der verschiedenen
Versuchsreihen zu den Arbeitspaketen der chemischen Alterung mit SO2 beschrieben.
Neben dem Hauptauswertekriterium zur Ermittlung des Schadigungsgrades nach der
Degradation, die Veranderung der Zugfestigkeit der Filtermedien, wurden weitere zer-
storungsfreie Charakterisierungsmethoden festgelegt, die auch bereits bei der thermi-
schen Alterung angewandt wurden. Die Ergebnisse zur Vorcharakterisierung der Fil-
termedien finden sich in den Arbeitspaketen AP 13 bis AP 16 wieder und werden als
Referenzwerte flr die Bewertung der Eigenschaftsanderung der Medien durch die
chemische Alterung herangezogen. Die Referenzwerte sind in den Auswertungstabel-

len oder Diagrammen kenntlich gemacht, ebenso wie die gealterten Filterproben.

Vorbereitend auf die chemischen Alterungsversuche musste die Alterungskammer
mehrmals Nacharbeiten zur konstruktiven Optimierung der Flanschdichtung unterzo-
gen werden, um den Ansprichen der Gasdichtigkeit zu genligen. Nach der Umsetzung
weiterer Sicherheitsmallnahmen konnten Versuche zur chemischen Alterung ab Marz
2018 mit erheblicher Verzdgerung zunachst nur tagsuber durchgefuhrt werden. Fur

Dauerversuche  Uber Nacht ohne  Beaufsichtigung mussten  weitere
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sicherheitstechnische Auflagen und organisatorische Malinahmen erflllt werden,
wodurch die Versuche weiterhin verzégert wurden. Somit wurden die ersten Versuchs-
reihen nur tagsuber wahrend der Arbeitszeit durchgefihrt, weshalb weniger Versuchs-
reihen durchgeflihrt und somit weniger Parameter Uberprift werden konnten als ge-
plant. Um dennoch den Einfluss der Konzentration und der Temperatur auf die chemi-
schen Alterungsprozesse zeigen zu konnen, wurden die Versuchsdauern der meisten
Versuche auf 200 Stunden festgelegt. Der Einfluss der Versuchsdauer auf die Alterung
der Filterproben wurde in einem Versuch, der Uber 400 Stunden gefahren wurde (Ka-
pitel 4.8.4), Gberpruft.

Es wurden Feinfasernadelfilze sowohl im Lieferzustand als auch nach vorheriger
Oberflachenmodifikation mit unterschiedlichen Sol-Gel-Beschichtungen durch FE 2 im
Filterprufstand der FE 1 chemisch gealtert. Auf diese Weise wurde die Barriere-Wir-
kung der durch FE 2 applizierten Oberflachenmodifikationen gegenuber aggressiven
Gasatmospharen getestet. Der von FE 1 neu konzipierte Filterprifstand in Anlehnung
an die DIN EN ISO 16891:2016 lasst eine Beladung der Prifkammer mit mehreren
Filtermedien zu. Ob dieses Konzept zu einer gleichwertigen Alterung der in der Kam-
mer enthaltenen Medien und damit zur Beschleunigung der nach Norm sehr langen
Dauerversuche fuhrt, wird anhand der hier erzielten Ergebnisse diskutiert. Dabei wird
zwischen geschichteten Filtermedien (bis zu 3 nach Norm) und vom Schadgas um-
stromten Medien im oberen Bereich der Filteralterungskammer unterschieden. Die Al-
terungsergebnisse der verschiedenen Anordnungen werden miteinander verglichen.
Aus der Evaluation der Daten wird entschieden, welches Verfahren (Durchstromen vs.
Umstromen) als geeigneter bewertet werden kann.

Die Schadgasdosierung erfolgte mit Hilfe eines Massenflussreglers mit einer 0,02%i-
gen Dosiergenauigkeit. Auf diese Weise konnte das schadigende Gasgemisch aus
konditionierter Luft und einem variierenden Schadgasanteil in der vorgeschalteten
Gasmischkammer bereitgestellt und in die Alterungskammer eingeleitet werden. Es
wurde neben der Auswirkung unterschiedlicher Gasbedingungen (konditionierte Luft
99,9 % r. F., Variation der Schadgaskonzentration zwischen 1000 u. 2000 ppm) auch
der zeitliche Einflussfaktor auf die Schadigung der Filtermedien untersucht. Als Prif-
temperatur wurde die vom Hersteller empfohlene maximale Betriebstemperatur einge-
stellt (vgl. Tabelle 1). Der Tragergasvolumenstrom betrug bei allen Versuchen 1 I/min.

Als Tragergas wurde bei den SO2-Versuchen konditionierte Luft dosiert. Die

52



DTNW-Mitteilung 112 Rauchgasfilter

Versuchsreihen mit den Schadgaskomponenten NOx wurden teilweise auch mit tro-
ckenem Stickstoff als Tragergas durchgefuhrt (vgl. AP 9 u. AP 10). Das jeweilig do-
sierte Testgasgemisch wird in den Ubersichtstabellen zu den Alterungsbedingungen
kenntlich gemacht. Fir jede Filterprobe wurden 3 Hochstzugkraftmessungen gemacht.
In den Ergebnisdiagrammen werden der Mittelwert dieser drei Messungen sowie die
Standardabweichung als Fehlerbalken angegeben. Werden mehrere Proben (mit je-
weils drei hinterlegten HZK-Messungen) zusammengefasst in einem Wert dargestellt,
wird auch hier der Mittelwert angegeben. Als Streumal} wird allerdings die Quadrat-

wurzel der addierten Varianzen angegeben.

Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-4: Ubersicht Versuche
und untersuchte Parameter

Filtermedium

Untersuchter Parameter hinsichtlich
Hersteller
Einbauposition Bewertung Norm, Konzept
Aramid A Konzentration des Schadgases HZK, Filtereigenschaften
Oberflachenmodifikation HZK, Filtereigenschaften
Versuchsdauer HZK, Filtereigenschaften
Aramid B Extraktion der Avivagen Gewichtsverlust
Oberflachenmodifikation Barrierewirkung

4.8.1 Vergleich von Durchstromung und Umstromung der Proben

In Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-5 sind die Untersu-
chungsbedingungen des Vergleichs von Um- und Durchstromung der Medien darge-
stellt. Der Versuch wurde Uber eine Versuchsdauer von 200 Stunden betrieben, wobei
mit Versuchsdauer die Dosierdauer der Schadgaskomponente gemeint ist. Die tat-
sachliche Versuchsdauer betrug 1680 Stunden aufgrund der zuvor beschriebenen Si-
cherheitsvorgaben. Die Temperatur von 200 °C wurde Uber diese Zeitspanne konstant
gehalten. Ebenso wurde das konditionierte Tragergas fur 1680 Stunden kontinuierlich
gefahren. Die extrem hohe Versuchsdauer resultiert aus der Abschaltung der Schad-

gasdosierung mit Beendigung der Labor-Arbeitszeit und bei Stérungen des
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Betriebsablaufes wie Verstopfungen des Abgasschlauches sowie einem Ausfall der

Laftungsanlage des Labors.

Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-5: Alterungsbedingun-
gen Aramid-Basismedien Hersteller A (Aramid A), 200 h, konditionierte Luft / SOz, 1680 h ther-
mische Alterung

Tempe- Volumen- SO:-Kon- Schadgas- rel. Feuchte Proben- Spez. SG-

ratur strom zentration menge bei (23 °C) menge Menge
°C I/min ppmy mg/min % g mg/g min
200 1 1000 2,71 99,9 173,25 0,015

Bei diesem Versuch wurden Aramid-Proben des Herstellers A sowohl parallel um-
stromt als auch seriell durchstromt in der Alterungskammer angeordnet. Es wurden 6
Proben im unteren Teil der Kammer geschichtet angeordnet, sodass diese vom Test-
gasgemisch seriell zwangsdurchstromt wurden. Die einzelnen Proben wurden durch
PTFE-Trager (Materialstarke 5 mm) voneinander getrennt. Weitere 4 Proben wurden
im oberen Teil der Alterungskammer eingehangt. Die eingehangten Proben wurden

vom Testgasgemisch umstromt. Die Ergebnisse werden im Folgenden dargestellt und

analysiert.
20
] 17,33
18 16,70
16 -
14 A
[=2]
3 12 1 m0h
®
< 10
£ =200 h
£ 8
=
6 m
4 .
2 .
0 4
Filtermasse
Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-39: Gewichtsver-

anderung Aramid A-Proben nach 200h SO2z-Alterung (1680 h thermischer Alterung), Mittelwert
iiber alle 10 Proben

Die Filterproben wurden sowohl vor als auch nach der Alterung gewogen. Abbil-
dung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-39 zeigt die gemittelten
Werte der 10 Filterproben vor und nach der Alterung jeweils mit der Standardabwei-

chung als Fehlerbalken. Im Mittel wiesen die Filter vor der Alterung eine Masse von
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17,3 g auf. Nach der Alterungsprozedur hat sich die Masse aller Filterproben reduziert.
Im Mittel betrug das Gewicht einer Filterprobe hier 16,7 g. Dies entspricht einem pro-
zentualen Gewichtsverlust von 3,6 %. Von FE 2 wurden gleiche Filterproben in einem
Extraktionsversuch untersucht, bei dem gezielt herstellerseitig aufgebrachte Avivagen
entfernt wurden. Diese Filter wiesen einen Gewichtsverlust in ahnlicher Grélienord-
nung auf. Es wurden Ablagerungen in der Abgasleitung sowie in der Gaswasche wah-

rend der chemischen Alterungsversuche beobachtet.

Da der Gewichtsverlust sowie die Ablagerungen auch bei der thermischen Alterung
der Aramid-Medien beobachtet wurden, liegt es nahe, dass diese Effekte primar auf
die erhdhte Temperaturbelastung zurickzuflhren sind und weniger durch die chemi-
sche Alterung hervorgerufen werden. Diese Interpretation wird dadurch gestutzt, dass
der Gewichtsverlust der durchstromten Filterproben in etwa gleich dem der umstrom-

ten Filterproben ist (Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-6).

Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-6: Filtermassenbilanz,
S0O:-Alterung Aramid-A

ID Filtermasse Am Anderung
Aramid A vor g nach g g %
B0O4 17,21 16,79 0,42 24
B0OS 17,59 16,88 0,71 4.0
BO7 17,48 16,77 0,71 4,1
B08 17,13 16,44 0,69 4,0
B09 16,95 16,28 0,67 4,0
B10 17,10 16,49 0,61 3,6
B11 17,69 17,04 0,65 3,7
B12 17,91 17,27 0,64 3,6
B13 17,32 16,76 0,56 3,2
B16 16,87 16,28 0,59 3,5
> 173,25 Median 0,65 3,6

Weiterhin wurde das Druckverlustverhalten der Aramid-Medien untersucht. Wie bei
der gravimetrischen Untersuchung der Filterproben wurden auch bei dieser Untersu-
chung Messungen vor und nach der Alterung vorgenommen. Der Versuchsaufbau so-
wie die Beschreibung der Durchfihrung der Untersuchung des Druckverlustverhaltens
werden in AP 14 detailliert beschrieben. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener
Formatvorlage im Dokument.-40 zeigt das Druckverlustverhalten der untersuchten Aramid
A-Proben (B04, B05, B0O7, B08, B10) fur die Anstromgeschwindigkeiten 3,3 cm/s und
6,6 cm/s. Vor der Alterung liegt der Druckverlust der Proben fur 3,3 cm/s im Bereich

von 15 Pa. Untereinander weisen die Proben bei dieser Geschwindigkeit leichte
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Abweichungen auf. Dies lasst sich im Allgemeinen auf die nicht exakt gleiche Struktur
der Filtermedien zurlckflhren. Bei Betrachtung des Druckverlustverhaltens bei einer
erhdhten Anstromgeschwindigkeit von 6,6 cm/s fallt auf, dass die Filter mit Ausnahme
von Probe B10 eine gleiche Steigung des Druckverlustes zeigen. Die Werte liegen bei

6,6 cm/s im Bereich von 27,5 Pa mit leichten Abweichungen untereinander.

Nach Schadgasdosierung und thermischer Alterung zeigen die Filterproben einen
deutlich erhéhten Druckverlustverlauf fur die Anstromgeschwindigkeiten. Die Steigung
des linearen Verlaufs ist fur alle Proben in etwa gleichgeblieben. Die absoluten Druck-
verlustwerte liegen hingegen deutlich hoher, fur 3,3 cm/s im Bereich von 26,5 Pa und
flr 6,6 cm/s im Bereich von 40,20 Pa. Die absolute Erhéhung des Druckverlustes liegt
demnach im Mittel bei 11,7 Pa. Insgesamt lasst sich sagen, dass der Druckverlust der
untersuchten Proben durch die chemische Alterung deutlich gestiegen ist. Um dieses
Verhalten vergleichbar zu dokumentieren, wurden aus den Druckverlustverldufen die
Werte der definierten GrofRe der Luftdurchlassigkeit extrapoliert und mit denen vor der

Alterung verglichen.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-40: Druckver-

lustverhalten, Gegeniiberstellung vor und nach 200h SO:-Alterung (1680 h thermischer Alte-
rung), Aramid A-Proben
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-41: LDL-Werte

vor und nach 200h SOz-Alterung (1680 h thermischer Alterung), Aramid A-Proben (Mittelwert)

Im Bereich der Anstromgeschwindigkeiten zeigt sich ein linearer Verlauf im Zusam-
menhang zwischen Druckverlust und Anstromgeschwindigkeit. Aufgrund der Linearitat
wurden die LDL-Werte der Filterproben durch lineare Inter- oder Extrapolation fur ei-
nen Druckverlust von LDL =200 Pa bestimmt. In Abbildung Fehler! Kein Text mit
angegebener Formatvorlage im Dokument.-41 sind die resultierenden Anstromgeschwindig-
keiten fur den vorgegebenen Druckverlust von 200 Pa dargestellt. Es zeigt sich, dass
die Luftdurchlassigkeit kausal zum zuvor diskutierten Anstieg des Druckverlustes mit
der chemischen Alterung abnimmt. Prozentual reduziert sich die Luftdurchlassigkeit
der getesteten Filterproben um 14,35 %.

Durch FE 3 wurde weitergehend untersucht, wie sich durch die Veranderung der Luft-
durchlassigkeit das Staubriickhaltevermogen der gealterten Proben verandert (vgl. AP
15 u. AP 16).
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-42: Veranderung

der HZK durch 200h SOz-Alterung (1860 h thermische Alterung), Vergleich der unterschiedli-
chen Anordnung innerhalb der Alterungskammer, Aramid A-Proben (griin: durchstrémt; blau:
umstromt)

Nach den zerstorungsfreien Charakterisierungsmethoden wurde die Veranderung der
physikalischen Eigenschaft in Form der Hochstzugkraft mit Hilfe der Prufapparatur an
FE 2 untersucht. Wie bereits anfanglich beschrieben, konnten aus jeder Filterprobe
drei Teststreifen fur den Zugversuch geschnitten werden, sodass sich die angegebe-
nen Werte der Hochstzugkraft aus drei Werten zusammensetzt. Abgebildet sind je-
weils die Mittelwerte sowie die Standardabweichung als Streumal}. Abbildung Fehler!
Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-42 zeigt die gemittelten Hochstzug-
kraftwerte der gealterten Filterproben. Gegenubergestellt ist die Hochstzugkraft der
Aramid A-Proben im Lieferzustand (HZKL = 523 N). Seriell durchstromt wurden die
Medien B04, B05, BO7, BO8 und B10 (griin gefarbte Saulen). Mit Ausnahme von Me-
dium BO5 mit einer Hochstzugkraft von 473 N zeigen alle durchstréomten Medien eine
signifikante Alterung oberhalb + 15 % (vgl. Abschnitt 4.7) nach 200 Stunden Durch-
stromung mit dem feuchten Testgasgemisch mit 1000 ppm SO.. Auffallig ist die starke
Schwankung der gemessenen HZK zwischen den einzelnen gestapelten Filterproben.
Die zuerst durchstromte Probe B04 zeigt eine starkere Alterung als die mittleren Pro-
ben. Im Vergleich dazu weist die obenliegende letztdurchstromte Probe B10 mit 257
N mit Abstand die starkste Alterung auf und stellt im Vergleich zu den weiteren durch-
stromten Medien einen Ausreilder dar. Die Alterungsvariante mit Zwangsdurchstro-

mung fuhrt den Hochstzugkraftwerten nach zu einer stark inhomogenen Alterung der
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Medien. Selbst direkt aufeinanderfolgend durchstromte Proben weisen deutliche Un-

terschiede auf.

Die stark inhomogene Alterung lasst sich zum einen mit dem Konzentrationsgefalle
des Schadgases wie folgt begriinden: Das zuerst durchstromte Filtermedium wird mit
der definiert eingestellten Ausgangskonzentration des Schadgases durchstromt. Rea-
giert der Faserwerkstoff (hier m-Aramid) mit der Schadgaskomponente ggf. in Verbin-
dung mit Wasserdampf, nimmt die Schadgaskonzentration ab, sodass bereits die
zweite Probe des Filterstapels mit einem Testgasgemisch beaufschlagt wird, dessen
Zusammensetzung sowohl hinsichtlich der Konzentration als auch der Zusammenset-
zung unbestimmt ist. Durch die zuvor stattfindende Reaktion nimmt nicht nur die
Schadgaskonzentration und ggf. die Konzentration anderer Testgaskomponenten ab,
sondern es kénnen auch gasformige Reaktionsprodukte entstehen. Diese kdnnten
eine Reaktion des Testgasgemisches an den Oberflachen des zweiten Filtermediums
beglnstigen oder hemmen. Mit zunehmender Anzahl durchstromter Filterproben

konnte sich dieser Effekt weiter verandern.

Die nicht homogene Alterung der durchstromten Filterproben zeigt sich auch optisch.
Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-43 zeigt Aufnahmen
von drei Filterproben (B04, BO7, B10) des durchstromten Filterstapels. Das zuerst an-
gestromte Medium B04 weist in der Mitte eine starke Verfarbung auf, die nach auf3en
gehend zunehmend verblasst bzw. verlauft. Probe BO7 befand sich mittig im Filtersta-
pel und zeigt hingegen kaum optische Alterungseffekte. Nur in den Randzonen sind
leichte Verfarbungen sichtbar. Das obenliegende letztdurchstromte Filtermedium B10
zeigt insgesamt die starksten optischen Veranderungen. Die Randzonen sind stark
dunkel gefarbt und in der Mitte ist ein deutlich dunklerer Fleck erkennbar. Die optischen
Veranderungen finden sich in den Hochstzugkraftwerten wieder. So weist die erste
Probe (B04) die zweithochste Veranderung der Hochstzugkraft mit einer hohen Stan-
dardabweichung der drei Messstreifen auf. Dies ist auf den zentral stark gealterten
Bereich in Verbindung mit den weniger stark gealterten Randbereichen zurlickzufih-
ren. Die in der Mitte des Probenstapels angeordnete Probe BO7 zeigt hingegen optisch
wie auch bei der Hochstzugkraftmessung kaum eine Veranderung im Vergleich zum
Ausgangszustand. Die Standardabweichung zwischen den drei Messstreifen war hier
am geringsten. Probe B10 wurde bereits zuvor als Ausrei3er beschrieben. Die opti-
schen Veranderungen sowie die Veranderung der Hochstzugkraft sind mit Abstand am

groéften. Da die benachbarten Proben, die unterhalb der Probe B10 geschichtet waren
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weniger starke Fleckenbildung in der Mitte aufweisen, ist die zentrale Dunkelfarbung
auf die beobachtete Kondensatbildung in der Abgasleitung zurtickzufuhren. Das Kon-
densat kann aufgrund der zunachst iber 10 cm senkrecht nach oben fihrenden Ab-
gasleitung leicht zurlick in die Alterungskammer flieRen/tropfen und auf die obenlie-
gende Filterprobe gelangen. Die starke Abnahme der Hochstzugkraft (HZKg1o = 257

N) der Probe B10 deutet darauf hin, dass das Kondensat saurehaltig war.

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-43: Nicht ho-
mogene Alterung, optische Auswertung der durchstrémten Filterproben von links: B04 (erst-
durchstromt), B07 (mittig im durchstromten Stapel), B10 (letztdurchstromt)

Um die nicht homogene Alterung der gestapelten Filterproben weiter zu ergrinden,
wurde bei FE 2 eine Stromungssimulation des unteren Teils der Alterungskammer
durchgefuhrt. Im Modell wurden neben der genauen Kammergeometrie und dem Gas-
volumenstrom auch die Druckverluste der durchstromten Filter hinterlegt.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-44: Geometrie-
daten und Modellvorstellung fiir die CFD-Simulation des unteren Teils der Alterungskammer
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Die getroffenen Annahmen fur die CFD-Simulation des unteren Teils der Alterungs-
kammer sind in Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-44
dargestellt. Fur die Simulation wurden die Druckverlustdaten der Aramid A-Filterme-

dien hinterlegt. Der Gasvolumenstrom betrug auch in der Simulation 1 I/min.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-45: Vergleich
der optischen Veranderung des zuerst angestromten Filtermediums B04 zu dem per Stré6-
mungssimulation ermittelten Stromungsprofil 2,5 mm vor dem ersten Filtermedium

Die Gegenuberstellung des Stromungsprofils 2,5 mm vor dem ersten Filtermedium
deckt sich grundsatzlich mit der optischen Veranderung des Filtermediums B04. Die
Simulation zeigt, dass sich die Gasstromung bis zum ersten Filtermedium nicht Uber
die vollstandige Anstromflache des Filtermediums ausbreitet. Die hochste Gasge-
schwindigkeit (hier im Zentrum des Querschnitts) weist auch die hochste Teilchenan-
zahl des Gases und somit auch der Schadgaskomponente SO- auf. Die Deckung zwi-
schen Stromungsmodell und Alterungsprozess zeigt sich darin, dass die optische Ver-
anderung der Filterprobe an der Stelle der hohen Gasgeschwindigkeit am starksten
ausgepragt ist.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-46: Vergleich
der optischen Veranderung des zweiten angestromten Filtermediums B05 mit dem per CFD-
Simulation ermittelten Stromungsprofil 2,5 mm vor dem zweiten Filtermedium
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Mit dem Durchstromen des ersten Filtermediums wird die Gasgeschwindigkeit tUber
die Querschnittsflache vergleichmaRigt. Jedoch ist die Geschwindigkeit im Zentrum
der Flache auch nach dem ersten Filter im Vergleich zum Grof3teil der restlichen An-
stromflache noch deutlich erhoht. Im Randbereich der Kammer, in denen auch die
PTFE-Trager angebracht sind, sind ebenfalls hohere Geschwindigkeiten berechnet
worden. Ein Vergleich des Geschwindigkeitsprofils mit der optischen Veranderung des
angestromten Filtermediums zeigt flr den zweiten durchstromten Filter wiederum eine
gute Ubereinstimmung. Im Zentrum der Probenflache sowie in den Randzonen ist die
gréflite Veranderung sichtbar (Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im

Dokument.-46).

Nach dem Durchstromen des zweiten Filtermediums hat sich das Gasgeschwindig-
keitsprofil im zentralen Bereich weiter vergleichmaligt. Jedoch treten im Randbereich
immer noch erhdhte Gasgeschwindigkeiten auf, sodass das drittdurchstromte Filter-
medium in diesem Bereich die starksten optischen Veranderungen zeigt (Abbil-

dung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-47).
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-47: Vergleich
der optischen Veranderung des dritten angestromten Filtermediums B07 mit dem per CFD-Si-
mulation ermittelten Stromungsprofil 2,5 mm vor dem dritten Filtermedium

Ausgehend von diesen Erkenntnissen wurde im weiteren Laufe des Projektes zur Ver-
gleichmafigung des Stromungsprofils vor dem ersten Filter eine Gasverteilerplatte
eingesetzt. Jedoch gaben die hier gezeigten Stromungssimulationen Aufschluss dar-
Uber, dass sich auch nach einer VergleichmaRigung der Gasgeschwindigkeit vor dem
Durchstromen der Filtermedien in den Randbereichen hdhere Gasgeschwindigkeiten

ergeben.

Aufgrund der komplexen Stromungsgegebenheiten und dem zuvor diskutierten Kon-

zentrationsgradienten der Schadgaskomponente konnten die Filterproben in
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gestapelter Form mit einer kontinuierlichen Testgasdurchstromung nicht homogen ge-
altert werden. Es ist aus den hier diskutierten Griinden anzuzweifeln, dass mit den
vorgeschlagenen Varianten der Alterungskammer bzw. des Versuchsaufbaus der
ISO 16891 mehrere Proben, deren Alterungszustadnde miteinander vergleichbar sein
sollen, gleichzeitig gealtert werden kénnen. Aufgrund der hier gezeigten Ergebnisse
wurde im weiteren Projektverlauf auf die Alterungsvariante mit Zwangsdurchstromung
eines Probenstapels verzichtet. In allen weiteren Versuchen wurden die Filtermedien
daher in den oberen Teil der Alterungskammer gehangt und vom Testgas umstromt.
Zur Vergleichmafigung der Stromung wurde im unteren Teil ein ,Opfer-Filter” einge-
baut, wie in Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-48 im

rechten Bildteil zu erkennen ist.

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-48: Ansicht um-
stromte Aramid A-Filterproben

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-48 zeigt die umstrom-
ten Aramid A-Proben. Beiden Ansichten ist zu entnehmen, dass die Proben im Ver-
gleich zu den durchstromten Filterproben insgesamt eine homogenere Veranderung
aufweisen. Es sind keine Bereiche mit starkerer Farbung auszumachen, mit Aus-
nahme von Probe B12, die unmittelbar unterhalb des Gasaustritts aufgehangt wurde
und damit im oberen Bereich mit abtropfendem Kondensat beaufschlagt wurde, wel-
ches sich in der Abgasleitung gebildet hat (vgl. Probe B10). Probe B12 zeigt aufgrund
des Kontakts mit dem saurehaltigen Kondensat eine vergleichsweise starkere Ab-
nahme der Hochstzugkraft (s. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im

Dokument.-42).
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-49: Vergleich
umstromter Filterproben, links B12 (Kondensat) und rechts B11

In Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-50 sind die gemit-
telten Hochstzugkraftwerte der durchstromten und der umstromten Filterproben einer-
seits der Hochstzugkraft im Lieferzustand und andererseits der gemittelten Hochstzug-
kraft aller Filterproben nach der chemischen Alterung gegenubergestellt. Es zeigt sich,
dass die vom Schadgas umstromten Filterproben im Vergleich zu den durchstromten

Proben eine deutlichere Abnahme der Hochstzugkraft aufweisen.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-50: Vergleich
der gemittelten HZK mit Unterscheidung der Lage in der Alterungskammer, Aramid A-Proben

In AP 13 wurden die mit SO2 chemisch gealterten Aramid A-Proben weiter charakteri-

siert. Dort entstandene REM-Aufnahmen unterschiedlicher Bereiche der gealterten

Aramid A-Proben werden im weiteren Verlauf gezeigt und diskutiert.
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10.0kV 13.0mm x500 BSECOMP

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-51: REM-Auf-
nahme im Bereich der optisch starksten Verdnderung in der Mitte von Aramid A-Probe B04
(200h SO2-Beaufschlagung, 1860 h thermisch)

Der optisch am starksten veranderte Bereich im Zentrum der Filterprobe B04 zeigt bei
Betrachtung mit dem Rasterelektronenmikroskop deutliche Veranderungen der Faser-
oberflache. Bei 500-facher VergroRerung des Ausschnitts zeigen sich Versprodungen
und Risse der Fasern. Im Lieferzustand wirken die Fasern bei gleicher Vergrofierung
eher glatt und homogen. Die Oberflache der umrandeten helleren Faser im linken Drit-
tel der in Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-51 gezeig-
ten REM-Aufnahme wirkt aufgeraut. Weiterhin zeigen die markierten Bereiche im obe-
ren Teil der Abbildung Rissbildungen und Zonen, in denen Teile der Oberflache abge-
tragen sind (links oben). Die markierten Bereiche sind in Abbildung Fehler! Kein Text mit

angegebener Formatvorlage im Dokument.-52 vergrofRert dargestellt.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-52: VergroRerte
Darstellung der markierten Bereiche aus Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener
Formatvorlage im Dokument.-51

Auch Probe B10 zeigt eine deutliche Veranderung der Oberflache einiger Fasern bei
500-facher VergroRerung. Vor allem die Faser im rechten Drittel von Abbildung Fehler!
Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-53 weist sichtbare Rillen- und Rissbil-

dungen auf.

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-53: REM-Auf-
nahme von Aramid A-Probe B10, 500fache VergroRerung (200h SO:-Beaufschlagung, 1860 h
thermisch)
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Die umstromte Probe B11 zeigt ebenso eine deutliche Veranderung der Oberflache.
Vor allem die Faser im rechten Teil von Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener

Formatvorlage im Dokument.-54 weist sichtbare UnregelmaRigkeiten auf.

10.0kV 12.2mm x500 BSECOMP,

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-54: REM-Auf-
nahme von Aramid A-Probe B11, 500fache VergroRerung

Der Vergleich von 6 durchstromten und 4 umstromten Aramid A-Proben mit SO> fur
200 Stunden zeigt, dass eine Zwangsdurchstromung keine gleichmalige Schadigung
der Medien hervorruft. Alle Proben weisen im Mittel einen Gewichtsverlust von 3,6 %
auf, eine Zunahme des Druckverlustes von 15 auf 26,5 Pa bei 3,3 cm/s und von 27,5
auf 40,2 Pa bei 6,6 cm/s und damit eine Reduzierung des LDL-Wertes von 14,35 %.
Vor allem bei der Héchstzugkraft zeigt sich die inhomogene Alterung der durchstréom-
ten Medien (Vgl. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-42)
durch starke Schwankungen der HZK-Werte untereinander, die auch optisch und an-
hand von REM-Aufnahmen erkennbar sind. Eine gleichzeitige, parallele Umstréomung
mehrerer Proben wird als eher zielfihrende Probenkonfiguration angesehen.

4.8.2 Aramid B Mix

In Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-7 sind die Versuchs-
bedingungen dargestellt, unter denen die Aramid-B Medien getestet wurden. Der erste
Versuch wurde Uber eine Versuchsdauer von 200 Stunden betrieben. Die Dauer ist

hier als Dosierdauer der Schadgaskomponente SO zu verstehen. Die tatsachliche
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Versuchsdauer lag aufgrund des Dosierstopps an den Wochenenden bei etwa 310 h.
Die Temperatur wurde Uber diese Zeitspanne konstant gehalten. Ebenso wurde das
konditionierte Tragergas fur 310 Stunden kontinuierlich gefahren. Bei diesem Versuch
wurden aufgrund der zuvor diskutierten Ergebnisse zur Durchstromung geschichteter
Filtermedien Aramid-Proben des Herstellers B nur im oberen Teil der Alterungskam-
mer parallel angeordnet. Es wurden insgesamt 8 Proben im oberen Teil der Alterungs-
kammer eingehangt, die vom Testgasgemisch umstromt wurden.

Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-7: Alterungsbedingun-
gen Aramid MIX, 200 Stunden u. 400 Stunden Alterung bei 2000 ppmv SO:

Tempe- Volumen- SO:-Kon- Schadgas- rel. Feuchte Proben- Spez. SG-

ratur strom zentration menge bei (23 °C) menge Menge
°C I/min ppmv mg/min % g mg/g min
200 1 2000 5,42 99,9 171,84 0,03

Nach 200 Stunden wurden 4 der 8 Proben entnommen und durch vier andere Aramid-
Proben ersetzt, sodass die vier verbleibenden Proben insgesamt 400 Stunden unter
Schadgasdosierung gealtert werden konnten. Die Ergebnisse der ersten 4 Proben
werden im Folgenden dargestellt und analysiert. Abbildung Fehler! Kein Text mit
angegebener Formatvorlage im Dokument.-55 zeigt die zum Versuchsstart eingehangten 8
Filterproben. Mit diesem Versuch sollte die Barrierewirkung der Ausrustung 2 (in Auf-
lage A und B), sowie der Unterschied zwischen Medien im Lieferzustand und deren
mit zuvor extrahierten Avivagen getestet werden. Gleichzeitig wurden mit dem zweiten
Versuchsteil der Einfluss der Versuchsdauer sowie der Einfluss der Konzentration auf
den Degradationsprozess untersucht. Dazu wurden im zweiten Versuchsteil zwei Ara-
mid A-Basismedien (Aramid A B14 u. B15) eingehangt und im Vergleich zu Kapi-
tel 4.8.1 bei erhdhter Konzentration (2000 ppmy) gealtert. Weiterhin wurden die 4 nach
200 Stunden entnommenen Proben durch zwei ausgertstete Aramid B-Proben er-

setzt. Es handelte sich um Ausristung 7 in den Auflagen A und B.
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Fy

Medien, Extraktion NE 1, NE 2

Basismedien Aramid B B17, B18
L\ — beschichtete Medien Aramid B 2A 1, 2A 2

— \\ beschichtete Medien AramidB 2B 1, 2B 2

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-55: Startsetup
Aramid B MIX Alterung, 200 h und 400 h SO2-Beaufschlagung (300 h bzw. 600 h thermisch)

Die Filterproben wurden sowohl vor als auch nach der Alterung gewogen. Die Ergeb-
nisse des ersten Versuchsteils werden im Folgenden gezeigt und diskutiert.

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-56 zeigt die gemit-
telten Werte der ersten 4 Filterproben (NE1, B17, 2A1, 2B1) vor und nach der Alterung
jeweils mit der Standardabweichung als Fehlerbalken. Im Mittel wiesen die Filter vor
der Alterung eine Masse von 21,45 g auf. Nach der Schadgasdosierung fur 200 Stun-
den bzw. 310 Stunden Versuchsdauer hat sich die Masse aller Filterproben reduziert.
Im Mittel betrug das Gewicht einer Filterprobe hier 20,50 g. Dies entspricht einem pro-
zentualen Gewichtsverlust von 4,4 %. Es wurden Ablagerungen in der Abgasleitung
sowie in der Gaswasche wahrend der chemischen Alterungsversuche beobachtet. An-
ders als erwartet zeigte auch die Filterprobe NE1 einen Massenverlust von 4,6 %. Die-
ser Wert liegt in der GroRenordnung der gemittelten Werte, obwohl vor dem Versuch
die Avivagen entfernt wurden. Es war erwartet worden, dass der Massenverlust der
Filter im Lieferzustand auf leichterfluchtige Avivagen zurtckzufuhren sei, was durch
diesen Versuch wiederlegt werden konnte. Der Massenverlust der Filter ist demnach

auf den Alterungsprozess zurickzuftihren.

69



DTNW-Mitteilung 112 Rauchgasfilter

25
21,45
20,50
20 + :
(=] .
= =A
5 15 1 ramid B0 h
[7]
(7]
g
5 = Aramid B 200 h
=10 -
=
5 |
0
Aramid B
Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-56: Aramid B-

Proben, Gewichtsverdnderung durch SOz2-Beaufschlagung (300 h bzw. 600 h thermisch)

Entgegen der Ergebnisse der Alterung der Aramid A-Proben hat sich der Druckverlust
der Aramid B-Proben flr die untersuchten Geschwindigkeiten (3,3 cm/s u. 6,6 cm/s)
reduziert. Es zeigt sich, dass die Luftdurchlassigkeit folgerichtig zum Abfall des Druck-
verlustes mit der chemischen Alterung zunimmt. Prozentual steigt die Luftdurchlassig-
keit der getesteten Filterproben um 17,13 % (Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener

Formatvorlage im Dokument.-57).
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-57: Verédnderung

der LDL-Werte der Aramid B-Proben durch Alterung
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-58: Verdnderung

der HZK durch chemische Alterung mit SOz, Aramid B-Proben (NE1 ohne Avivagen, B17 Liefer-
zustand, 2A1 Ausristung, 2B1 Ausristung)

Nach den zerstorungsfreien Charakterisierungsmethoden wurde die Veranderung der
physikalischen Eigenschaft in Form der Hochstzugkraft mit Hilfe der Prifapparatur an
FE 2 untersucht. Wie bereits anfanglich beschrieben, konnten aus jeder Filterprobe
drei Teststreifen fur den Zugversuch geschnitten werden, sodass sich die angegebe-
nen Werte der Hochstzugkraft aus jeweils drei Werten zusammensetzen. Abgebildet
sind jeweils die Mittelwerte sowie die Standardabweichung als Streumal. Abbil-
dung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-58 zeigt die gemittelten
Hochstzugkraftwerte der gealterten Filterproben. Gegenubergestellt ist die Hochstzug-
kraft der Aramid B-Proben im Lieferzustand (HZKL = 645 N). Im Vorfeld wurde ein
Bereich festgelegt, aul3erhalb dessen von einer signifikanten Veranderung der Hochst-
zugkraft durch die im Versuch auftretenden Belastungen ausgegangen werden kann
und herstellungsbedingte Materialschwankungen ausgeschlossen werden konnen.
Der Bereich liegt bei £ 15 % ausgehend von der Ausgangshdchstzugkraft und ist im
Diagramm durch gestrichelte Linien begrenzt. Gealtert wurden die Aramid B-Proben
NE1 (zuvor durch Extraktion entfernte Avivagen vom Herstellungsprozess), B17 (un-
behandelte Probe im Lieferzustand), 2A1 (mit Sol-Gel-Beschichtung modifiziertes Ara-
mid B) und 2B1 (ebenfalls mit Sol-Gel-Beschichtung modifiziertes Aramid B). Im Ver-
gleich zu den Aramid-Proben des Herstellers A, zeigen alle Aramid B-Proben keine

signifikante Veranderung der Hochstzugkraft, obwohl die Schadgaskonzentration hier
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um Faktor 2 erhdht wurde (cso2 = 2000 ppmy). Auffallig ist die hohe Bestandigkeit der
mit Ausristung 2B modifizierten Probe Aramid B 2B1. Die HZK liegt im Vergleich zu
den weiteren Proben Gber 55 N hoher. Aufgrund dieser Erkenntnis ist davon auszuge-
hen, dass eine Beschichtung mit 2B zu einer hdheren Bestandigkeit gegenltiber SOo-

haltigen Abgasen flhrt.

Zusammenfassend lasst sich festhalten, dass eine Alterung bei 2000 ppm flr
200 Stunden die Masse der Medien um 4,4 % reduziert hat. Zusatzlich nahm auch der
Druckverlust bei allen Medien ab und die Luftdurchlassigkeit stieg um 17,13 %. Im
Lieferzustand, mit entfernten Avivagen und auch mit Ausrtstung 2A fuhrte die Schad-
gasexposition zu einer leichten Abnahme der Hochstzugkraft. Alleine Ausristung 2B
fuhrte zu einem erhdhten HZK-Wert. Dies lasst darauf schlieRen, dass die Ausrustung

geeignet ist, Schadigungen durch SO> zu vermindern.
4.8.3 Aramid A, Vergleich von 1000 und 2000 ppm

Die Daten der bei 2000 ppm exponierten Aramid-A-Medien (Abschnitt 4.8.2, Medien
in zweiten Teilzeitraum eingesetzt und gealtert) mit denjenigen der bei 1000 ppm ex-

ponierten Aramid-A-Proben (Abschnitt 4.8.1) verglichen.

20
1Z:39 17:32
18 A 16,70
T ® Aramid A
16 1 Mittel O h
14
> 12
] o Aramid A
S 10 - Mittel
£ 1000 ppm
£ 81
[T
6 - B Aramid A
Mittel
4 2000 ppm
Z -
0 .
Filtermasse
Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-59: Gewichtsver-

anderung Aramid A-Proben im Mittel nach 200 Stunden

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-59 zeigt die Massen

der Proben nach 200 Stunden Versuchsdauer bei 1000 ppm Schadgasdosierung in
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hellgrin und in dunkelgrin bei 2000 ppm. Zu erkennen ist, dass beide Messreihen
einen Gewichtsverlust verursachen, wobei bei einer Beaufschlagung mit 2000 ppm
dieser nicht signifikant ausfallt. Die folgende Abbildung zeigt das Druckverlustverhal-

ten der bei unterschiedlichen Konzentrationen gealterten Aramid A-Proben.

40
b = B11(0h)
35 A
-®--B12(0h)
30 +
;__l ~—-B16 (0 h)
& 25 - —
% . R B B14 (0 h)
£7 e & B15(0h)
> o
$ 15 - ¥ —B11 1000 ppm
a 10 A £ B12 1000 ppm
5 . —-B16 1000 ppm
o | — ] e B14 2000 ppm
0 2 4 6 8 -~ -B152000 ppm
Geschwindigkeit/ cm/s
Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-60: Druckver-

lustverhalten, Aramid A-Proben vor und nach 200 Stunden Alterung

In Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-60 sind sowohl die
Druckverluste der bei 1000 ppm als auch der bei 2000 ppm gealterten Proben zu se-
hen. Hierbei fallt auf, dass die beiden Medien, die einer Schadgasexposition von 2000
ppm ausgesetzt wurden, ihren Druckverlust im Vergleich zum Lieferzustand nicht sig-
nifikant andern. Die bei 1000 ppm gealterten Medien (B11-B16) weisen nach der Alte-
rung hingegen einen deutlich hoheren Druckverlust auf. Dieses Ergebnis unterstutzt
die Beobachtung, die im Vorfeld bei der Gewichtsveranderung gemacht wurde, dass
die Alterung bei 2000 ppm zu einer weniger ausgepragten Veranderung fuhrt als bei
1000 ppm. Um dieses Verhalten anschaulicher zu dokumentieren, wurden aus den

Druckverlustverlaufen die LDL- berechnet.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-61: LDL-Werte

der Aramid A-Proben vor und nach 200 Stunden Alterung

In Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-61 sind die LDL-
Werte vor der Alterung (LDL O h) und fur die bei 1000 und 2000 ppm gealterten Mate-
rialien getrennt dargestellt. Grund dafur ist, dass die Ausgangswerte weit auseinan-
derliegen und die prozentuale Abweichung bei einer Mittelwertbildung verfalscht wer-
den wurde. Sowohl fur eine Schadgasexposition von 1000 ppm als auch 2000 ppm
zeigt sich eine prozentuale Abnahme der Luftdurchlassigkeit nach der Alterung von
wenigen Prozent. Diese Reduzierung ist bei den Medien, die einer Schadgasexposi-
tion von 1000 ppm ausgesetzt waren, etwas hoher als den Medien mit einer Schad-
gasexposition von 2000 ppm. Dieses Ergebnis stutzt die Beobachtung, dass 2000 ppm
nicht zu einer vergleichbaren Schadigung fuhren wie 1000 ppm. Eine mogliche Ursa-
che kénnte sein, dass sich der Temperatur-Einfluss (Gesamtdauer der Temperaturbe-
aufschlagung bei 1000 ppm: 1680 h und bei 2000 ppm: 310 h) und konzentrationsab-
hangige Schadigungen Uberlagern. Wenn bspw. die Temperatur zu einer Aufweichung
des Materials fuhren wirde, eine hohe Schadgaskonzentration wie 2000 ppm jedoch
zu einer Verfestigung der Fasern, wurden sich beide Effekte tUberlagern und ggf. ge-
genseitig aufheben. Um diese Diskussion weiter zu fiihren, sind in dem folgenden Di-

agramm die HZK-Werte der Medien aufgetragen.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-62: Verdnderung

der HZK der Aramid A-Proben nach 200 Stunden chemischer SO2-Alterung bei 1000 ppm (1680
h thermisch) und 2000 ppm (300 h thermisch)

In Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-62 ist der Vergleich
zwischen einer Schadigung bei 1000 und 2000 ppm SO2 an umstromten Medien zu
sehen. Die bei 2000 ppm gealterten Proben weisen deutlich hohere HZK auf als im
Ausgangszustand und bei einer Alterung mit 1000 ppm SO, bei der die HZK-Werte
unterhalb des zuvor festgelegten Signifikanzbereichs liegen. Auch dieses Ergebnis
deutet darauf hin, dass eine Alterung bei 1000 ppm zu einer signifikanteren Schadi-
gung fiihrt als bei 2000 ppm. Dieses Verhalten kénnte durch die Uberlagerung von
konzentrationsabhangigen Effekten und insbesondere bei der Beaufschlagung mit
1000 ppm SO: der langerfristigen Exposition gegenuber hohen Temperaturen erklar-
bar sein.

Eine Alterung von 200 Stunden bei 1000 bzw. 2000 ppm SO: fihrte bei den hier be-
trachteten Medien zu einer Abnahme der Masse, wobei diese bei 1000 ppm deutlich
ausgepragter war. Auch der Anstieg des Druckverlustes konnte bei dieser Exposition
deutlicher beobachtet werden. Die Luftdurchlassigkeit hingegen nahm bei beiden Kon-
zentrationen leicht ab. Eine Schadigung bei 2000 ppm fihrte zu einem Anstieg der
Hochstzugkraft, wohingegen die niedrigere Konzentration einen Abfall des HZK-Wer-

tes zur Folge hatte.

Es kann festgestellt werden, dass eine Schadigung bei 1000 ppm und Uber 1680 h

thermischer Beanspruchung zu einer signifikanteren Anderung des Filtermaterials
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fuhrt als bei 2000 ppm und thermischer Beanspruchung tber 300 h. Dass dieses Ver-
halten durch die Uberlagerung von temperatur- (evtl. Aufweichung des Materials) und
konzentrationsabhangigen (evtl. Verhartung der Fasern) Effekten hervorgerufen wird,

Iasst sich jedoch nur vermuten.

4.8.4 Aramid B, Vergleich von 200 Stunden und 400 Stunden Alterung

Im Folgenden werden die Ergebnisse aus Abschnitt 4.8.2 zur Alterung mit SO Uber
200 h und 400 h vergleichend diskutiert. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener
Formatvorlage im Dokument.-63 zeigt die Gewichtsveranderungen nach beiden Expositi-

onszeitrdumen und vergleichend im Lieferzustand.

25
21,48
20.50 20,79
20 -
o mAramidB O h
@ 15
@ = Aramid B 200 h
£
5 m Aramid B 400 h
= 10 +
[T
5 4
0
Aramid B
Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-63: Gewichtsver-

anderung der Aramid B-Proben nach 200 und 400 Stunden Alterung

Zu erkennen ist, dass sich das Gewicht im Vergleich zum Lieferzustand sowohl nach
200 als auch nach 400 Stunden Alterung geringfligig reduziert. Da der Druckverlust
vor der Alterung der Medien bei 200 Stunden und bei 400 Stunden zu einem Mittelwert
zusammengefasst wird, ergibt sich im Vergleich zu Abbildung Fehler! Kein Text mit
angegebener Formatvorlage im Dokument.-57 ein etwas anderer Wert flr den Druckverlust
vor der Alterung (0 h) und dem daraus errechneten LDL-Wert. Somit verandert sich
auch die Abweichung zwischen dem LDL-Wert vor Alterung und nach 200 Stunden.

Es ergibt sich dann folgendes Diagramm.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-64: LDL-Werte

der Aramid B-Proben nach 200 und 400 Stunden Alterung

Zunachst fallt auf, dass die prozentuale Abweichung zwischen den LDL-Werten im
Lieferzustand und nach 200 Stunden etwas groRer ist als in Abbildung Fehler! Kein Text
mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-57. Das ist darauf zurlickzufuhren, dass in die-
sem Diagramm auch die LDL-Werte von den 400 Stunden gealterten Medien im Lie-
ferzustand berucksichtig wurden und der Wert Uber alle Medien gemittelt wurde. Die
Luftdurchlassigkeit nimmt demnach nach 200 Stunden um 17,44 % und nach
400 Stunden um 27,18 % zu. Die Druckverlustverlaufe bei 3,33 und 6,66 cm/s zeigen
nach beiden Alterungsintervallen einen leichten Abfall. Mit Hilfe der Prufapparatur an
FE 2 wurden auch bei diesen Medien im Anschluss die Hochstzugkraft ermittelt. In
Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-65 sind jeweils die Mit-
telwerte aus drei Teststreifen dargestellt, zusammen mit dem Streumal} als Stan-

dardabweichung.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-65: HZK-Werte
der Aramid B-Proben nach 200 und 400 Stunden Alterung

Verglichen werden hier die Aramid B-Proben NE1 und NE2 (zuvor durch Extraktion
entfernte Avivagen des Herstellungsprozesses), B17 und B18 (unbehandelte Proben
im Lieferzustand), 2A1 und 2A2 (mit GPTMS-Sol-Gel-Beschichtung modifiziertes Ara-
mid B) und 2B1 und 2B2 (ebenfalls mit GPTMS-Sol-Gel-Beschichtung modifiziertes
Aramid B). Auffallig ist, dass alle Proben, die uber eine Gesamtdauer von 400 Stunden
gealtert wurden, eine Reduzierung der Hochstzugkraft im Vergleich zu den 200 Stun-
den gealterten Proben aufweisen. Bei der Diskussion zu Abbildung Fehler! Kein Text mit
angegebener Formatvorlage im Dokument.-58 wurde schon auf die scheinbar hohere Bestan-
digkeit der 2B1-Probe eingegangen. Nach 400 Stunden Schadgasexposition ist die
Probe mit der Sol-Gel-Beschichtung 2B2 diejenige, die einen deutlich hdheren HZK-
Wert aufweist als die anderen Medien. Diese Beobachtung starkt die Vermutung, dass
eine Beschichtung mit 2B zu einer hoheren Bestandigkeit gegenltber SO2-haltigen Ab-
gasen fuhrt.

4.8.5 Aramid B, Barrierewirkung der Ausriistung 7

Im folgenden Abschnitt wird auf die Barrierewirkung der Ausristung 7 eingegangen.
Dazu werden in Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-66
zunachst die Gewichtsveranderungen der Medien im Lieferzustand mit denen der Me-
dien NE1 (durch Extraktion entfernte Avivagen des Herstellungsprozesses), 7A1 und

7B1 (mit Zr-Sol-Gel-Beschichtung 7 modifiziertes Aramid B mit unterschiedlichen
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Massen der Ausrustung) jeweils vor Alterungsbeginn (0 h) und nach 200 Stunden

Schadgasexposition vergleichend dargestellt.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-66: Gewichtsver-
anderungen Aramid B-Proben nach 200 Stunden Alterung

Die Medien im Lieferzustand sowie ohne Avivagen weisen nach der Alterung eine ge-
ringfugige Gewichtsabnahme um ca. 4,5 % auf. Die Filtermassen der mit Sol-Gel be-
schichteten Medien, deren Ausgangsgewicht erwartungsgemald Uber demjenigen des
Materials im Lieferzustand liegt, reduzieren sich nach der Alterung signifikant um ca.
25 % auf deutlich niedrigere Werte als die ubrigen untersuchten Materialien. Das Ma-
terial dieser Medien scheint sich demnach durch die Beaufschlagung mit SOz deutlich
zu verandern. Des Weiteren fuhrt eine Ausristung mit Zr-Sol scheinbar nicht zu einem
widerstandsfahigeren Material, sondern sorgt im Gegenteil dafir, dass die beschich-
teten Medien deutlich extremer verandert werden als die Medien ohne Beschichtung.
Um diese Theorie weiter zu diskutieren, werden im Folgenden die Ergebnisse des
Druckverlustes (Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-67)
und der Luftdurchlassigkeit (Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im

Dokument.-68) gezeigt.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-67:

~#-Aramid B 7 B1 Ap (200h)

lustverhalten Aramid B-Proben vor und nach 200 Stunden Alterung

Auffallend ist, dass zwar alle Medien nach der Alterung einen geringeren Druckverlust
aufweisen, jedoch nimmt der Druckverlust der Medien im Lieferzustand und ohne Avi-
vagen (NE1) um etwa 10 % ab, bei den Medien mit Ausrustung ist die Reduzierung
um bis zu 45 % deutlich signifikanter. Auch diese Ergebnisse weisen darauf hin, dass
die Sol-Gel-Beschichtung 7 nicht geeignet ist, zu hoheren Bestandigkeiten gegenlber
SO:2 zu fuhren. Die aus den gemessenen Druckverlustwerten errechnete Luftdurchlas-

sigkeit der Medien zeigt Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im

Dokument.-68.

Druckver-
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-68: LDL-Werte

der Aramid B-Proben vor und nach 200 Stunden Alterung

Auch anhand der LDL-Werte der Medien lasst sich erkennen, dass eine Ausrustung
mit Zr-Sol zu extremen Veranderungen der Medien fuhrt. Zwar nimmt die Luftdurch-
lassigkeit der Medien im Lieferzustand und ohne Avivagen nach der Alterung zu, je-
doch steigen die Werte fur Medien mit einer Zr-Ausristung Zunahmen um knapp 80
bis 117 % und weisen damit auf eine signifikantere Schadigung durch die Schadgasex-
position hin. Ergebnisse der Hochstzugkraftbestimmung dieser Medien zeigt Abbil-

dung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-69.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-69: Veranderung

der HZK der Aramid B-Proben nach 200 Stunden Alterung
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Wie bereits an anderer Stelle beschrieben, wurde ein Signifikanzbereich von £ 15 %
der HZK des Lieferzustands festgelegt, auRerhalb dessen von einer signifikanten Ver-
anderung ausgegangen werden kann und herstellungsbedingte Materialschwankun-
gen ausgeschlossen werden kénnen. Dieser Bereich ist im Diagramm (Abbildung Feh-
ler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-70) durch gestrichelte Linien dar-
gestellt. Die gemittelte Hochstzugkraft des Materials im Lieferzustand betragt bei den
Aramid B Mix-Proben dieses Kapitels 645 N und nach Alterung 650 N. Das von Aviva-
gen befreite Medium NE1 weist nach der Alterung einen HZK-Wert von 642 N auf, also
einen leicht reduzierten Wert, wohingegen die mit Zr-Sol ausgertsteten Medien eine
extreme Abnahme der HZK von knapp 14 % zeigen. Die beiden Medien liegen damit
noch grade im angegeben Signifikanzbereich, jedoch kann im Vergleich mit den ande-
ren Medien trotzdem von einer Materialanderung durch die Schadgasexposition aus-

gegangen werden.

Die Exposition bei 2000 ppm Uber 200 Stunden fuhrte bei allen Medien zu einer Re-
duzierung der Masse, jedoch fiel diese bei den ausgerusteten Medien mit knapp 25 %
deutlicher aus als bei den Medien im Lieferzustand und mit entfernten Avivagen. Bei
diesen nahm der Druckverlust um 10 % ab und der LDL-Wert um 17,44 bzw. 13,28 %
zu. Bei den ausgerusteten Medien waren es hingegen 45 % Druckverlustabnahme und
79,83 bzw. 116,65 % Zunahme der Luftdurchlassigkeit. Auch die Hochstzugkraft deu-
tet darauf hin, dass die Ausrustung 7 nicht geeignet ist, eine hohere Bestandigkeit
hervorzurufen, da die Werte der ausgerUsteten Medien im Vergleich zum Lieferzu-
stand so stark abnahmen, dass sie nur noch gerade im festgelegten Signifikanzbereich
liegen.

4.8.6 PPS-Alterung:

Im Folgenden werden die Ergebnisse der Versuche mit PPS-Medien tber 200 Stun-
den Alterung gezeigt und diskutiert, zu Versuchsbedingungen siehe Tabelle Fehler! Kein
Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-8. Sie sind denen der Versuche mit Aramid
B sehr ahnlich, der einzige Unterschied resultiert aus der etwas geringeren Proben-
menge in einer leicht héheren spezifischen Schadgasmenge. Nachfolgend werden die

Ergebnisse der chemischen Alterung der PPS-Medien diskutiert.
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Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-8: Alterungsbedingun-
gen PPS, 200 Stunden Alterung bei 2000 ppmV SO2

Tempe- Volumen- SO:-Kon- Schadgas- rel. Feuchte Proben- Spez. SG-

ratur strom zentration menge bei (23 °C) menge Menge
°C I/min ppmy mg/min % g mg/g min
200 1 2000 5,42 99,9 110,16 0,05

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-70 zeigt die Veran-
derung der Filtermasse der PPS-Medien (B1-B5 gemittelt) durch die chemische Alte-
rung bei den zuvor beschriebenen Alterungsbedingungen. Auffallig ist, dass die gemit-
telten Massen keine signifikante Veranderung zeigen. Anders als im zuvor beschrie-
benen Versuch der chemischen Alterung der Aramid-Medien konnte durch FE 2 in ei-
nem Extraktionsverfahren (vgl. AP 13) bei den PPS-Medien nur eine deutlich geringere

Avivagen-Menge von den Fasern entfernt werden.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-70: Verédnderung

der Filtermasse nach 200 Stunden Alterung bei 2000 ppm SO2
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-71: Druckver-

lustverhalten bei unterschiedlichen Geschwindigkeiten, PPS-Basismedien, Veranderung durch
S0O2-Alterung

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-71 zeigt das Druck-
verlustverhalten vor und nach der Alterung der einzelnen PPS-Medien (PPS B1 - B5).
Zusammengefasst sind diese Werte in Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener
Formatvorlage im Dokument.-72 dargestellt. Nach der chemischen Alterung zeigt sich eine
deutliche Abnahme des Druckverlustes, der LDL-Wert nimmt demnach deutlich zu.
Die Zunahme des LDL-Wertes betragt nach der Alterung 32,7 % bezogen auf den

Ausgangswert.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-72: Druckver-

lustverhalten der PPS-Filter (gemittelt, B1 bis B5), vor und nach 200 Stunden Alterung mit 2000
ppm SO:

Der gemittelte HZK-Wert der PPS-Medien ist in Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener
Formatvorlage im Dokument.-73 dargestellt. Im Vergleich zum Lieferzustand erhoht sich der
Wert nach 200 Stunden Alterung im Mittel von 924 N auf 1115 N.

1400

1200 - 1115

1000 -

= PPS-
Lieferzustand

u PPS Mittel 200 h

HZK langs

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-73: HZK-Veran-
derung der PPS-Medien im Mittel (B2 - B5) nach 200 Stunden bei 2000 ppm

Im Vorfeld wurde fur die Hochstzugkraft ein Signifikanzbereich von £ 15 % festgelegt,
da die zuvor gemessene Materialschwankungen Unterschiede in etwa dieser GroRen-

ordnung gezeigt haben. Wie aus Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage
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im Dokument.-74 zu erkennen ist, nimmt die HZK im Vergleich zum Lieferzustand signi-

fikant zu und Ubersteigt auch den zuvor festgelegten Bereich von 15 %.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-74: HZK-Veran-

derung der PPS-Medien nach 200 Stunden und 2000 ppm SO, Vergleich Lieferzustand mit Sig-
nifikanzbereich

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-75 zeigt die um-
stromten PPS-Proben. Beiden Ansichten kann entnommen werden, dass die Proben
insgesamt eine homogenere Veranderung zeigen und keine auffallig starker gefarbten
Bereiche sichtbar sind. Haptisch sind die Medien insgesamt harter als im Ausgangs-
zustand. Diese Beobachtung wurde auch bei der thermischen Alterung gemacht und
ist ahnlich wie bei der chemischen Aramid-Alterung mit SOx.

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-76 zeigt einen opti-
schen Vergleich zweier PPS-Proben: links nach der 200 Stunden Alterung und rechts
vor der Alterung im Lieferzustand. Es ist festzustellen, dass sich die Medien durch die

chemische Alterung stark dunkler farben.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-75: Umstromte
PPS-Proben, oberer Rand der Alterungskammer

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-76: PPS-Medien
Vergleich, vor der Alterung rechts, nach der Alterung links, starke Dunkelfarbung

Zusammenfassend lasst sich sagen, dass die Filtermasse der PPS-Medien nahezu
konstant bleibt. Die HZK nimmt durch die Alterung Uber 200 Stunden zu. Ahnliche Be-
obachtungen wurden bei der thermischen Alterung der PPS-Medien gemacht (vgl. Al-
terung FE 3). Die Fasern scheinen demnach chemisch stabil gegenliber SO2-Beauf-
schlagung im untersuchten Konzentrationsbereich zu sein (vgl. Herstellerangabe in
Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-3). Die zeitgleiche Tem-
peraturbelastung fuhrt zu einer Veranderung der Polymerstruktur mit besseren HZK-
Eigenschaften. Dies wurde durch die Medienhersteller bei der PA-Sitzung im Oktober
2017 bestatigt. Eine genauere Analyse der Strukturveranderung des Polymers konnte

im Projektrahmen nicht erfolgen.

Die Luftdurchlassigkeit nimmtin etwa um 1/3 im Vergleich zum Ausgangswert zu. Dies
ist wiederum ein Hinweis auf eine Strukturveranderung des Polymers der Fasern, die
unter Umstanden mit einer Schrumpfung einhergeht. Die Veranderung des Staubrlck-
haltevermdgens und des Partikeleinlagerungsverhaltens der durch SO, gealterten

PPS-Medien wurde durch FE 3 weiter untersucht.
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4.9 Degradationsversuch mit NO, / Arbeitspaket 9 (FE 1)

Zum Versuchsstart wurde die Alterungskammer zunachst auf die entsprechende Tem-
peratur geheizt (200 °C). Nachdem die Versuchstemperatur erreicht war, wurde der
NO-Gasstrom in der Mischkammer mit der zuvor konditionierten Luft vermischt und
dann in die Versuchskammer geleitet. Bereits nach einer Stunde konnte am Gasaus-
lass der Alterungskammer eine deutliche Kondensatbildung beobachtet werden.
Durch die milchig-wei3en PTFE-Schlauche lie} sich eine blasse, neongelbe Farbge-
bung des Niederschlags erkennen, was zum einen auf die Bildung von salpetriger
Saure hindeutet und zum anderen auf die Ausgasung von leichter flichtigen Produkti-
onsruckstanden des Filtermaterials. Letztere wurden bereits bei der rein thermischen
Alterung beobachtet und hatten zu einem gelblichen Niederschlag gefuhrt. Bei der
thermischen Alterung konnte ein Massenverlust von bis zu 6,5 % festgestellt werden,
der sich mit den Ergebnissen von FE 2 deckte, die anhaftende Produktionshilfsstoffe
von der Filteroberflache extrahiert hatten. Nach einem eintagigen Stillstand der Ver-
suchsanlage aufgrund von Nachbesserungsarbeiten an der Wasserkonditionierung
hatte sich in der Zwischenzeit im Gasauslass ein Feststoffpfropfen gebildet, sodass
der Gasaustritt verstopft war und ausgetauscht werden musste, vgl. nachfolgende Ab-
bildung.

Auch nach dem Umbau der Anlage, bei dem ein Gasauslass mit einer um den Faktor
4 vergroRerten Querschnittsflache eingebaut wurde, war die Anlage nach kurzester
Betriebsdauer verstopft.

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-77: Niederschlag
Gasaustritt, thermisch-chemische Alterung mit NOx
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Die im Folgenden gezeigten Ergebnisse der Alterung von Aramid B-Proben zeigen
unter anderem einen erheblichen Gewichtsverlust der eingebauten Filter, deren Masse
sich innerhalb der Versuchsdauer um 118 g reduziert hat. Es haben sich sowohl an
der Behalterwand als auch im Abgasschlauch massive salzartige Krusten gebildet, die
letztlich zum Verstopfen des Gasauslasses geflhrt haben, wodurch der Versuch nicht
konstant gefahren werden konnte. Nachfolgende Tabelle gibt die Randbedingungen
der durchgeflihrten Alterungsuntersuchungen wieder. Es zeigt sich insbesondere eine
gegenuber der SO2-Beaufschlagung deutlich kirzeren Untersuchungsdauer.

Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-9: Alterungsbedingun-
gen Aramid-Basismedien Hersteller B (Aramid B), 30 Stunden / 3500 h, konditionierte Luft / NOx

Tempe- Volumen- NOx-Kon- rel. Feuchte Proben- Spez. SG-

ratur strom zentration bei (23 °C) menge Menge
°C I/min ppmy % g mg/g min
200 1 1000 99,9 218,2 0,03
25
- 21,82
20 +
(=]
~ 15 .
@
® m0h m3500h
E
2 10 1
=
5 a
O m
Aramid-Hersteller B
Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-78: Verdnderung

der Filtermasse nach 200 Stunden Alterung bei 1000 ppmv NOx

Im Mittel wiesen die Filter vor der Alterung eine Masse von 21,82 g auf. Nach der
Schadgasdosierung fur 30 Stunden bzw. 3500 Stunden Versuchsdauer hat sich die
Masse aller Filterproben reduziert. Gemittelt betrug das Gewicht einer Filterprobe nach
der Alterung 9,96 g. Dies entspricht einem prozentualen Gewichtsverlust von 54,3 %.

Der Gewichtsverlust aller Filter im Laufe der Versuchsdauer betrug in Summe 118,6 g.
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Es wurden sehr starke Ablagerungen in der Abgasleitung, an den Kammerwandungen
sowie in der Gaswasche wahrend der Alterung mit NOx beobachtet. Die Ablagerungen
fanden sich nach Versuchsbeendigung vor allem in der Abgasleitung, am Boden sowie
am Deckel der Kammer (vgl. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im
Dokument.-79). Die oben eingehangten Filterproben fuhlten sich nach der Alterung
schwammartig und weicher an als vor der Alterung. Die durchstromten Medien wirkten

sehr fragil und brichig und zerfielen bereits beim Anfassen der Randregionen.

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-79: Ablagerun-
gen am Deckel sowie an den Wanden der Alterungskammer durch NOx-Alterung

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-80 zeigt das Druck-
verlustverhalten vor und nach der Alterung der Aramid B-Medien (B9, 10, 12 — 19).
Nach der chemischen Alterung mit NOx und konditionierter Luft zeigt sich eine deutli-
che Abnahme des Druckverlustes. Der LDL-Wert nimmt demnach deutlich zu. Die Zu-
nahme des LDL-Wertes betragt nach der Alterung 262,7 % zum Ausgangswert. Auch
die Werte der Hochstzugkraft haben sich nach der Alterung erheblich verandert, wie
Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-81 zeigt.

Zu erkennen ist in Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-81,
dass sich die Hochstzugkraft im Mittel nach der Alterung mit NOx im Mittel um ca. 95 %
reduziert hat. Dabei war die Abnahme nicht bei allen Medien einheitlich, wie die fol-

gende Abbildung zeigt.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-80:

Geschwindigkeit / cm/s

Veranderung

der LDL-Werte der Aramid B-Proben durch Alterung mit 1000 ppmv NOx
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-81: HZK-Veran-
derung der Aramid B-Medien im Mittel (B9, B10, B12-B19) durch Alterung mit 1000 ppmv NOx
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-82: HZK-Veran-

derung der Aramid B-Medien nach 3500 Stunden und 1000 ppm NOx

Auch die Fotos der Medien (Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im
Dokument.-83) lassen auf eine erhebliche Veranderung durch die Alterung mit NOy
schlieen. Alle gealterten Medien waren einheitlich dunkelbraun verfarbt. Die durch-
stromten Medien im unteren Teil der Alterungskammer klebten zusatzlich an den
PTFE-Rahmen fest und wiesen weil3e Punkte auf, die auf eine Salzbildung an der

Oberflache schlie3en lassen.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-83: Aramid B-
Medien - Salzbildung an Oberflache, starke Dunkelfarbung, hoher Gewichtsverlust, an PTFE-
Trager haftend

Zusammenfassend kann festgestellt werden, dass eine Schadigung durch NOx bei den
hier untersuchten Medien zu einer gravierenden Veranderung des Materials fuhrt.
Diese spiegelt sich sowohl in einer um 54,3 % reduzierten Masse wider, als auch in
einer Zunahme der Luftdurchlassigkeit von 262,7 % und einer Abnahme der Hochst-
zugkraft um 95 %. Auch die fragile, briichige Haptik der Medien, die teilweise bereits
beim Anfassen zerfielen, lasst auf eine signifikante Alterung der Medien schlielden.
Zusatzlich wurden wahrend des Versuchs starke Ablagerungen festgestellt, die zu
Verstopfungen des Prifaufbaus flihrten. Diese machten immer wieder zwischenzeitli-
che Nacharbeiten notwendig machten und einen unterbrechungsfreien Dauerversuch

damit unmaoglich.

4.10Degradationsversuche mit NO und Gasgemischen / Arbeitspaket

10 (FE 1)

Bei der Beantragung war in diesem Arbeitspaket die thermische und chemische Alte-
rung der Filtermedien (analog zu 4.8 und 4.9) mit NO bzw. Gasgemischen aus SOz,
NO2 und NO vorgesehen. Die Versuchsergebnisse fur das Schadgas NO wurden be-
reits im Kapitel 4.9 diskutiert. Aufgrund der dargestellten gravierenden Schadigung
durch NO bzw. NO2 wurde auf die Umsetzung der Versuche mit Gasgemischen ver-
zichtet. Um geeignete Versuchsbedingungen festzulegen ist nach Projektende eine
weitergehende Diskussion mit zwei Industrievertretern aus dem Projektbegleitenden
Ausschuss im Verlaufe einer Sitzung des zustandigen VDMA- Arbeitskreises vorgese-

hen.

4.11Untersuchungen zur thermischen Degradation bei gleichzeitiger

mechanischer Alterung nach VDI 3926 / Arbeitspaket 11 (FE 3)

Stabilitatseigenschaften von Filtermedien bei erhdhter Temperatur werden typischer-
weise durch thermische Beanspruchung und anschlieRende Bestimmung von Héchst-
zugkraft und max. Dehnung der Medien im Zugversuch erfasst. Der modifizierte Pruf-
stand nach DIN ISO 11057 ermdglicht alternativ die Materialexposition bei héheren
Temperaturen, die Zudosierung von Wasserdampf bei gleichzeitiger mechanischer Al-

terung durch Pulse-Jet-Beaufschlagung.
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Diese mechanische Beanspruchung ist integraler Bestandteil der Standardprifung zur
vergleichenden Bewertung von abreinigbaren Filtermedien. Eine Anstromung mit
staubbeladenem Gas und wiederholte Puls-Jet-Abreinigung im Abstand weniger Se-
kunden soll eine konstante Reststaubmenge im Filter entsprechend eines langer wah-
renden Praxiseinsatzes gewahrleisten. Die wiederholte Druckbeaufschlagung kann
auch zur mechanischen Alterung von Fasergeweben genutzt werden. Durch gleichzei-
tige Aufpragung einer erhéhten Temperatur kann eine kombinierte thermisch-mecha-

nische Alterung der Gewebe nachgestellt werden.

Die thermisch-mechanische Alterung wird in mehreren Arbeitspaketen umgesetzt. Die
Basis-Filtermedien sowie die bei FE 3 beschichteten Modifikationen dieser Materialien
werden in einem ersten Schritt bei maximaler Einsatzgrenztemperatur der Medien ent-
sprechend der Alterungsphase nach DIN ISO 11057 durch wiederholte Druckstofie
mechanisch beansprucht. Die Proben werden anschliel3end bei FE 3 auf Veranderung
der mechanischen Eigenschaften untersucht. Es handelt sich um insgesamt sieben
Ausgangs- sowie 45 beschichtete Materialien Bei diesen Untersuchungen findet keine
Erfassung der Filtrationsleistungen der Materialien statt. Zur Charakterisierung des
Filtrationsverhaltens nach DIN ISO 11057 werden die Basisfiltermedien anschliel3end
dem vollstandig durchlaufenen Prufverfahren unterzogen. Dies erfolgt sowohl bei Um-
gebungstemperatur als auch bei maximaler Einsatztemperatur und Wasserdampfzu-

gabe.

Die Ergebnisse der Untersuchungen werden im Abschnitt 4.16 beschrieben und dis-
kutiert.

4.12Untersuchungen zur chemischen Degradation (SOx, NOyx, HCI) bei
gleichzeitiger mechanischer Alterung nach VDI 3926 und hoher

Temperatur/ Arbeitspaket 12 (FE 3)

Untersuchungsfragestellungen

Filtermedien, die sowohl eine Alterung im Warmeschrank als auch die Versuche zur
chemischen Degradation in dem an der FE 1 aufgebauten Prifstand mit guten Ergeb-
nissen Uberstanden haben, werden nachfolgend am Prifstand nach VDI 3926 unter-

sucht.
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Entsprechend des vorgesehenen Arbeitsplanes wurden die Moglichkeiten einer Filter-
prufung auch bei gleichzeitiger Beaufschlagung mit Schadgasen sowie Wasserdampf
am umgeristeten Prifstand bei FE 3 gepruft. Da der Umgang mit Schadgasen beson-
dere Anforderungen an Materialbestandigkeit und Arbeitsschutz stellt (siehe Abschnitt
zu Degradationsuntersuchungen mit SO2 und NOy bei FE1), sind umfangreiche tech-
nische Voraussetzungen fur ihren Einsatz zu schaffen und Arbeitsschutzaspekte beim

Umgang mit den Komponenten zu berucksichtigen, vgl. auch Abschnitt 4.2.
Sicherheitstechnische Voraussetzungen (Arbeitsschutz)

Der Prufstand sowie die Gasmischstation sind in einem separaten Systemraum in das
IUTA-Filterprafzentrum integriert. Die Versorgung mit Schadgasen (Flaschengas) er-
folgt aus einem unmittelbar benachbarten Gasflaschenschrank Uber wanddurchfih-
rende Zuleitungen. Die Abluft des Versuchsstandes wird ebenso wie die Entluftung der
Gasflaschenschranke in einem geschlossenen System Uber Dach ins Freie gefuhrt.

Die Be- und Entliftung des Systemraums erfolgt Uber das Filterprufzentrum.
Gaswarnsystem

Zur Uberwachung der Konzentration der verwendeten Prifgase sind innerhalb des
Systemraumes und im Gasflaschenschrank Gasmonitore installiert. Das Gaswarnsys-
tem des Herstellers Bieler + Lang besteht aus den Messfuhlern, einer Auswerteeinheit
und jeweils zwei Signalhornern und Gaswarnschilder innerhalb und aullerhalb des
Systemraumes zur visuellen und akustischen Meldung. Wird eine erste definierte
Warnschwelle erreicht, erfolgt ein visueller Warnungshinweis. Die Konzentration des
detektierten Stoffes wird daraufhin am Auswertegerat angezeigt. Wird eine zweite
Konzentrationsobergrenze Uberschritten, erfolgt zusatzlich zur visuellen auch eine
akustische Warnung durch die Signalhdrner. Arbeitsplatzgrenzwerte werden durch die
Technische Regel fiir Gefahrstoffe der Nummer 900 vom Bundesamt fur Arbeitsschutz
und Arbeitsmedizin (Baua) definiert. Fir die genannten Stoffe sind diese in Tabelle
Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-10 dargestellt. Diese wurden als

Alarmschwellen der Gaswarnanlage programmtechnisch bertcksichtigt.
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Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-10:  Ubersicht der Ar-
beitsplatzgrenzwerte fiir die einsetzbaren Priifgase nach RGS 900, Stand Juli 2016 [].

Stoffidentitat Arbeitsplatzgrenzwert
Bezeichnung Summenformel ml/m® (ppm) mg/m3
Kohlenstoffdioxid CO, 5000 9100
Kohlenstoffmonoxid CcO 30 35
Schwefeldioxid SO, 1 2,5
Stickstoffmonoxid NO 25 30
Stickstoffdioxid NO, 5 9,5
Ammoniak NH; 20 14
Hydrogenchlorid HCI 2 3

Die einzelnen Gasmonitore besitzen als Funktionseinheit jeweils eine elektrochemi-
sche Messzelle, die auf ein bestimmtes Gas kalibriert ist, sodass insgesamt 14 Mess-
fuhler verbaut wurden. Abhangig von der Dichte des zu detektierenden Gases ist der
jeweilige Monitor in der Nahe vom Boden beziehungsweise der Decke angebracht. Die
Lebensdauer der Messzellen wird vom Hersteller mit mindestens zwei Jahren nach

Aktivierung angegeben [L2].
Technische Voraussetzungen

Die zur Gasforderung als Forderaggregat verbaute Drehschieberpumpe (Rotorplatten-
verdichter) weist bauartbedingt eine erhdhte Korrosionsneigung gegenuber konden-
sierter Luftfeuchtigkeit auf. Die anlagenseitige Entfeuchtung vor Eintritt in die Pumpe
erfolgt durch Ruckkuhlung des Gases mit Kilhlwasser in einem Warmetauscher (Kuhl-
wasservorlauftemperatur max. 30°C). Die Luft verlasst den Warmetauscher wasser-
dampfgesattigt bei ca. 24 °C in Richtung Férderpumpe. Im Pumpenraum erfolgt ge-
malfd Angaben des Pumpenherstellers eine Verdichtung bis auf ca. 1,2 bar, infolge
interner Reibungseffekte in der Pumpe verlasst das Gas das Forderaggregat bei Tem-
peraturen oberhalb 50 °C. Bei rein isothermer Verdichtung wirde Wasserdampf aus
dem zugeflhrten Gas auskondensieren, bei einer Verdichtungstemperatur von 50 °C
entspricht die enthaltene Wassermenge einer relativen Luftfeuchte von ca. 34 %. Rein
rechnerisch dirfte eine Kondensation erst oberhalb eines Absolutdruckes von ca.
2 bar einsetzen, der in der Pumpe nicht erreicht wird. Auch wenn entsprechend dieser
Auslegung ausreichender Kondensationsschutz gegeben sein musste, war in der Pra-
xis wiederholt ein korrosionsbedingter Austausch der Pumpe erforderlich. In Abspra-
che mit dem Prifstandhersteller wurden erganzende MalRnahmen diskutiert und um-
gesetzt, um korrosive Bedingungen im Forderaggregat zu vermeiden. Realisiert wurde

zusatzlich eine weitere Abkuhlung des Gases auf zehn Grad Celsius vor Eintritt in die
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Pumpe, wodurch ein weiterer Teil der enthaltenen Luftfeuchte auskondensiert. Durch
diese Taupunktabsenkung wird bei Raumtemperatur eine relative Feuchte von ca.
10 % erreicht. Trotz der Umsetzung dieser MaRnahme traten weiterhin Korrosionsef-
fekte auf, was zu wartungsbedingten Stillstandzeiten des Prifstandes zwecks Pum-

penaustausches flhrte.

Um die Verfugbarkeit des Prifstandes im Verlaufe der weiteren Projektlaufzeit zu ma-
ximieren und eine weitergehende korrosive Beanspruchung des Forderaggregates
mdglichst gering zu halten, wurde im Weiteren auf die Umsetzung einer Zudosierung
von HCI verzichtet, insbesondere in Kombination mit erhéhter Temperatur und

Feuchte.

Eine Zudosierung von Schadgasen ist ausgehend von Flaschengas vorgesehen. Dazu
standen die in nachfolgender Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im
Dokument.-11 dargestellten Flaschengase zur Verfugung.

Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-11:  Konzentration Fla-
schengase

Komponente Konzentration Flaschengas Sicherheitshinweise

(max. Druck)

SO 2.000 ppm (150 bar) (atzend, sehr giftig)

NO 20.000 ppm (150 bar) (atzend, sehr qiftig, brandférdernd)
NO; 1.300 ppm (150 bar) (&tzend, sehr giftig)

HCI 100.000 ppm (150 bar) (atzend, giftig)

Wird der Zeitraum einer Alterungsuntersuchung entsprechend der Vorgaben der DIN
ISO 11057 mit insgesamt ca. 32 Stunden angenommen, ist die Zugabe von ca. 65 m?
partikel- und schadgashaltiger Dispergierluft je Medienuntersuchung erforderlich.
Diese Versuchsdauer ist deutlich geringer als die typische Zeitdauer, in der chemische
Veranderungen signifikant sichtbar werden, vgl. vorangehend dargestellte Arbeiten
der FE1. Daher wird angestrebt, die kombinierten Untersuchungen am Prifstand zur
mechanisch-thermischen Alterung mit mindestens einer Schadstoffkonzentration in
der GrolRenordnung der in DIN EN ISO 16891 genannten bzw. in den bei FE 1 umge-
setzten Untersuchungen realisierten Konzentrationen durchzufihren. Im Falle HCI
reicht rechnerisch eine Teilstromdosierung des Schadgases aus, beispielsweise flr

die Komponente NO: musste die Dispergierluft aber komplett als Flaschengas
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zugegeben werden. Da Schadgase nicht auf die Blasensaule aufgegeben werden kon-
nen, verringert sich bei gleichzeitiger Feuchtedosierung die Schadgaskonzentration
entsprechend der Uber die Blasensaule dosierte Tragergasmenge, wenn die in der
Prufvorschrift geforderte Anstromgeschwindigkeit eingehalten werden soll. Wird die
Filterflachenbelastung der Filtertests in Anlehnung an die in grof3technischen Anlagen
Ublichen Werte festgelegt, so wird ggf. ein groRer Anteil des zugeflhrten Gasstroms
fr die Dispergierung des Staubes bendtigt. Eine Schadgasaufgabe auf den Aerosol-
generator (Burstengenerator) erfordert ebenfalls eine Prufung der verbauten Kompo-
nenten auf ausreichende chemische Bestandigkeit und ggf. ausschlie3liche Beauf-

schlagung mit den Tragergasen Luft bzw. Stickstoff.

In Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-12 sind Ergebnisse
einer Abschatzung der je Versuch erforderlichen Anzahl an Prufgasflaschen darge-
stellt, wenn die in DIN EN ISO 16891 angestrebten schadigungsrelevanten Schadgas-
konzentrationen Uber die Medienprufdauer jeweilig gewahrleistet sein sollen. Fur Un-
tersuchungen mit NOx sind demnach mehr als 20 und beim Einsatz von SO ca. 15
Gasflaschen je Filteruntersuchung erforderlich. Bei einem abgeschatzten Kostenauf-
wand von ca. 150 EUR je Gasflasche ist eine Medienprufung damit nicht mehr wirt-
schaftlich durchfihrbar. Dabei ist insbesondere zu beachten, dass je Untersuchung
nur ein Filter gealtert wirde und nicht mehrere Exemplare wie bei der Filteralterung

gem. DIN EN 16891 exponiert werden kdnnen.

Ein weiterer Aspekt der Versuche zur chemischen Degradation am Prufstand nach
VDI 3926 liegt in der Untersuchung der Materialschadigungen, die in Realanlagen
durch auf dem Gewebe abgelagerten Salze verursacht werden. Im Fokus stehen dabei
die Schadgase SO2 und HCI bzw. die sich daraus bildenden Calcium- und Natrium-
salze, da Calcium und Natrium basierte Sorbentien am haufigsten eingesetzt werden.
Wahrend Natriumchlorid, Calciumchlorid und Natriumsulfat ohne Hydratwasser gebil-
det werden, kann Calciumsulfat am Schlauchfilter auch als Halbhydrat vorliegen. Des-
halb war geplant, als Staub auch die genannten Salze zu dosieren und damit erwei-
terte Untersuchungen zur chemischen Degradation durchzufthren. In Hinblick auf das
Abreinigungsverhalten und Verblockungen des Filtermaterials sind die Parameter
Temperatur und Feuchte des Gases von besonderer Bedeutung. Das Prufgas soll je-
doch Stickoxide und ggf. Schwefeloxide enthalten und auf bis zu 250 °C aufgeheizt

sein.
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Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-12:  Verbrauchsabschat-
zung Flaschengas je Alterungsuntersuchung gem. ISO 11057
Komponente
NO, SO, SO, SO, HCI

Filterpriifung

Schadgas-Soll (ppm) 1000 1000 1000 1000 2000
Schadgas-Soll (Anteil) 1,00E-03 1,00E-03 1,00E-03 1,00E-03 2,00E-03
Priiftemp. (°C) 200 200 200 200 200
Gasdurchsatz je Filterpriifung

Untersuchungsdauer 32 32 32 32 32
Gesamt-Gasdurchsatz bei

Priftemperatur (m3) 67 67 67 67 67
Gasdurchsatz ungerechnet

auf Tu (m?3) 42,4 42,4 42,4 42,4 42,4
davon Schadgas (m3) 4,24E-02 4,24E-02 4,24E-02 4,24E-02 8,48E-02
Schadgasversorgung (Flaschengas)

Konzentration (Vol-%) 0,13 0,2 5 10 10
Konzentration (ppm) 1.300 2.000 50.000 100.000 100.000
Konzentration (Anteil) 1,30E-03 2,00E-03 5,00E-02 1,00E-01 1,00E-01
Flaschendruck max. (bar) 150 150 30 6 150
FlaschengroRe (1) 10 10 10 10 10
Menge Schadkomponente

bei pu, Tu (1) 1,95 3 15 6 150
Schadgasmenge je Flasche

(m?3) 1,95E-03 3,00E-03 1,50E-02 6,00E-03 1,50E-01
Anzahl Flaschen je

Filterpriifung (gerundet) 22 15 3 8 1

Die aktuelle Versuchsanlage kann aufgrund der vorangehend dargestellten Korrosi-

onsproblematik bei gleichzeitiger Dosierung von Wasser nur eingeschrankt mit Schad-

gasen beaufschlagt werden. Vorliegende Erfahrungen haben gezeigt, dass bereits die

Dosierung gréRerer Volumenanteile Wassers umfangreiche MaRnahmen zum Korro-

sionsschutz erfordern. Diese haben die Verfligbarkeit des Prifstandes fir die Durch-

fuhrung von Untersuchungen deutlich reduziert. Daher wurde auf die Dosierung ins-

besondere chloridhaltiger Schadkomponenten verzichtet. Dies bezieht sich auch auf

Produkte wie NaCl oder CaCl,, insbesondere bei erhéhten Temperaturen. Es ist vor-

gesehen, im Rahmen eines bewilligten Anschlussvorhabens Untersuchungen mit die-

sen Staubkomponenten an einem modifizierten korrosionsfesten Versuchsstand

durchzufihren, dessen Errichtung derzeit vorbereitet wird.
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Die gleichzeitige Zudosierung von Schadgaskomponenten am Prifstand zur mecha-
nische Filterprifung scheidet aus o. g. praktischen Griinden aus. Deshalb wurde zur
effektiven chemisch-thermischen und mechanischen Alterung von Filtermedien ein ge-
stuftes Versuchsprogramm unter Verwendung mehrerer Prifstande ausgearbeitet,
das sowohl Untersuchungen mit héheren Schadgaskonzentrationen bei FE1 und FE 2
und der mechanischen Belastung durch Druckstof3e unter Teststaubzugabe bei FE 3

vorsieht.

4.13Charakterisierung Substrat / Schichtbildung / thermische Bestan-
digkeit / Materialschadigung: mechanische Eigenschaften,

Bildgebung, Spektroskopie / Arbeitspaket 13 (FE 2)

4.131 Messungen der Héchstzugkraft

Die Messung der Hochstzugkraft erfolgte mit einem Zwick ZMART.PRO nach DIN EN
29073-3 (Prufverfahren fur Vliesstoffe) mit einem Backenabstand von 100 mm (200
mm Norm) und einer StreifengrofRe von 50 x 200 mm (50 x 400 mm Norm), wobei die
Proben mit einer Vorkraft von 2 N eingespannt und mit einer Prufgeschwindigkeit 100
mm/min gerissen werden. Die Proben wurden vor der Prifung fur 24 h entsprechend
der Normvorgaben bei 20 °C 65 %RH klimatisiert. Proben der UDE wurden immer in
einer 4-fachen Bestimmung, Proben des DTNW als 3-fache und Proben des IUTA als

2- oder 4-fache Bestimmung gemessen.

Die DIN-Norm sieht einen Backenabstand von 200 mm vor. Da sowohl die Proben der
UDE als auch des IUTA eine maximale Grofle von 200 x 200 mm aufweisen, wurde
fur deren Untersuchung der Backenabstand auf 100 mm reduziert. Um einen syste-
matischen Fehler durch diese Veranderungen auszuschlie3en, wurde in einer 5-fach
Bestimmung fir zwei unterschiedliche Vliesmaterialien sowohl die HZK der Langs- als
auch der Quer-Richtung fir diese beiden Backenabstédnde bestimmt. In Abbildung
Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-84 ist zu erkennen, dass keine
signifikanter Unterschied zwischen besteht. Daher hat die Veranderung des Backen-

abstandes keinen Einfluss auf die Qualitat der gewonnenen Messdaten.

Die weiteren Ergebnisse dieses Arbeitspaketes werden mit allen anderen relevanten

Ergebnissen der FE 2 in Kapitel 4.17 beschrieben.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-84: Vergleich
der HZK in Langs und Quer-Richtung zwei Vliesmaterialien gemessen nach Norm (,,Norm“)und
mit auf 100 mm verringertem Messabstand (,,Projekt)

4.14Filtrationseigenschaften / Arbeitspaket 14 (FE 1)

In diesem Arbeitspaket sollten die Eigenschaften der Filterproben im Lieferzustand so-
wie nach Applikation von Ausrustungen/Beschichtungen jeweils vor und nach entspre-
chender Alterung charakterisiert werden. Unter anderem ist die Messung des Druck-
verlustverhaltens ausgerusteter Medien fur den Optimierungsprozess der Filtermedien
wichtig, denn die durch Applikation oder Ausrustungen/Beschichtungen hervorgerufe-

nen Eigenschaftsanderungen sollen auf ein Minimum reduziert werden.

Zur weiteren Charakterisierung der Filtermaterialien sind Druckverlustmessungen so-
wie Bestimmungen des Luftdurchlassigkeitswertes (LDL-Wert) der Filterproben vor
und nach der Applikation bzw. Alterung mit der in Abbildung Fehler! Kein Text mit
angegebener Formatvorlage im Dokument.-85 dargestellten Messvorrichtung erfolgt. Die ge-
messenen Daten sind daruber hinaus mit den Herstellerangaben verglichen worden,

sofern diese bekannt waren.

Die Messvorrichtung orientiert sich an der DIN EN 1822-3 und besteht im Wesentli-
chen aus zwei Edelstahl-Kegeln, deren innenliegende freie Flache Ariter = 100 cm? be-
tragt (vgl. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-85 freie
Anstromflache). Der Versuchsaufbau umfasst dartiber hinaus eine Zu- sowie Ableitung
der Luft, funf Massenflussregler, die jeweils fur den Standardvolumenstrom

Vwmre = 20 I/min kalibriert sind, sowie eine Differenzdruckmembran mit entsprechender
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Ableseeinheit und Verschaltung (s. Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener

Formatvorlage im Dokument.-86). Der Druckverlust der Filtermedien kann in einem Bereich
von 0 bis 1000 Pa mit einer Genauigkeit von + 2 Pa bestimmt werden.

VLuft, ein
AN
Q\. ; e Freie Anstrémflache
S B Agiger = 100 cm?
Filterprobe | \\.\ Fiteer
| N
N7
\ | 1 Ap
-
| S
"/4 \ ‘ /,'/
nm
on
i A
I./'Luft, aus
Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-85: Vorrichtung

zur Messung des Druckverlustes sowie zur Bestimmung des LDL-Wertes der Filtermaterialien
vor und nach den Alterungsprozessen

Edelstahl Messronde Differenzdruckmembran Ableseeinheit fiir
A =100 cm? PPS-Medium Range: 10 mbar Differenzdruckmembran, £ 2 Pa

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-86: Versuchs-
aufbau Filtercharakterisierung — Ap-Verhalten, LDL-Wertbestimmung

Fur die Messung wird die Probe zunachst zwischen den beiden Kegeln eingespannt.
Uber den Lufteinlass lassen sich im Anschluss verschiedene Volumenstrome und da-

mit unterschiedliche Filteranstromgeschwindigkeiten regeln. Aus der Differenz des
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bekannten Anlagendruckverlustes ohne und mit eingebautem Filtermedium ergeben
sich die Druckverlustwerte des Filtermediums fur die jeweilige Anstromgeschwindig-
keit. Nachfolgende Tabelle 4-8 gibt den gemessenen Anlagendruckverlust fir An-

stromgeschwindigkeiten bis ca. 17 m/s ohne eingebauten Filter wieder.

Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-13:  Anlagendruckver-
lust der Ap-Messvorrichtung bei versch. Geschwindigkeiten

Volumenstrom Anstromgeschwindigkeit Druckverlust
I/Imin cm/s Pa
0 0,00 0
20 3,33 0
40 6,67 -3,2
60 10,00 -6,7
80 13,33 -9,1
100 16,67 -13,3
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-87: Gemessener
Druckverlust der Basismaterialien (M) bei unterschiedlichen Anstromgeschwindigkeiten, Be-
rechnete LDL-Werte im Vergleich zur Herstellerangabe (H)

In Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-87 sind die Druck-
verlustwerte (Ap) der nicht ausgerUsteten Basismaterialien in Pa in Abhangigkeit der

im Prifstand eingestellten Anstromgeschwindigkeiten in cm/s aufgetragen. Die
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Druckverluste wurden jeweils bei mehreren Anstromgeschwindigkeiten im Bereich von
UFilter, min =3,3 CM/S biS UFiter, max = 16,6 cm/s in Schritten von 3,3 cm/s gemessen. Es
zeigt sich fur alle Materialien ein linearer Verlauf fur Druckverlust und Anstromge-
schwindigkeit. Aufgrund dessen wurden die LDL-Werte der Filterproben durch lineare
Inter- oder Extrapolation fir einen Druckverlust von ApLpL = 200 Pa bestimmt und mit
den Herstellerangaben verglichen (vgl. Abbildung 18). Den geringsten Druckverlust
und damit den hoéchsten Luftdurchlassigkeitswert von LDLapa Hersteler = 45 cm/s bzw.
LDLAPA gemessen = 47,6 cm/s besitzen im Vergleich zu den anderen Filtermedien der
Auswahl die aromatischen Polyamide des Herstellers A, gefolgt von denen des Her-
stellers B. Verglichen mit den Herstellerangaben weist der gemessene LDL-Wert des
APA-Mediums von Hersteller A mit einer Geschwindigkeit von 47,6 cm/s einen um
5,8 % hoheren Wert auf. Die hochste Abweichung zu den Herstellerangaben hat sich
bei den PAN-Medien fur die des Herstellers B ergeben. Dabei liegt die Angabe des
Herstellers mit 30 cm/s im Vergleich zu den ermittelten 25,4 cm/s um 15,1 % oberhalb

des gemessenen Wertes.

Es wurden Druckverlustmessungen bei unterschiedlichen Filteranstromgeschwindig-
keiten, im Bereich von 3,3 cm/s bis 16,7 cm/s, an den fabrikneuen Proben (vgl. 1.3.)
der Feinfasernadelfilze durchgefuhrt. Aus den Verlaufen wurde die Luftdurchlassigkeit
(LDL-Wert) jeder Probe bestimmt und mit den Herstellerangaben verglichen. Ther-
misch gealterte Proben (vgl. AP 7) wurden auf gleiche Weise charakterisiert. Die re-

sultierenden Werte wurden mit den Ausgangswerten verglichen.

Mit Hilfe der ermittelten Druckverlustwerte und den daraus resultierenden Daten der
Luftdurchlassigkeit einzelner Proben wurden Unterschiede zwischen den Medienarten
herausgestellt. Aufgrund der Materialschwankungen innerhalb einer Art ergaben sich
Abweichungen des ermittelten Luftdurchlassigkeitswertes von teils tber 10 % im Ver-
gleich zu den angegebenen Herstellerwerten. Des Weiteren konnte gezeigt werden,
dass die Luftdurchlassigkeit der thermisch gealterten Medien im Trend geringflgig zu-
nehmen. Dieser ermittelte Trend lasst sich mit der ebenfalls geringfigigen Abnahme

der Filtermasse erklaren.
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4.15Charakterisierung der Referenzproben und funktionalisierter Pro-
ben unter Wechselbelastung / Druckverlust, Abscheidegrad und

Abreinigungsverhalten / Arbeitspaket 15 (FE 3)

Untersuchungen zur mechanischen Wechselbelastung

Sowohl die Referenzmaterialien als auch die bei FE 3 funktionalisierten Materialien
wurden einer Standardprtfung gemaf Richtlinie DIN ISO 11057. In nachfolgende Ta-
belle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-14 sind die Phasen einer
Filterprifung nach DIN ISO 11057 bzw. Richtlinie VDI 3926 sowie deren Prozesspa-
rameter zusammengestellt. Die Vorschriften unterscheiden sich hinsichtlich der Ab-
laufe im Wesentlichen durch den Abstand und Anzahl der Pulsjet-Sto3e in der Alte-
rungsphase. Wahrend die altere VDI-Richtlinie 10.000 Pulse im Abstand von 5 Se-
kunden angibt, fordert die ISO 2.500 Abreinigungsstdfie im Abstand von 20 Sekun-
den. Hintergrund dieser Anderung ist die Beobachtung, dass sich bei einem Pulsjet-
Abstand von 5 Sekunden keine gleichmallige Anstromung der Testfilter mit Staub
ausbilden kann. Bei der Beaufschlagung im Abstand von 20 Sekunden ergibt sich
demnach eine hohere tatsachliche Beaufschlagung der Testfilter mit Staub Uber die

Untersuchungsdauer.

Eine vollstandige Charakterisierung der Prufmuster muss das Verhalten unter Wech-
selbelastung beinhalten. Darlber hinaus werden die Medien auf ihre Abreinigbarkeit

untersucht. Typische Untersuchungsparameter dieser Untersuchungen sind

* Druckverlust: Zeitlicher Verlauf des Druckverlustes des Testfilters Uber Unter-
suchungsdauer

* Restdruckverlust: Zeitlicher Verlauf des Restdruckverlustes des Testfilters nach
erfolgter Abreinigung

« Zyklusdauer: Zeitlicher Verlauf der Zyklusdauer der jeweiligen Testphase

* Untersuchungsdauer: Dauer der Testphasen 1 und 4

« Staubdurchtritt: Staubmenge auf dem Absolutfilter Gber 30 Zyklen im Neuzu-
stand und nach Alterung (Testphasen 1 und 4)

« Staubeinlagerung: Gewichtszunahme des Testfilters Uber die jeweilige Test-
phase

» Es erfolgt weiter eine Sichtprifung des Materials auf Verblockung.

105



DTNW-Mitteilung 112 Rauchgasfilter

Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-14:  Abschnitte des
Prifablaufs nach VDI 3926-B1 und ISO 11057

Ablauf Filterpriifung DIN ISO 11057 VDI 3926 B1

Kontrolle Randbedingungen Pu, Tu, rHu, Tankdruck, Ventil6ffnungszeit 15 min.
Einbau Backup-Filter 0,25
Gravimetrische Bestimmung Filtermedium einbauen und mit Staub beaufschlagen, Beladung 6 min, evtl.

Rohgaskonzentration anschl. Gravimetrie Rohgasfilter langer

Einbau Priiffilter, Einbau
eingewogener Backup-Filter

Ablauf Filterpriifung, Schritte 1 bis 4/5 Auswertung Dauer
DIN ISO 11057 VDI 3926 B1 Gravimetrie  [h]
0. Vorbereitungen Validierung Dosiermenge Generator 3
Dichtigkeitstest 1
1. Phase: Messung Filter Neuzustand Anfangsdruckverlust-Messung 30 Zyklen 30 Zyklen JA 6

Beladezyklen mit Priifaerosol-Beaufschlagung
Abreinigung Differenzdruck-gesteuert bei 1000 Pa
Gravimetrie Absolutfilter (Reingaskonzentration)

2. Phase: kinstliche Alterung Abreinigungszyklen bei Aerosol-Beaufschlagung NEIN
Abreinigung zeitgesteuert, 2.500xa20s 10.000xa5s 14
keine Gravimetrie Absolutfilter

3. Phase: Stabilisierung Beladezyklen mit Aerosol-Beaufschlagung 10 Zyklen 10 Zyklen NEIN 2
Abreinigung Differenzdruck-gesteuert bei 1000 Pa
keine Gravimetrie Absolutfilter

4. Phase: Messung Filter gealtert Beladezyklen mit Prifaerosol-Beaufschlagung 30 Zyklen 30 Zyklen JA 6
Abreinigung Differenzdruck-gesteuert bei 1000 Pa Mindestdauer 2h
Gravimetrie Absolutfilter (Reingaskonzentration)

5. Phase: 2. Messung Filter gealtert Beladezyklen mit Prifaerosol-Beaufschlagung Gesamtdauer 2h 5. Phase JA 2
(Nur I1SO) Abreinigung Differenzdruck-gesteuert bei 1800 Pa  Zyklenzahl nicht vorg. in VDI
Gravimetrie Absolutfilter (Reingaskonzentration) nicht vorgesehen
Zeit pro vollstidndig durchgefiihrte Priifung 34

Grundsatzlich ist auch die Erfassung des Abscheidegrades moglich, was eine diffe-
renzierte Beurteilung von funktionalisierten und gealterten Filtermedien im Vergleich

zum Ausgangsmaterial ermaoglicht.

Mechanische Wechselbelastung und Staubriickhaltevermogen, Basismateria-

lien

Alle sechs ausgewahlten Basis-Filtermedien wurden einer mechanischen Prifung des
Staubrickhaltevermdgens von abreinigbaren Filtermedien gemaf DIN ISO 11057 un-
terzogen. Die Ergebnisse sind in nachfolgender Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener
Formatvorlage im Dokument.-15 und Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im
Dokument.-88 bis Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-90
dargestellt. Die Filterprifungen zeigen flr gleichartige Basismaterialien unterschiedli-
cher Hersteller ahnliches Druckverlust-Verhalten. Nach Alterung (2.500 zeitgesteuerte
Abreinigungszyklen unter Staubaufgabe) zeigte sich flir alle Medien Uber Phase 4 ein

gegenuber Phase 1 erwartungsgemal deutlich héherer Restdruckverlust aufgrund
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von in die Filtermatrix eingearbeiteten Staubes. Die Zykluszeit verklrzt sich dement-
sprechend im Mittel um ca. 50%. Betragt der Anstieg des Restdruckverlustes Uber
Phase 1 noch 50 bis 100% des Startwertes, so steigt der Restdruckverlust iber Phase
4 nurum ca. 10 % an. Gleichzeitig nimmt der Staubdurchgang in dieser Phase deutlich
ab. Der in den nachfolgenden Abbildungen dargestellte Verlauf des Restdruckverlus-
tes flr verschiedene Materialien zeigt auf, dass sich diese nach Alterungsphase in
einem annahernd stationaren Betriebszustand befinden (z. B. bei Aramid B sowie
PPS) bzw. sich diesem nahern (Aramid A). Rechnet man den Staubdurchtritt dieser
Phase auf eine Beladungsdauer entsprechend der ersten Untersuchungsphase hoch,
so ergeben sich Staubdurchtrittswerte von einigen Prozent bis 50 % der Staubdurch-
trittsrate aus Phase 1. In diesen niedrigeren Werten spiegelt sich die Filtrationswirkung

des Filterkuchens bzw. im Filter eingelagerten Staubes wieder.

Der gemessene Fraktionsabscheidegrad eines unbeladenen, abreinigbaren Filterme-
diums wurde bei einer Anstromgeschwindigkeit von 10 m/s exemplarisch fur Aramid B
aufgenommen (Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-91).
Die Verteilung ist durch einen dso-Wert von ca. 1 ym und ein dgs von 2 bis 3 mm ge-
kennzeichnet. Der Fraktionsabscheidegrad fur ein Material mit anfiltriertem Filterku-
chen entsprechend etwa einer halben typischen Zyklusdauer sowie ein Material un-
mittelbar nach erfolgtem Abreinigungssto® nach ca. 100 Beladungszyklen gibt Abbil-
dung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-92 wieder. Das Material mit
anfiltriertem Filterkuchen weist bereits einen dgs—Wert von 0,4 uym auf, der dso-Wert
liegt entsprechend niedriger auRerhalb des Messbeichs des verwendeten optischen
Partikelmessgerates (Palas welas). Nach einer Abreinigung kann der Abscheidegrad
des Materials mit dso zu 0,3 pm auf, als des-Wert kann mit etwa 1 bis 2 ym angegeben
werden. Demnach besitzt ein Filter mit eingearbeitetem Staub bereits eine effektive
Abscheideleistung Uber den Beladezyklus auf. Staubspitzen treten jedoch unmittelbar

wahrend bzw. nach dem Abreinigungs-Druckstol} auf.
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Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-15:  Ergebnisse der Fil-
terpriifung der Basismaterialien gem. DIN ISO 11057

Staubbeaufschlagung der Ausgangsmaterialien (Staub Pural NF, Konz. 5 g/m?, Filteranstrémgeschwin-
digkeit 118,8 m/h, Abreinigungsdruck der Testphasen 10 mbar)

Aramid A | Aramid B PPS/PS = PES/PA

Probe Basis Basis 501 Basis | Basis PAH Basis  PET Basis
Untersuchungsdauer (min) vor 217 281 263 254 280 367
Untersuchungsdauer (min) nach 117 165 132 143 165 261
Anstieg Restdruckverlust [%] vor 100% 49% 58% 73% 48% 100%
Anstieg Restdruckverlust [%] nach 10% 11% 9% 6% 12% 4%
Staubdurchgang (mg) vor 46,74 119,62 20,41 6,17 18,62 48,12
Staubdurchgang (mg) nach 3,01 3,05 46 1,44 18,61 2,52
Staubeinlagerung Testfilter (mg) vor -- 2,15 1,05 0,32 1,13 1,2
Staubeinlagerung Testfilter (mg) nach 0,37 12,6 0,19 0,04 0,07 0,14

vor: Phase 1 vor Alterung; nach: Phase 4 nach erfolgter Alterung
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-88: Verlauf Zyk-

luszeit und Restdruckverlust vor und nach Alterungsphase einer Prifung abreinigbarer Filter
gem. DIN ISO 11057, Material Aramid A
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-89: Verlauf Zyk-

luszeit und Restdruckverlust vor und nach Alterungsphase einer Prifung abreinigbarer Filter
gem. DIN ISO 11057, Material Aramid B
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luszeit und Restdruckverlust vor und nach Alterungsphase einer Prifung abreinigbarer Filter
gem. DIN ISO 11057, Material PPS
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4.16Charakterisierung ausgewahlter Proben nach mech. therm. und
chem. Alterung unter Wechselbelastung / Druckverlust, Ab-
scheidegrad und Abreinigungsverhalten / Arbeitspaket 16
(FE 3)

Die im Rahmen der chemisch-thermischen Alterungsuntersuchungen bei FE 1 und
FE 2 eingehend charakterisierten Prifmuster werden ebenfalls auf die mechanischen
Abreinigbarkeit hin untersucht. Die Kombination chemisch-thermischer und mechani-

scher Alterung von Filtermedien kann auf unterschiedlichen Wegen erfolgen:

« Vorab im Prufstand fur abreinigbare Filtermedien staubbeladene Prifmuster
werden anschlieRend einer chemischen Alterung unterzogen
* Vorab chemisch gealterte Filter werden im Prufstand fur abreinigbare Filter un-
ter Wechsellast thermisch-mechanisch beansprucht und ihre Filtrationsleistung
ermittelt
* Kombinierte chemisch-thermisch-mechanische Alterung im Prufstand nach DIN
ISO 11057
Wie im Abschnitt 4.11 dargestellt, ist eine gleichzeitige Beaufschlagung mit Staub und
Schadgasen im Prufstand fur abreinigbare Medien bedingt zielfUhrend, da die Bean-
spruchungsdauer im Rahmen eines typischen Testzyklus deutlich unterhalb der Test-
zyklen nach ISO 16891 liegt bzw. in der Druckkammer (Abschnitt 4.17) in kurzerer Zeit

eine relevante Schadigung realisiert werden kann.

Um mogliche Wechselwirkungen der Staubmatrix bei der chemisch-thermischen Alte-
rung zu untersuchen, werden sowohl Aramid- als auch PPS-Materialien mit Teststaub
belegt und anschliel3end in den Alterungskammern der FE 1 und FE 2 einer chemisch-
thermischen Alterung unterzogen. Ebenso wurden Filterproben einer mechanisch-

thermischen Beanspruchung vor der chemischen Alterung unterzogen.
Mechanisch-thermische Wechselbelastung (staublos)

Die Untersuchung alle Basismaterialien sowie beschichtete Basismaterialien erfolgte
bei gemal} Herstellerangaben oberen Grenztemperatur. Die mechanische Beaufschla-
gung erfolgte durch Pulsjets beim typischen Prufdruck von 5 bar Gber 2.500 Zyklen.
Bei dieser Untersuchungsreihe wurde auf die gleichzeitige Dosierung von Staub ver-
zichtet, da primar die Eigenschaftsanderungen durch wiederholte mechanische Wech-

selbelastung der Materialien bei erhohter Temperatur im Fokus stand. Eine
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Auswertung in Bezug auf die typischen Parameter der Filterprifung nach DIN ISO
11057 erfolgte in diesem Falle nicht. Bei FE 3 wurden Héchstzugkraft und Langendeh-

nung der Proben vergleichend bestimmt.

Die Ergebnisse zeigten nur sehr geringe Anderungen der Festigkeitskennwerte ge-
genuber den Ausgangsmaterialien auf, vgl. Abschnitt 4.17.5 (Einfluss der mechani-
schen Alterung auf kiinstlich gealterte Proben). Nachfolgende Abbildung Fehler! Kein Text
mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-93 gibt die Ergebnisse exemplarisch fur ein
Aramidmaterial wieder. Fur die Mehrzahl der Proben kann ein leichter Anstieg der
Hochstzugkraft detektiert werden, signifikante Druckverlustanderungen Uber die Be-
handlungen waren Uber die Beanspruchungsdauer nicht sichtbar. Eine bei FE 1 vor-
genommene thermische Beanspruchung hat bei Aramidmaterial zu einer geringfugig
erhohten Luftdurchlassigkeit und Druckverlustabnahme gefuhrt, vgl. Abschnitt 4.7, die
sich bei den Untersuchungen am Prifstand fur abreinigbare Filtermedien nicht in glei-

chem Malde zeigte.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-93: Basis- und
beschichtetes Aramidmaterial nach mechanisch-thermischer Alterung

Mechanisch-thermische Wechselbelastung bei erh6hten Gasfeuchte

Entsprechend der Projektziele wurden Untersuchungen des Staubrickhaltevermo-

gens bei erhdhter Temperatur und erhdhter Gasfeuchte durchgefuhrt. Der angestrebte
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praxisnahe Wert von 20 Volumenprozent Gasfeuchte konnte dabei Uber die anlagen-
seitig vorhandene Blasensaule aus technischen Griinden nicht konstant realisiert wer-
den. Die entsprechenden Untersuchungen wurden daher bei einem Wassergehalt von
10 Vol.% bei 190 °C fur ein Aramid-Basismaterial sowie PPS durchgefihrt. Nachfol-
gende Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-16 und Abbil-
dung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-94 sowie Abbildung Fehler!
Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-95 fassen die Untersuchungsergeb-
nisse zusammen. Die fur Prifphase 1 und 4 erforderliche Zeitdauer nimmt bei erhdhter
Gasfeuchte und Temperatur gegentber dem trockenen Zustand zu. Der Restdruck-
verlustanstieg Uber jeweils 30 Zyklen verhalt sich vor und nach Alterungsphase ana-
log, d. h. ein deutlicher Anstieg wird Uber die ersten 30 Zyklen detektiert, wahrend nach
Alterungsphase der Druckanstieg deutlich geringer ausfallt. Staubdurchgangsmenge
und Staubeinlagerungswerte unterscheiden sich flir das untersuchte PPS-Material
nicht wesentlich, wahrend sich beim Aramidmaterial deutliche Unterschiede zeigen.
Die Messwerte deuten eine Tendenz zu erhdhtem Staubdurchtritt bei erhdhter Tem-
peratur und erhohter Feuchte an. Aufgrund der eingeschrankten Verfugbarkeit der An-
lage konnten keine Wiederholungsversuche durchgefuhrt werden, um die Messwerte

zu bestatigen.

Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-16:  Ergebnisse der Fil-
terprifung der Basismaterialien gem. DIN ISO 11057 sowie erhohter Temperatur und Wasser-
dampfzugabe (190 °C, 10 Vol.%)

Staubbeaufschlagung der Ausgangsmaterialien (Staub Pural NF, Konz. 5 g/m?, Filteranstrdmgeschwin-
digkeit 118,8 m/h, Abreinigungsdruck der Testphasen 10 mbar). Materialien Aramid und PPS

Aramid B PPS/PS 501 | Aramid B  PPS/PS 501
Probe Basis Basis Basis T,rH = Basis T,rH
Untersuchungsdauer (min) vor 281 263 342 358
Untersuchungsdauer (min) nach 165 132 217 235
Anstieg Restdruckverlust [%] vor 49% 58% 45% 61%
Anstieg Restdruckverlust [%] nach 11% 9% 5% -1%
Staubdurchgang (mg) vor 119,62 20,41 42,48 24,37
Staubdurchgang (mg) nach 3,05 4,6 7,13 5,27
Staubeinlagerung Testfilter (mg) vor 2,15 1,05 0,35 0,99
Staubeinlagerung Testfilter (mg) nach 12,6 0,19 0,23 0,15

vor: Phase 1 vor Alterung; nach: Phase 4 nach erfolgter Alterung
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luszeit und Restdruckverlust vor und nach Alterungsphase einer Prifung abreinigbarer Filter
in Anlehnung an DIN ISO 11057 (T 190 °C, Wassergehalt 10 Vol.%), Material Aramid B unbehan-
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Mechanisch-thermische Wechselbelastung vorab chemisch gealterter Proben

Eine mechanische Wechselbeanspruchung erfolgte fir Aramidmaterial, das vorab fol-

gender chemisch-thermischer Behandlung unterzogen wurde (vgl. Abschnitt 4.17.2):

e Wasserdampfbeaufschlagung
e Beaufschlagung mit schwefliger Saure (SO2)
e Beaufschlagung mit HCI
e Beaufschlagung mit HCl und NaNO2 (NOx)
Die Untersuchungen zeigen im Grundsatz ein vergleichbares Verhalten zu den nicht

chemisch gealterten Materialien, vgl. Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage
im Dokument.-17 sowie Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im

Dokument.-96 bis Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-100.

Der Staubdurchgang liegt bei chemisch gealterten Proben i. d. R. um ca. 80 % niedri-
ger als bei der Ausgangsprobe. Die Staubeinlagerung ist bei den chemisch gealterten
Proben gegenuber den Ausgangsmaterialien Gber den ersten Beladungszyklus erhoht
und dabei nach mechanisch-thermischer Alterung in etwa auf gleichem Niveau zu den
nicht chemisch gealterten Ausgangsmaterialien. Gleichzeitig zeigt sich ein starkerer
Anstieg des Restdruckverlustes uUber die ersten 30 Beladungszyklen vor der mechani-
schen Alterung. Der Restdruckverlust nach mechanischer Alterung weist keine we-
sentlichen Veranderungen gegenuber den nicht chemisch gealterten Materialien auf.
Diese Beobachtungen gehen einher mit einer bei FE 3 messtechnisch nachgewiese-
nen Verfestigung des Fasermaterials und Abnahme der Zugfestigkeit (vgl. Abschnitt
4.17.3). Die Ableitung eines direkten Zusammenhanges zwischen diesen Groflien er-
fordert eine weitere statistische Absicherung der Messwerte durch entsprechende

Wiederholungsmessungen.

Da sich bei den Untersuchungen in der Druckkammer fur PPS keine Beeinflussung
der Hauptzugkraft durch die mittelfristige chemische Beanspruchung zeigte (Abschnitt

4.17.3), wurde das Material in diese Untersuchungen nicht mit einbezogen.

Die somit auch mechanisch gealterten Proben wurden bei FE 3 hinsichtlich ihrer Fes-

tigkeitskenngréRen untersuch. Zu den Ergebnissen vgl. Abschnitt 4.17.5.

115



DTNW-Mitteilung 112

Rauchgasfilter

Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-17:

terpriifung der Basismaterialien gem. DIN ISO, Staubbeaufschlagung der vorab chemisch-ther-

misch beanspruchten Ausgangsmaterialien

(Staub Pural NF, Konz. 5 g/m?, Filteranstromgeschwindigkeit 118,8 m/h, Abreinigungsdruck der Test-

phasen 10 mbar). Materialien Aramid und PPS

Ergebnisse der Fil-

Aramid A Aramid B Aramid B Aramid B Aramid B
Aramid B | Basis-chem = Basis-chem Basis-chem Basis-chem Basis-chem
Probe Basis T,rH SO2* H20 502 Hcl NO2
Untersuchungsdauer (min) vor 342 188 409 283,02 267,42 308,8
Untersuchungsdauer (min) nach 217 120 225,88 180,77 174,75 174,75
Anstieg Restdruckverlust [%] vor 45% 488% 63% 82% 79% 79%
Anstieg Restdruckverlust [%] nach 5% 29% 7% 3% 3% 3%
Staubdurchgang (mg) vor 42,48 24,59 20,52 15,86 39,55 21,24
Staubdurchgang (mg) nach 7,13 3,28 1,59 1,15 2,18 2,43
Staubeinlagerung Testfilter (mg) vor 0,35 2,98 1,23 1,1 1,06 1,08
Staubeinlagerung Testfilter (mg) nach 0,23 0,62 0,11 0,23 0,15 0,12
vor: Phase 1 vor Alterung; nach: Phase 4 nach erfolgter Alterung
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-96: Verlauf Zyk-

luszeit und Restdruckverlust vor und nach Alterungsphase einer Prifung abreinigbarer Filter

in Anlehnung an DIN ISO 11057 (T 190 °C, Wassergehalt 10 Vol.%), Material Aramid B nach hyd-

rolytischer Alterung
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luszeit und Restdruckverlust vor und nach Alterungsphase einer Prifung abreinigbarer Filter
in Anlehnung an DIN ISO 11057 (T 190 °C, Wassergehalt 10 Vol.%), Material Aramid A nach
S0:-Alterung gem. DIN EN ISO 16891
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-98: Verlauf Zyk-

luszeit und Restdruckverlust vor und nach Alterungsphase einer Prifung abreinigbarer Filter
in Anlehnung an DIN ISO 11057 (T 190 °C, Wassergehalt 10 Vol.%), Material Aramid B nach
S0:z-Alterung in Druckkammer (Schnellalterung)
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4.17Beurteilung der Barrierewirkung bzw. der erzielten Verbesserung

| Arbeitspaket 17 (FE 1, FE 2, FE 3)

Im Folgenden werden die Ergebnisse der FE 2 zu den Arbeitspaketen 4 - 6,13 und 17
beschrieben und diskutiert. Dabei wird auch auf die textile Ausristung und die Ent-

wicklung einer Methode zur beschleunigten Alterung eingegangen.
4.17.1 Sol-Gel-Beschichtungen

Die experimentelle Durchfihrung ist im Schlussbericht zu finden. Der Schlussbericht
ist erhaltlich beim Deutschen Textilforschungszentrum Nord-West gGmbH, Adler-
stralde 1, 47798 Krefeld.

4.17.2 Beschleunigte Alterung im Druckreaktor

Die beschleunigte Alterung erfolgt in einen Berghoff HR-500 Hochdruckreaktor (vgl.
Abschnitt 4.17.3). Dazu wurden 6 Filtermedien (5 x 20 cm) in den Reaktor gegeben.
Am Boden des Reaktors befanden sich 10 ml des entsprechenden Schadigungsmedi-

ums.
Als Schadigungsmedien wurden entsprechend des Arbeitsprogramms ausgewabhilt:

= 10 ml Wasser

= 10 ml Schweflige Saure (0,1 mol/L)

= 10 ml HCI (0,1 mol/L)

= 10 ml HCI (0,2 mol/L + 0,2 mol/L NaNO>)
Die entsprechende Menge NaNO2 wurde als Feststoff in den Reaktor gegeben, worauf
auch bei erneuter Versuchsdurchfiihrung zu achten ist. Dann wurde das Gewebe in
den Reaktor gegeben und mit einer Pipette HCI hinzugeflgt, diese initiiert die NOx

Freigabe. Der Reaktor wurde anschlieend sofort verschlossen.

M-Aramid wurde bei 220 °C, PET bei 160 °C und PPS bei 220 °C gealtert. Der Reaktor

hielt die Temperatur im Bereich + 10 K konstant.
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4.17.3 Einfluss der Ausriistung auf das Alterungsverhalten - Reaktor

zur beschleunigten chemisch-thermischen Alterung

Da sich im Verlauf des Projektes zeigte, dass zur Untersuchung des Einflusses unter-
schiedlicher Ausrustungen, der Probendurchsatz in der Alterungskammer nach DIN zu
gering ist, wurde eine Methode zur beschleunigten Alterung entwickelt. Dazu wurden
die Textilien in einem Druckreaktor (Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener
Formatvorlage im Dokument.-101) mit Raumluft und einer entsprechenden Schadgasat-
mosphare einem erhdhten Druck ausgesetzt. Die Schadgase wurden durch schweflige
Saure oder durch die in-situ Generierung von NOx aus Saure und NaNO: freigesetzt.
Als weitere Schadigungsfaktoren wurde der Einfluss von Wasser (hydrolytische Scha-
digung) und Saure (saurekatalytischer Polymerabbau) untersucht. Im ersten Schritt
wurden die nativen Filtermaterialien getestet, im zweiten Schritt entsprechend ausge-

rustete Materialien.

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-101: Reaktor zur
Durchfiihrung der beschleunigten chemischen Alterung von Filtermedien

Bei der erarbeiteten Methode zeigte sich eine sehr hohe Schwankung in den Mess-
werten. Diese Schwankung ist darauf zurlickzufihren, dass das Reaktorvolumen fir
die Proben zu klein ist. Dadurch kann es vorkommen, dass die Proben teilweise in das

wassrige Schadigungsmedium eintauchen, wodurch die Schadigung verstarkt wird.

Die Alterung im Reaktor nach 1 h zeigte, dass bei den getesteten Materialien, insbe-
sondere bei Aramid und PET, ein deutlicher Verlust der Hochstzugkraft auftritt. Bei
PAN, PPS und PET/PA zeigte sich nur ein geringer Einfluss. Bei Aramid und PET wirkt
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Feuchtigkeit und Schwefeldioxid als starkster Schadigungsfaktor (Abbildung Fehler! Kein

Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-102).

B L angs
B H20 T1
H20 T2
2000 SOx
g HCI
H NOXx
1500 - B
Z e
[72)
[=]
5 1000 -
-
0 - T T T
AramidR PAN  AramidB  PET PPS  PET/PA
Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-102: Ubersicht:

Hoéchstzugkraft (langs) fiir verschiedene Polymere im Ausgangszustand sowie nach bei Alterung
in unterschiedlichen Schadgasatmospharen iiber 24 h

Innerhalb des Projektes war der Fokus auf PPS und Aramid gelegt, vgl. Abschnitt 4.3.
Da sich am Beispiel von PET und Aramid die Schadigung mit dieser Methode am bes-
ten nachweisen lassen, wurde die zeitabhangige Alterung von unterschiedlichen Aus-
rustungen dieser Materialien untersucht. Fur PPS wurde nur das native Material geal-
tert. Dabei zeigte sich, dass nach 24 h keine signifikante Schadigung festzustellen ist
(Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-103), daher wurde auf

eine Alterung mit Ausrustungen verzichtet.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-103: Zeitlicher
Verlauf der Hochstzugkraft als MaB der Alterung von PPS bei 220 °C in unterschiedlichen Schad-
gasatmospharen

Mit dieser Methode zur beschleunigten Alterung konnten in Atmospharen mit H2O,
HCI, NOx und SOz innerhalb von 24 h signifikante Schadigungen der Gewebe (Aramid,
PET) nachgewiesen werden (Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im
Dokument.-104). Dabei konnte fur Aramid gezeigt werden, dass die verschiedenen Aus-
rustungen in Abhangigkeit der jeweiligen Schadgasatmosphare ein unterschiedliches
Schutzniveau fur die Fasern generieren, wobei GPTMS- und Zr-basierte Sole als be-
sonders effektiv auffielen. Bei PET-Medien fuhrten die Sol-Gel Ausristungen zu keiner

Veranderung des Schadigungsverhaltens.

Die REM-Aufnahmen (Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im
Dokument.-106) zeigen, dass die Alterung die Faserintegritat als Ganze schadigt, d. h.
es kommt nicht zu einer Lochbildung in den Fasern oder anderen Effekten, welche die
Faser verandern, sondern das Polymer wird als Bulk geschadigt und verliert Uber diese
Schadigung seine Festigkeit. Des Weiteren ist zu erkennen, dass die Ausrustungen

nicht von der Faseroberflache abplatzen.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-104: Zeitlicher

Verlauf der Hochstzugkraft als MaB der Alterung von Aramid uber 24 h in unterschiedlichen
Schadgasatmospharen, ohne und mit Beschichtungen
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-105:
Verlauf der Hochstzugkraft als MaR der Alterung von PET liber 24 h in unterschiedlichen Schad-
gasatmospharen, ohne und mit Beschichtungen

Zeitlicher
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-106: REM- und

Mikroskopie-Aufnahmen von Aramid, links das nicht gealterte und nicht ausgeriistet Material,
rechts als Matrixdarstellung das Material nach Schadigung am Beispiel einer TEOS- und GPTMS-
Ausriistung nach 5 und 24 h

4.17.4 Kombinationsausriistung

Durch die Kombination unterschiedlicher Ausristungen, z. B. von hydrophoben Be-
schichtungen mit Zirkonium-Schichten, sollte versucht werden, die Alterungsbestan-
digkeit weiter zu erhéhen. Da die anorganischen Schutzschichten keinen Einfluss auf
die Schadigung von PET hatten, wurde untersucht, inwieweit eine Ausristung von
Aramid mit der Kombination von Fluorsilan und einem hydrophoben Sol-Gel (Hexade-
cylTES) die Widerstandskraft des beschichteten Materials nachhaltig verbessert.

Zur Bewertung der Wirksamkeit der Kombinationsausrustungen wurden die Alterungs-
versuche Uber 5 und 12 h durchgeflhrt. Als Kombinationsausristungen wurden aus-
gewahlt

=  Fluorsilan — Zr (Fluor — Zr)

= HexadecylTES-Silan — Zr (HATES - Zr)

= GPTMS -Zr
In Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-107 sind die Unter-
suchungsergebnisse der Hochst-Zugkraftbestimmung fir Aramid mit diesen Kombina-

tionsausrustungen im Vergleich zum unbeschichteten Aramid-Material (,Native“) und
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zur Beschichtung von Aramid mit den Mono-Substraten Fluorsilan, HexadecylTES-
Silan, GPTMS sowie Zr bei Alterung in unterschiedlichen Schadgasatmospharen dar-
gestellt. Im Vergleich zu den Grundausristungen weisen die Kombinationsausrustun-
gen fur die Alterung durch Luftfeuchtigkeit keine Verbesserung auf. Flir SO2 zeigt sich,
dass die Fluorsilan-Ausrustung an sich schon zu einer deutlich verbesserten Bestan-
digkeit fuhrt, in Kombination jedoch die Bestandigkeit etwas schlechter als die einer

reinen Fluorsilan-Ausristung ist.

Fur die anderen Alterungsbedingungen (HCI, NOy) liefern Kombinationsausristungen
eine leichte Verbesserung der Bestandigkeiten gegeniber den Mono-Substrat-Be-
schichtungen. Die Fluorsilan-Ausrustung stellt gegenliber den anderen Mono-Be-

schichtungen jedoch eine deutliche Verbesserung dar.

Wasser Schwefeldioxid

Fivor - Zr
GPTMS-Zr
HATES - 2r

HexadecyTES

GPTMS
2
Nativ

HexadecylTES
Sol Fluor
GPTMS

Z

Stickoxide
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p2
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Hexadecyl TES
Sol Fluor
GPTMS
b2

HexadecylTES

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-107: Vergleich der
Kombinationsausriistung mit nativen und Basisausriistungen

4.17.5 Einfluss der mechanischen Alterung auf kiinstlich gealterte

Proben
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Neben der Schadigung durch Schadgase erfolgte auch eine mechanische Schadigung
von Filtermaterialien. In der industriellen Anwendung werden die Filtermaterialien
durch die Reinigung per Drucksto® mechanisch und durch Staubpartikel abrasiv be-
lastet. Um dieses Schadigungsverhalten zu simulieren, wurden vom DTNW Aramid-
Filtermaterialien im Hochdruckreaktor einer beschleunigten chemischen Alterung un-
terzogen und diese anschlieRend vom IUTA mechanisch durch Beaufschlagung mit
Teststaub entsprechend der Vorgaben der DIN ISO 11057 mechanisch gealtert. Die
Ergebnisse (Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-108) zei-
gen, dass ein vorgeschadigtes Material nach mechanischer Alterung eine stark redu-
zierte HZK aufweist. Die Art der Schadgas-Atmosphare scheint dabei irrelevant zu
sein. Die mechanische Belastung des Materials ohne Staubbeladung wirkt sich schein-
bar nicht schadigend auf das Material aus. Der Vergleich der REM-Bilder der Materia-
lien vor und nach der abrasiven Reinigung zeigt, dass die Staubpartikel sich bis in
tiefere Lagen des Materials eingearbeitet haben (Abbildung Fehler! Kein Text mit

angegebener Formatvorlage im Dokument.-109).
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-108: Einfluss ei-
ner mechanischen und abrasiven Alterung auf bereits chemisch gealtertes Aramid-Material
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100um

Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-109: Aramid fir 5
h in einer feuchten SO2-Atmosphére beschleunigt gealtert (links) und rechts nach der abrasiven
mechanischen Alterung nach DIN ISO 11057

4.17.6 Vergleich der beschleunigten Alterung mit der normgerech-

ten Alterung

Der Vergleich der beschleunigten Alterung mit den Alterungsversuchen der UDE zeigt,
dass eine Exposition von 24 h im Reaktor in einer feuchten SO2-Atmosphare zu einem
ahnlichen Kurvenverlauf der HZK fuhrt wie bei einer Schadigung nach Norm mit
2000 ppm SO:o. Bei einer Streckung der y-Achse der Versuche der UDE um den Fak-
tor 10 Uberlappen sich die Kurven, was die Vermutung nahelegt, dass mit der be-
schleunigten Alterung bei einem Alterungszeitraum von 24 h eine Normalterung von
2000 h abgebildet werden kann (Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage
im Dokument.-110). Die Fragestellung, in wie weit die beschleunigte die Normalterung

abbilden kann, ist Teil des Folgeprojektes.
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-110: Vergleich der

beschleunigten Alterung mit der Normalterung

4.17.7 Mechanisch-thermische Wechselbelastung vorab chemisch

gealterter ausgeristeter Proben

Eine mechanische Wechselbeanspruchung erfolgte ebenfalls fur mehrere Proben aus-
gerusteten Aramidmaterials, das vorab einer hydrolytischen chemisch-thermischer Be-
handlung unterzogen wurde (vgl. Abschnitt 4.17.2). Bei den Beschichtungen handelte
es sich um GPTMS (Nr. 02) sowie Zirkonium-Sol (Nr. 07). Wie in nachfolgender Tabelle
Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-18 sowie Abbildung Fehler! Kein
Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-111 und —110 dargestellt, liefern die Unter-
suchungsergebnisse ein uneinheitliches Bild. Beide Proben weisen auch nach der me-
chanischen Alterung mit ca. 50% gegenuber dem Ausgangswert einen relativ starken
Anstieg des Restdruckverlustes auf. Die Staubeinlagerung in den Testfilter ist wie bei
anderen gealterten Materialien erhdht, wohingegen der Staubdurchgang in gleicher
GréRenordnung gemessen wurde. Erfolgt eine Umrechnung auf eine Beladezeit ent-
sprechend der Phase 1, so zeigen sich in Phase 4 Staubdurchtrittswerte in GréRen-

ordnung 50 % der Phase 1.

Tabelle Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-18:  Ergebnisse der Fil-
terpriifung der Basismaterialien gem. DIN ISO, Staubbeaufschlagung der vorab chemisch-ther-
misch beanspruchten sowie beschichteten Ausgangsmaterialien

(Staub Pural NF, Konz. 5 g/m?, Filteranstromgeschwindigkeit 118,8 m/h, Abreinigungsdruck der Test-
phasen 10 mbar). Materialien Aramid und PPS
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Aramid B
Aramid B | Basis-chem | Aramid B Bes- | Aramid B Bes-
Probe Basis T,rH H20 chem GPTMS chem Zr
Untersuchungsdauer (min) vor 342 409 272,08 296,77
Untersuchungsdauer (min) nach 217 225,88 119 119,02
Anstieg Restdruckverlust [%] vor 45% 63% 56% 107%
Anstieg Restdruckverlust [%] nach 5% 7% 52% 20%
Staubdurchgang (mg) vor 42,48 20,52 42,63 28,61
Staubdurchgang (mg) nach 7,13 1,59 10,87 4,22
Staubeinlagerung Testfilter (mg) vor 0,35 1,23 1,03 0,77
Staubeinlagerung Testfilter (mg) nach 0,23 0,11 0,22 -0,13
Zeitlicher Verlauf von Restdruckverlust und Zyklusdauer
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-111:
luszeit und Restdruckverlust vor und nach Alterungsphase einer Priifung abreinigbarer Filter in
Anlehnung an DIN ISO 11057 (T 190 °C, Wassergehalt 10 Vol.%), Material Aramid B mit Ausris-
tung 002B (GPTMS), hydrolytisch vorbehandelt

Verlauf Zyk-
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Zeitlicher Verlauf von Restdruckverlust und Zyklusdauer
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Abbildung Fehler! Kein Text mit angegebener Formatvorlage im Dokument.-112: Verlauf Zyk-
luszeit und Restdruckverlust vor und nach Alterungsphase einer Priifung abreinigbarer Filter in
Anlehnung an DIN ISO 11057 (T 190 °C, Wassergehalt 10 Vol.%), Material Aramid B mit Ausriis-
tung 007B (Zr-Sol), hydrolytisch vorbehandelt

4.18Beurteilung des Degradationsstatus im Vergleich von stationarer

zu dynamischer Alterung / Arbeitspaket 18 (FE 1, FE 2, FE 3)

Im Grundsatz stehen mehrere Untersuchungsmethoden zur Charakterisierung abrei-
nigbarer Filtermedien zur Verfugung, die z. T. bereits in internationalen Normen bzw.
nationalen Richtlinien standardisiert sind und sich in unterschiedlicher Weise kombi-
nieren lassen. Fur die Festlegung einer Durchfuhrungsanweisung ist die Ausgewogen-
heit von Nutzen und Aufwand im Hinblick auf die Wirtschaftlichkeit der Filterprifung
von Bedeutung. Ein Vergleich der Ergebnisse aus den vorangehenden Untersu-
chungsschritten liefert eine Hilfestellung bei der Ableitung einer praxisrelevanten Un-

tersuchungsstrategie auch aus Kostengesichtspunkten.

Die Kombination folgender Untersuchungsmethoden werden im Rahmen dieses Vor-
habens untersucht und hinsichtlich ihrer Anwendungseignung im Zusammenhang mit

der gestellten Aufgabe charakterisiert:

- DIN EN ISO 16891 (chemisch-thermisch)
- ISO 11057 (mechanisch + thermisch/chemisch)
- Festigkeitsuntersuchungen (mechanisch)
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Als alternative chemisch-thermische Behandlungsmethode steht der Druckreaktor zur

Verfligung. Folgende Prifreihenfolgen einer Beanspruchung wurden untersucht:

1) Mechanisch-thermisch (staublos) chemisch- thermisch Festigkeitspru-
fung

2) Mechanisch(-thermisch) chemisch-thermisch Festigkeitspru-
fung

3) Chemisch-thermisch mechanisch(-thermisch) Festigkeitspru-
fung

Zur kombinierten Filterprifung kdénnen die einzelnen Prifstande ausgehend von den

vorliegenden Erfahrungen wie folgt charakterisiert werden:

ISO 11057
Vorteile

- Mechanische Alterung (Druckwechsel) moglich unter Staubbeladung (mecha-
nische Abrasion)
- Berucksichtigung der Wechselwirkungseffekte von Hydrolyse- und spezieller
Staubeigenschaften sowie Wechselwirkung mit der Temperatur
- Chem. Alterung grundsatzlich maoglich
Nachteile

- Nur jeweils ein Filter untersuchbar

- Chemisch-thermische Alterung wg. erforderlicher Zeitdauer (> 500 h) und Kos-
ten fur Schadgase nicht praktikabel

- Materialschadigungen am Prufstand durch Korrosionseffekte mussen be-
herrschbar sein beim Einsatz salzhaltiger Staube sowie Wasserdampf bei ho-
hen Temperaturen

ISO 16891
Vorteile

- Berucksichtigung der Wechselwirkungseffekte von Hydrolyse- und spezieller
Schadgaskomponenten moglich
- Temperatur beliebig wahlbar
- Parallele Behandlung mehrerer Proben méglich, dadurch Mehrfachbestim-
mung bzw. Zeitreihenaufnahme vereinfacht
Nachteile

- Keine mechanische Beanspruchung moglich
- Lange Beanspruchungszeitraume
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- Sicherheitstechnik aufwandig wg. schadkomponentenhaltigem Abgasstrom

- Lage/Position der Proben in der Prifkammer beeinflusst bei Probendurchstro-
mung das Prufergebnis

- Kontrolle der Luftfeuchtigkeit

- Fehlender Sauerstoff

Druckreaktor zur chemischen Alterung

Vorteile

- Berucksichtigung der Wechselwirkungseffekte von Hydrolyse- und spezieller
Schadgaskomponenten moglich

- Deutliche Zeitverkirzung durch Druckerhéhung

- Temperatur eingeschrankt beliebig wahlbar

- Parallele Behandlung mehrerer Proben im Grundsatz moglich

- Kein kontinuierlicher Abgasstrom

- Sauerstoff als Co-Oxidationsmittel anwesend

Nachteile

- Keine mechanische Beanspruchung maglich

- Keine Erfahrungen bei der Parallelbeaufschlagung von Proben

- Kontrolle der Schadgaskonzentration im Reaktor

- Vorgehensweise bzw. Untersuchungsmethode derzeit nicht normiert

Die mechanische Wechselbeanspruchung auch bei erhdhter Temperatur Uber ca. 15 h
als nicht-abrasive Beanspruchung fuhrt zu keinen signifikanten Festigkeitsveranderun-
gen der Materialien. Diese thermisch-mechanische Kombinationsmethode liefert somit
keine Synergieeffekte. Hingegen kann eine Materialbeaufschlagung mit Staub nach
der chemisch-thermischen Beanspruchen einen deutlichen Einfluss auf die per Zug-
versuch ermittelte mechanische Festigkeit des Material besitzen (vgl. Abb.4-106 und
Abb. 4-107). Diese der Beanspruchung in der Praxis entsprechende Kombination von
Stressfaktoren kann daher als sinnvolle Kombination von Untersuchungsmethoden
angesehen werden. Aus praktischen Grinden wird empfohlen, die Staubbeaufschla-
gung nach der der chemischen Alterung aufzupragen. Erfolgt die chemische Alterung
eines Materials nach der Staubbeaufschlagung, kbnnen Wechselwirkungen von gas-

formigen Stoffen und Stauben ggf. besser abgebildet werden.
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4.19Durchfithrungsanweisungen mit definierten Randbedingungen fiir

Degradationsversuche / Arbeitspaket 19 (FE 1, FE 2, FE 3)

In diesem AP sollten konkrete Empfehlungen zur Durchfiihrung der Degradationsun-
tersuchungen bei definierten Randbedingungen erstellt werden. Dies sollte im Ab-
gleich mit Vorgaben des Normentwurfes ISO/DIS 16891 erfolgen. Zwischenzeitlich ist,
wie bereits erwahnt, die ISO 16891 als deutsche Norm ibernommen worden. Die Un-
tersuchungen liefern eine Reihe von Hinweisen, inwieweit bzw. mit welchem Aufwand
die Vorgaben der ISO 16891 in die Praxis der chemisch-thermischen Filteralterung

umgesetzt werden kdnnen, die im Folgenden stichpunktartig dargestellt werden sollen.

Eine vertiefte Diskussion der Schwachpunkte wird detaillierter in einem Artikel in der

Zeitschrift ,Gefahrstoffe Reinhaltung der Luft” erscheinen.

= Gesammelte Kritikpunkte an der Norm ISO 16891 bzw. Anmer-
kungen zur praktischen Durchfiihrung von Alterungsuntersuchungen

an Filtermedien

Durchfiihrbarkeit:

= Insgesamt konnten fur die Durchstromungsvariante keine reproduzierbaren Al-
terungen erfolgen (Begrindung optisch inhomogenes Alterungsbild und hohe
Standardabweichung in den HZK-Werten; s. Gasstromung und Kapitel 4.8) >
Durchstromung wird als nicht praktikabel bewertet, Normvorschlag daher nicht
geeignet, um vergleichende Tests durchzufuhren

= Umstromte Filtermedien zeigten deutlich einheitlicheres Alterungsverhalten
(geringere Standardabweichung HZK, optisch einheitlich)

= Fur SOz insgesamt kontrollierbarer Versuchsverlauf mit leichten Massenverlus-
ten der Filter und per Drainage ableitbarer Kondensatmenge im Abgasschlauch
-> kein Verstopfen, kontinuierlich betreibbar

= NOx-Dosierung flhrt bei Aramid-Proben zu starker Reaktion, Massenverluste
sind drastisch (54 % im Mittel), Druckverlust bricht nahezu ein (LDL-Wert erhoht
sich um fast 270 %),
- Anlage verstopft permanent, da Reaktionsprodukte auch den breiteren Ab-

gasschlauch verstopfen und sich an den Wandungen ablagern

- Durchstromte Medien sind nicht homogen gealtert,
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- Umstromte Materialien hingegen schon, Vergleich zu Kapitel 4.8, Aramid A-

Versuch

Durchfithrungsempfehlung:

=  Umstromungsvariante (die Proben konnten zumindest ansatzweise ver-

gleichbar gealtert werden)

= Empfehlungen fir die Testparameter fur einen Bestandigkeitstest gegen-
uber SOo:

Maximale Einsatztemperatur des Herstellers

Beanspruchungsdauer gegenuber Schadgasmix Uber 200 und
400 Stunden Dosierdauer

Luft als Tragergas, Wassergehalt des zugefuhrten Gasstroms entspre-
chend einer relativen Luftfeuchte von 99 % bei 23 °C (17,5 g/kg trocke-
ner Luft)

Schadgaskonzentration bei 1.000 ppm bzw. 2.000 ppm als Vergleichs-
wert, die Konzentration muss immer auf die eingesetzte Filtermasse an-
gepasst/normiert werden

Abreinigung der Schadgase aus dem Abgas erfolgt mit VE-Wasser

Gasstromung:

Die Tragergasstromung kann mit dem hier gezeigten Versuchsaufbau nicht ho-

mogen verteilt werden (Probleme bei Randgangigkeit durch PTFE-Trager, s.
Kapitel 4.8).

Filterschichtung:

Trotz verwendeter Abstandshalter, wie in der Norm vorgegeben, beeinflussen

sich die geschichteten Filtermedien gegenseitig. Reaktionsprodukte des vorge-

schalteten Filters gehen sichtbar auf die benachbarten Filtermedien Gber (s. op-

tische Auswertung des Aramid-Versuchs).

Filtermasse:

Die Norm trifft keine konkreten Vorgaben zur Anstromgeschwindigkeit bzw. zum

Volumenstrom. Bei einer Erhohung des Volumenstroms wilrden mehr Teilchen

Schadgas pro Zeiteinheit auf die Filter treffen.

Es macht einen Unterschied, ob 3 oder nur 2 Filter eingebaut werden, daher

muss die vorgeschriebene Gasmenge spezifisch auf die Masse bezogen wer-

den; es ist auch schwer, bei gleicher Probenanzahl aufgrund der ungleichen
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Fertigung der Filter eine exakt gleiche Masse im Alterungsbehalter vorzulegen
- massenspezifische Konzentrationsangabe

Um den Filter gleichmaRig zu schadigen, muss eine geeignete Gasverteilung
geschaffen werden.

Eine flr dieses Problem gefertigte Lochplatte neigt wahrend des Prozesses
zum Verstopfen (durch Kondensat, Feststoff aus den gealterten Medien, Ober-
flachenmodifikation etc.), sodass der Versuch nicht kontinuierlich durchgefihrt
werden kann - nicht geeignet, es wird ein Opferfilter eingebaut

Die Konzentration und Zusammensetzung der Gase, mit denen die Filter im
Prufraum beaufschlagt werden, ist in der Norm nicht fest vorgegeben, sodass
zwischen zwei Prufstellen bei der Prufung eines Mediums erhebliche Bestan-

digkeitsunterschiede auffallen kdnnten.

Versuchsdauer:

Die langen Versuchsdauern fuhren allein bei der Inbetriebnahme des Versuchs
zu erheblichen Problemen. So kann erst nach diversen Testlaufen von mehre-
ren hundert Stunden eine Routine gefunden werden. Falls ein kontinuierlicher
Betrieb nicht moglich und die Schadgasbeaufschlagung in Intervallen erfolgen
muss, kann ein nicht unerheblicher Temperatureinfluss die chemisch-induzier-
ten Alterungseffekte Uberlagern. Damit ist eine Ergebnisinterpretation er-
schwert.

Bei der Ergebnisinterpretation ist insbesondere zu berucksichtigen, inwieweit
die Beanspruchungsdauer durch chemische Alterungsfaktoren und thermische
Faktoren Uber die gesamte Prufdauer unterschiedlich ausfallen, was im prakti-

schen Ablauf der Filteralterung der Fall sein kann.

Gasfeuchte:

Sollen Tests bei erhdhter Gasfeuchte bei Temperaturen oberhalb 100 °C durch-
gefuhrt werden, um beispielsweise Abgasbedingungen thermischer Prozesse
wie nach einer MVA abzubilden, muss die komplette Anlage temperaturregelbar
ausgefuhrt sein. Dies fuhrt in der Praxis zu erhéhten Kosten (beheizbare

Schlauche, Ubergange etc.).

Abgasstrom:

Manche Filtermedien sind vom Hersteller mit Additiven an der Faseroberflache

behandelt worden, die wiederum eine heftigere Reaktion mit den eingesetzten
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Schadgasen eingehen kdnnen. Dieser Effekt und die Reaktion zwischen Faser
und Schadgas kdnnen zum Verstopfen der Abgasleitung fuhren, was erhebliche
Sicherheitsrisiken flr den unbeaufsichtigten Versuchsbetrieb in sich birgt. Der
Prozess muss daher fir einen optimalen Betrieb kontinuierlich Gberwacht wer-

den.

5 Fazit

In diesem Vorhaben sollten praxisrelevante Prufbedingungen flur kombinierte Alte-
rungsuntersuchungen abreinigbarer Filtermedien abgeleitet werden, welche chemisch
thermische sowie mechanische Stressfaktoren berucksichtigen (erhdhte Temperatu-
ren, chemisch aggressiver Gasbestandteile, Staubbeaufschlagung). Dadurch sollte
eine fundierte wissenschaftliche Datenbasis in Bezug auf die Degradation von abrei-
nigbaren Filtermedien unter aggressiven Abgasbedingungen geschaffen werden. Die
Prufmethoden basieren auf per Normen standardisierten Testverfahren (EN ISO
16891, DIN ISO 11057, RL VDI 3926-1) bzw. wurden neu konzipiert.

Innerhalb des Projektes konnte gezeigt werden, dass Tests auf Grundlage der Vorga-
ben der DIN EN ISO 16891 allein keine verlasslichen Prufdaten liefern, vgl. zusam-

menfassende Darstellung in Abschnitt 4.19.

Es konnte gezeigt werden, dass die Kombination von chemisch-thermischer und me-
chanisch(-thermischer) Alterung durch den Einsatz verschiedener Prufeinrichtungen

umsetzbar ist.

Um eine hohere Bestandigkeit von Filterfasern gegenliber aggressiven Gasatmospha-
ren zu erreichen, wurden Ausrustungen auf Basis von Sol-Gel-Prozessen entwickelt.
Dabei wurden sowohl anorganische Ausristungen (SiO2, Al2O3 und Zr) und organisch-
anorganische Hybridpolymere hergestellt und ihre Barrierewirkung fir unterschiedli-

che Schadgase untersucht.

Die Ergebnisse zeigten, dass mit dem Sol-Gelverfahren mechanisch stabile Beschich-
tungen auf Faservlies dauerhaft aufgetragen werden konnten, welche insbesondere
die chemisch induzierte Degradation von Aramiden reduzieren konnen. Als besonders
geeignet stellten sich dabei Fluorcarbonausristungen, organisch-anorganische Hyb-

ride auf Basis von GPTMS und Zirkonium-haltige Ausrustungen heraus.
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Aufbauend auf den Ergebnissen wurde bei FE 3 eine alternative Testmethode entwi-
ckelt und im Vergleich zur Vorgehensweise nach EN ISO 16891 untersucht, welche
eine chemische Alterung der Filtermatrices bei Gasphasenexposition innerhalb kirze-
rer Zeitraume ermoglicht. Durch ihren Einsatz, kombiniert mit der mechanischen Alte-
rung z. B. durch Staubbeaufschlagung und Mdéglichkeit der parallelen Temperaturauf-
pragung gem. EN ISO 16891 auf mehrere Filtermedien-Proben, Iasst sich das Degra-
dationsverhalten von Filtermedien ggf. realitatsnah und mit wirtschaftlich vertretbarem
Aufwand in eine Prufvorschrift Gberfuhren. Entsprechende Validierungsarbeiten sind

Bestandteil eines aktuell gestarteten Folgeprojektes.
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