Penetration abgeschiedener loslicher Partikeln durch
Filtermedien in der Gasreinigung

Zur Erlangung des akademischen Grades einer
DOKTORIN DER INGENIEURWISSENSCHAFTEN (DR.-ING)

von der KIT-Fakultét fiir Chemieingenieurwesen und Verfahrenstechnik des
Karlsruher Instituts fiir Technologie (KIT)

genehmigte

DISSERTATION

von

Almuth Dorothea Schwarz
aus Marl

Tag der miindlichen Priifung: 01.September2023
Erstgutachter: Univ.-Prof. Dr.-Ing. habil. Achim Dittler
Zweitgutachter: Univ.-Prof. Dr.-Ing. habil. Eberhard Schmidt



This document is licensed under a Creative Commons
Attribution-ShareAlike 4.0 International License (CC BY-SA 4.0):
https://creativecommons.org/licenses/by-sa/4.0/deed.en



Danksagung

Die vorliegende Arbeit basiert auf meiner Tatigkeit als wissenschaftliche Mitarbeiterin am Institut
fiir Mechanische Verfahrenstechnik und Mechanik (MVM) am Karlsruher Institut fiir Technolo-
gie (KIT), in den Jahren 2017 bis 2022. Wihrend der Umsetzung dieses Projektes habe ich wertvolle
Anregungen und Unterstiitzung von einer Reihe von Leuten erhalten, denen ich an dieser Stelle
herzlich danken méchte. Es ist unmdglich alle namentlich zu erwihnen, die mich in den prigenden
Jahren der Entstehung dieser Arbeit begleitet haben, weshalb im Folgenden nur einige benannt

sind.

An erster Stelle gilt mein Dank meinem Doktorvater, Herrn Prof. Dr.-Ing. habil. Achim Dittler,
fiir das mir entgegengebrachte Vertrauen, als er mich 2017 am MVM zur selbststindigen und
zielfiihrenden Bearbeitung dieses Forschungsprojektes einstellte. Ferner bedanke ich mich fiir die
Moglichkeit und die damit verbundene Unterstiitzung zur Veroffentlichung meiner Ergebnisse und
deren Vorstellung auf zahlreichen nationalen und internationalen Konferenzen. Herrn Prof. Dr.-
Ing. habil. Eberhard Schmidt danke ich fiir die freundliche Ubernahme des Korreferats und sein
Interesse an meiner Arbeit. Des Weiteren danke ich ihm und seinen MitarbeiterInnen des Instituts
fiir Partikeltechnologie der Bergischen Universitdt Wuppertal fiir ihre Gastfreundschaft wihrend
meines Besuches in Wuppertal, die produktive Zusammenarbeit und die sehr interessanten Beitrige

auf Fachkonferenzen und anschlieBenden Gespriche, die mir immer viel Spal3 bereitet haben.

Mein Dank gilt ebenso Herrn Dr. Jorg Meyer fiir viele fachliche Diskussionen, seine scharfsinnigen
Beobachtungen und wertvollen Ratschlége, die einen wesentlichen Beitrag zu dieser Arbeit geleistet
haben.

Wihrend meiner Zeit am MVM durfte ich mit vielen engagierten Studierenden zusammenarbeiten.
Insbesondere mochte ich mich bei Sandra Kochendorfer, Yasmin Kafara-Kassi und Florian Stolz
fiir ihre Unterstiitzung, sowohl im Labor als auch beim Anfertigen von Abbildungen, wihrend
meines Endspurts am MVM bedanken. Aulerdem danke ich denjenigen, die ihre Abschlussarbeit
bei mir geschrieben haben, fiir das mir entgegengebrachte Vertrauen, viele interessierte Fragen und

neue Blickwinkel. Danke, dass ich von euch lernen durfte.

Meinen Kolleginnen und Kollegen am MVM mochte ich ebenso danken. Den MitarbeiterInnen
der Werkstiétten, der Partikelmesstechnik sowie der Verwaltung danke ich fiir ihre tatkréftige
Unterstiitzung und freundliche Art, die mich in herausfordernden Situationen motiviert hat, am Ball
zu bleiben. Mein besonderer Dank gilt Frau Kerstin Bertsch, die umfangreiche Kameraaufnahmen

fiir mein Projekt ermoglicht und das Projekt mit viel positiver Energie und Geduld begleitet hat.



Zusitzlich mochte ich den wissenschaftlichen MitarbeiterInnen am MVM danken. Der gesamten
Arbeitsgruppe Gas-Partikel-Systeme, sosehr sie sich auch iiber die Jahre verindert hat, danke ich
fiir viele kritische Probevortridge und wertvolle gemeinsame Pausen mit Kaffee und Tischkicker.
Insbesondere Herrn Johannes Naue und Frau Dr. Laila Pasin mochte ich fiir den guten Start am
Institut danken. Auch mochte ich Herrn Dr. Benjamin Radel und Herrn Christian Straube fiir ihre
wertvolle Unterstiitzung und die damit verbundene, investierte Zeit bei meiner Arbeit am n-CT
danken. Ein besonderer Dank gilt meinen BiirokollegInnen, Herrn Dr. Eckhard Kolb, Herrn Julian
Zoller und Frau Vanessa Loschner, deren Begeisterung an der Forschung und Zielstrebigkeit mich
viele Male inspiriert haben. Mein herzlicher Dank gilt auch Frau Tabea Sinn, Frau Julia Thieringer,
Frau Dr. Kirsten Ullmann, Herrn Peter Béchler, Herrn Dr. Thomas Penner, Frau Julia Szabadi,
Frau Mira Simmler und Frau Carolin Hirsching fiir unzihlige Gespridche bei Spaziergéngen und
sportlichen Aktivitdten, bei denen ich zur Ruhe kommen konnte, es viel Raum fiir gute Ideen gab
und die nétige Energie zu deren Umsetzung getankt wurde. Danke, dass ihr mich in dieser Zeit

begleitet habt und fiir all die schonen Momente.

Eine groBe Hiirde in der Endphase dieses Projektes war das Zusammenfassen von fiinf Jahren
Arbeit auf nicht mehr als 120 Seiten. Ich danke Frau Drasti Patel, PhD., Frau Celine Bachler
und Frau Dr. Sara Claramunt fiir die unzihligen Abende und Wochenenden, an denen sie mir
gegeniibersallen, wihrend ich vor meinem Laptop geschrieben oder iiber Zetteln und Biichern
gegriibelt habe. Auch mdochte ich meinen Bronnis und meinen Freundinnen danken, die mich aus

der Ferne unterstiitzt haben.

Ich mochte mich an dieser Stelle auch bei meiner Familie bedanken. Insbesondere danke ich meinen
Eltern dafiir, mir beigebracht zu haben, dass alles moglich ist und meinen Geschwistern dafiir, mich

in den richtigen Momenten stets daran zu erinnern.

Und ich danke dir, James, dafiir, dass du mich nach Karlsruhe begleitet hast, dass, in Momenten,
in denen ich keine Geduld und kein Vertrauen ins Gelingen aufbringen konnte, du genug fiir uns

beide hattest und fiir dein Talent mich auch in den anstrengendsten Phasen zum Lachen zu bringen.

il



Zusammenfassung

Fiir ein umfassendes Verstdndnis des Filterbetriebes unter Realbedingungen in der Gasreinigung
behandelt die vorliegende Arbeit, wie sich Filter, die zumindest teilweise mit wasserloslichen
Partikeln beladen sind, bei Beaufschlagung mit Wasser verhalten. Wasser tritt dabei im Luftstrom
im gasformigen Zustand, aber insbesondere auch im fliissigen Zustand, als Wassertropfen, auf.
Fiir eine grundlegende Wissensbasis werden die Vorginge, die fiir Oberflichen- und Tiefenfilter

gleichermaf3en bedeutsam sind, im Rahmen von drei wesentlichen Fragen behandelt.

1. Welchen Einfluss hat eine Beaufschlagung mit Wassertropfen von Filtern zur Gasreinigung,
auf denen 16sliche und unlosliche Partikeln abgeschieden sind, auf deren charakteristisches

Betriebsverhalten?

2. Welchen Einfluss hat eine Beaufschlagung mit Wassertropfen von Filtern zur Gasreinigung,
auf denen I6sliche und unlosliche Partikeln abgeschieden sind, auf die mogliche Umlagerung

und Penetration des abgeschiedenen Materials?

3. Sind die Einfliisse einer Beaufschlagung mit Wassertropfen von Filtern zur Gasreinigung, auf
denen 16sliche und unlésliche Partikeln abgeschieden sind, auf deren Betriebsverhalten und
Penetration des abgeschiedenen Materials von der Benetzbarkeit und dem grundlegenden

strukturellen Aufbau des Filtermediums abhéngig?

Eine Kurzzeitbeaufschlagung von Filterkuchen aus Kaliumsulfat mit unterschiedlichen Wasser-
mengen im gasformigen und fliissigen Aggregatzustand im Luftstrom mit anschliefender Durch-
stromungstrocknung gibt Aufschluss iiber den Einfluss der Wassermenge auf die dadurch auftre-
tende Umlagerung des Salzes. In dieser Arbeit wird zwischen Beaufschlagung beladener Filter mit
gasformigem Wasser, im Folgenden bezeichnet als Beaufschlagung mit rel. Luftfeuchtigkeit, und
Wasser in der fliissigen Phase in Form von Wassertropfen in feuchter Luft, im Folgenden bezeichnet
als Beaufschlagung mit Wassertropfen, unterschieden. Aufgrund einer hohen Deliqueszenzfeuchte,
dem salzspezifischen Grenzwert der rel. Luftfeuchtigkeit, bei dem sich das Salz durch Aufnahme
von Wasser aus der Umgebungsluft 16st und ein fliissiger Losungstropfen entsteht, ist Kaliumsulfat
geeignet, Unterschiede zwischen der Beaufschlagung mit rel. Luftfeuchtigkeit und Wassertropfen
aufzuzeigen. In den Versuchen konnte gezeigt werden, dass die Wasserbeaufschlagung eines Fil-
ters mit 16slichem Filterkuchen zur anstromseitigen Umlagerung des Partikelmaterials fithrt und
daraus ein deutlicher, nahezu spontaner Differenzdruckabfall resultiert. Unabhéngig von der Was-
sermenge (egal ob gasformig oder fliissig) tritt ein Differenzdruckabfall auf, der qualitativ immer

gleich verlduft. Allerdings hiingt dessen Ausprigung von der Wassermenge ab. Dabei fiihrt mehr
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Zusammenfassung

Wasser zu mehr gelostem Salz, einer stidrkeren Umstrukturierung der Dendriten und Umlagerung
des Salzes und einem schnelleren Abfall des Differenzdrucks. Mit anhaltender Beaufschlagung
mit Wassertropfen nach initialem Differenzdruckabfall steigt der Differenzdruck an und sinkt
erst, sobald die Durchstromungstrocknung einsetzt, was zu einem lokalen Maximum im Diffe-
renzdruckverlauf fiihrt. Aus der Olnebelfiltration ist bekannt, dass die Abscheidung von fliissigen
Tropfen durch Ansammlung von Fliissigkeit am Filter zu einem vergleichbaren Anstieg des Diffe-
renzdrucks fiihrt. Insgesamt konnte gezeigt werden, dass eine Kurzzeitbeaufschlagung bereits zu
einer Umstrukturierung des Filterkuchens und anstromseitigen Umlagerung des zuvor abgeschie-
denen Salzes fiihrt, allerdings nicht zur Penetration dessen durch das Filtermedium. Der Einfluss
der Salzart auf den Differenzdruckverlauf und das Ausmall der Umlagerung des Salzes wurde
durch einen Vergleich von Kaliumsulfat mit Kaliumchlorid und Natriumchlorid untersucht. Die
drei Salze unterscheiden sich insbesondere in ihrer Loslichkeit und ihrer Deliqueszenzfeuchte. Die
Untersuchung mit nahezu identischen Filterkuchen beziiglich Partikelgroenverteilung und Masse
zeigt, dass der charakteristische Differenzdruckabfall bei einer Kurzzeitbeaufschlagung mit rel.
Luftfeuchtigkeit oder Wassertropfen bei allen drei Salzen auftritt. Mit anhaltender Beaufschlagung
nach initialem Differenzdruckabfall tritt insbesondere bei Beaufschlagung mit Wassertropfen ein
Anstieg des Differenzdrucks auf. Mit steigender Deliqueszenzfeuchte fillt der Anstieg des Diffe-
renzdrucks wihrend der Wasserbeaufschlagung geringer aus. Insbesondere bei der Beaufschlagung
mit rel. Luftfeuchtigkeit fillt die Anderung des Differenzdrucks (Abfall und Anstieg) mit steigen-
der Deliqueszenzfeuchte des Salzes geringer aus. Die Untersuchungen zur Kurzzeitbeaufschlagung

fanden mit hydrophoben Filtermedien statt.

Untersuchungen der Langzeitbeaufschlagung von hydrophilen Oberflichenfiltern, auf denen 16sli-
che Kaliumsulfatpartikeln und / oder unlésliche Glaskugeln abgeschieden sind, mit Wassertropfen
zeigen einen charakteristischen Differenzdruckverlauf. Anfinglich entspricht dieser dem Verlauf
bei einer Kurzzeitbeaufschlagung mit instantanem Abfall des Differenzdrucks durch eine Struk-
turdnderung des Filterkuchens. Sobald die Salzlosung die Abstromseite erreicht, bildet sich dort
ein Film, der zu einem steilen Differenzdruckanstieg fiihrt, worauthin eine abstromseitige Drai-
nage einsetzt. Bei anhaltender Beaufschlagung bleibt der Differenzdruck anschlieBend auf einem
nahezu konstanten Wert. Ein Vergleich hydrophiler Oberflichenfilter mit oleophilen Olnebelfiltern
zeigt, dass der Differenzdruckverlauf mit dem fiir Olnebelfilter entwickelten Kanal-Film-Modell
beschrieben werden kann. Bei der Langzeitbeaufschlagung konnte die Penetration 16slicher Fil-
terkuchenbestandteile durch das Filtermedium durch Nachweisen von Salz in der abstromseitigen
Drainage festgestellt werden. Mit anhaltender Beaufschlagung steigt die akkumulierte Salzmen-
ge in der abstromseitigen Drainage und die Sattigung der drainierten Losung sinkt. Unlosliches

Partikelmaterial penetriert beim vorliegenden Materialsystem nicht.

Die Untersuchung der Langzeitbeaufschlagung fiihrte aulerdem zu folgenden Ergebnissen. Der
Fraktionsabscheidegrad, gemessen mit Kaliumsulfatpartikeln, eines trockenen, beladenen Filters
ist hoher als bei einem trockenen, unbeladenen Filter. Versuche mit salzbeladenen, glasbelade-

nen und salz- / glasbeladenen Oberflachenfiltern zeigen, dass, im Vergleich zu einem beladenen
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Zusammenfassung

Oberfldchenfilter ohne Kontakt zu gasférmigem oder fliilssigem Wasser, der Fraktionsabscheide-
grad des gleichen Filters mit gleicher Beladung, bedingt durch die Langzeitbeaufschlagung mit
Wassertropfen und die daraus resultierende Strukturidnderung des Filterkuchens bzw. Umlagerung
des abgeschiedenen Materials, abnimmt. Dies wurde in Versuchen mit unterschiedlichen Glasbe-
ladungen untersucht. Je groB3er die absolute Beladung der glasbeladenen und salz- / glasbeladenen
Filtermedien mit unloslichem Partikelmaterial ist, desto mehr verschiebt sich die MPPS (engl. most
penetrating particle size) durch Beaufschlagung mit Wassertropfen zu einer kleineren Partikelgrofe.
Die MPPS ist die charakteristische Partikelgrofe, bei welcher der kleinste Anteil eines Partikel-
kollektivs abgeschieden wird. UngleichméBig verteiltes Partikelmaterial auf der Anstromseite des
Filtermediums fiihrt zu einer inhomogenen Durchstromung. Durch die Reduktion der bevorzugt
durchstromten Anstromfldache erhoht sich dort lokal die Anstromgeschwindigkeit und damit auch
die Tragheitsabscheidung, wohingegen die Diffusionsabscheidung abnimmt, was wiederum zur
Verschiebung der MPPS zu einer kleineren PartikelgroBe fiihrt.

REM- und n-CT-Aufnahmen zeigen, dass, nach der Langzeitbeaufschlagung und Durchstromungs-
trocknung der Filter mit trockenem Luftstrom, nicht penetriertes Salz und Glas an der Trock-
nungsfront des Filters verbleiben. Fiir eine genauere Analyse des Verbleibs des Partikelmaterials
im Inneren von Filtern konnen mehrlagige Filter verwendet werden, deren Filterlagen einzeln
gravimetrisch untersucht werden. In dieser Arbeit wird anhand von Differenzdruckverldufen ge-
zeigt, dass mit mehrlagigen Oberflachenfiltern erlangte Erkenntnisse auf einlagige Oberflachenfilter
iibertragbar sind. Mit mehrlagigen Filtern konnte bestitigt werden, dass eine kontinuierliche Lang-
zeitbeaufschlagung salzbeladener hydrophiler Oberflachenfilter mit Wassertropfen zur Penetration
von Losung und damit von Salz durch die gesamte Tiefe des Filtermediums bis auf die Reingasseite
fiihrt. Salz, das nach der Durchstromungstrocknung im Filter verbleibt, kristallisiert dabei tiberwie-
gend auf der Anstromseite und nicht im Filterinneren. Im Gegensatz dazu zeigen Versuche mit einer
kontinuierlichen mittelfristigen Beaufschlagung der Filter mit Wassertropfen mit Durchstromungs-
trockung vor Einsetzen einer abstromseitgen Drainage, dass es dabei zur Penetration von Losung
ins Filtermedium kommt und das Salz abschliefend iiberwiegend im Innern des Filtermediums
auskristallisiert. Bei intermittierender Beaufschlagung, also einer mittelfristigen Beaufschlagung
ohne Drainage, auf die nach Durchstromungstrocknung eine Langzeitbeaufschlagung mit Drainage
folgt, verbleibt Salz nach abschlieBender Durchstromungstrocknung anstromseitig im Filtermedi-
um. Wider Erwarten wird nach intermittierender Beaufschlagung und Durchstromungstrocknung
quantitativ mehr Salz an der Anstromseite nachgewiesen als nach mittelfristiger Beaufschlagung
und Durchstromungstrocknung. Aus Forschungsarbeiten zur Trocknung von gesittigten, pordsen
Strukturen ist bekannt, dass Salzlosung bei der Trocknung in den Kapillaren des Filters (Fliissig-
keitskanile) an die Trocknungsfront transportiert wird und Salz dort kristallisiert. Dieser Effekt tritt
in den Versuchen mit unterschiedlichen Betriebsweisen wihrend der Wasserbeaufschlagung, so-
mit auch entgegen der Stromungsrichtung bei der Durchstromungstrocknung, auf. Zur Bestétigung

wurden Versuche mit salzbeladenen Oberflachenfiltern, Langzeitbeaufschlagung mit Wassertropfen



Zusammenfassung

und umgekehrter Stromungsrichtung wihrend der Durchstromungstrocknung durchgefiihrt. Die ab-
schlieBende Salzverteilung erlaubt keine Riickschliisse auf die Betriebsweise, intermittierend oder
kontinuierlich, wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen und héngt bei diesen Versuchen

von der Trocknungsrichtung ab.

Die Benetzbarkeit von Filtermedien ist insbesondere bei Koaleszenzfiltern eine wesentliche Ein-
flussgrofe fiir deren Betriebsverhalten. Ein Vergleich zweier mit Kaliumsulfat beladener Oberfli-
chenfiltermedien mit gleicher Struktur, aber in hydrophiler und hydrophober Ausfiithrung, zeigt, dass
die Benetzbarkeit des Filtermediums einen wesentlichen Einfluss auf den Differenzdruckverlauf
des Filters wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen hat. Im Gegensatz zum salzbeladenen
hydrophoben Filtermedium, weist ein salzbeladenes hydrophiles Filtermedium bei kontinuierlicher
Langzeitbeaufschlagung einen ausgeprigten Anstieg in Form eines Sprungs im Differenzdruck-
verlauf auf, der mit dem Kanal-Film-Modell beschreibbar ist. AnschlieBend tritt eine Drainage
ausschlieBlich abstromseitig auf und der Grofteil der Salzbeladung verbleibt nach abschlielender
Durchstromungstrocknung im Filtermedium. Beim salzbeladenen hydrophoben Filtermedium zeigt
sich bei Langzeitbeaufschlagung nach einem initialen Abfall ein Anstieg im Differenzdruckver-
lauf, der nicht mit dem Kanal-Film-Modell zu beschreiben ist. Nach Anstieg des Differenzdrucks
setzt eine abstromseitige Drainage beim hydrophoben Filter ein, worauthin der Differenzdruck
absinkt und einen Wert weit iiber dem Anfangsdifferenzdruck des urspriinglich unbeladenen Filters
erreicht. Anstromseitige und abstromseitige optische Beobachtung des Filters im Betrieb zeigen
beim hydrophoben Filtermedium eine anstromseitige Drainage und abstromseitig, anstatt wie beim
hydrophilen Filtermedium eine flichendeckende Durchnéssung, einzelne austretende Tropfen, wel-
che die Enden von Fliissigkeitskanélen im Filtermedium markieren. Das hydrophobe Filtermedium
enthélt nach Wasserbeaufschlagung kein Salz mehr, weil der Grofiteil des Salzes mit der anstrom-
seitigen Drainagefliissigkeit abflie3t. Die Salzmenge, die beim hydrophoben und hydrophilen Filter
auf die Reingasseite penetriert, ist bei gleicher Beaufschlagung (Dauer, Wassermenge) ab Eintritt
einer abstromseitigen Drainage massenmifig vergleichbar. Eine Penetration von Fliissigkeit auf
die Reingasseite des Filters tritt beim untersuchten hydrophoben Filtermedium nur auf, wenn das
Filtermedium zumindest teilweise mit 16slichen Partikeln beladen ist. Beobachtungen einzelner
Tropfen auf unbeladenen und beladenen Filtermedien bestétigen, dass das Salz die wasserabwei-
sende Eigenschaft des hydrophoben Filtermediums reduziert. Es ist bekannt, dass Kondensation
zum Eindringen von Wasser in die Zwischenrdume einer Oberflachenstruktur und damit zur Benetz-
barkeit einer urspriinglich wasserabweisenden Oberfldche fithren kann. Daraus ist zu iibertragen,
dass auch urspriinglich anstrémseitig im Porenraum des Filtermediums abgeschiedenes Salz, durch

Wasseraufnahme und Bildung von Losung, Fliissigkeit befdhigt in das Filtermedium einzudringen.

Dreilagige hydrophile Tiefenfilter wurden analog zu den Oberflachenfiltern untersucht. Die Bela-
dung mit Kaliumsulfat, Langzeitbeaufschlagung mit Wassertropfen und Durchstrémungstrocknung
bei medientypischer Anstromgeschwindigkeit hat ergeben, dass es auch bei Tiefenfiltern durch
Kontakt mit Wassertropfen zur Penetration von Lésung kommt und Salz in der abstromseitig auf-

tretenden Drainage nachgewiesen werden kann. Aufgrund von Lésung und Umlagerung des Salzes
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im Filter, kommt es bei Beaufschlagung mit Wassertropfen zu einem Abfall des Differenzdrucks
und anschlieBend langsamen Anstieg bei anhaltender Wasserbeaufschlagung, wie es auch bei kurz-
zeitiger Beaufschlagung von Oberflachenfiltern beobachtet wurde. Fotos der Abstromseite belegen,
dass wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen schon vor Beginn der abstromseitigen Drai-
nage eine interne Drainage zu einem Wasserstand im unteren Bereich der grobporigen Filter fiihrt.
Es kommt weder anstromseitig noch abstromseitig zu einer Filmbildung am Filtermedium. Mit
einer geringeren Kapillarwirkung bei groberen Filterporen ist zu begriinden, dass der Einfluss der
Durchstromungstrocknung auf den Verbleib des Salzes im Filter gegeniiber einem hydrophilen
Oberflachenfilter stark reduziert ist und das Salz nach der Trocknung nicht iiberwiegend an der

Anstromseite auskristallisiert, sondern iiber die Tiefe des Mediums verteilt ist.

In dieser Arbeit konnte im Rahmen von drei Fragestellungen erstmals gezeigt werden, welchen
Einfluss Wassertropfen im Luftstrom auf den Betrieb von Filtern zur Gasreinigung, auf denen
wasserlosliche und unlosliche Partikeln abgeschieden sind, haben konnen. Bei Beaufschlagung mit
Wassertropfen im Gasstrom kommt es zur Umlagerung und Losung des Partikelmaterials, was zu
einem charakteristischen Differenzdruckabfall fiihrt. Bei anhaltender Beaufschlagung mit Was-
sertropfen kann es zur Penetration des loslichen Materials in Losung in das Filtermedium bzw.
durch das Filtermedium hindurch sowie zu abstromseitiger Drainage kommen. Am Beispiel von hy-
drophilen Oberfldchenfiltern konnte gezeigt werden, dass der Fraktionsabscheidegrad von Filtern,
die mit 16slichen und/oder unloslichen Partikeln beladen sind, durch Beaufschlagung mit Was-
sertropfen und anschlieBende Durchstromungstrocknung sinkt. Des Weiteren ist der Einfluss der
Beaufschlagung beladener Filter mit Wassertropfen auf das Betriebsverhalten und die Penetration
des abgeschiedenen 16slichen Materials von der Benetzbarkeit und dem grundlegenden strukturel-
len Aufbau des Filtermediums abhéingig. Eine Drainage tritt bei hydrophoben Oberfldchenfiltern

auch anstromseitig und bei grobporigen Tiefenfiltern intern auf.

Damit leistet die vorliegende Arbeit einen grundlegenden Beitrag zum Verstindnis der Filtration
von Partikeln in salzhaltiger Umgebung unter Wassereinfluss. Diese Erkenntnisse erweitern das
Verstindnis des Betriebsverhaltens von Filtern unter Realbedingungen und sollen zukiinftig als
zentraler Ausgangspunkt fiir Bemiihungen dienen, Filteranwendungen in salzhaltiger Witterung

mit erhohtem Wassergehalt zu optimieren.

vii






Summary

This work aims to contribute to a comprehensive understanding of the operating behavior of filters
for gas-cleaning applications in real field operating conditions, by examining filters with at least
partial loading with soluble particles during exposure to water. In a gas stream, water can occur both
in the gaseous state and as water droplets in the liquid state. Processes that are equally important

for surface and depth filters are dealt with in the context of three essential questions.

1. How does exposure of gas-cleaning filters, loaded with soluble and insoluble particles, to

water droplets influence the filters’ characteristic operating behavior?

2. How does exposure of gas-cleaning filters, loaded with soluble and insoluble particles, to
water droplets influence possible rearrangement and penetration of the initially deposited

material?

3. Does the influence of exposure to water droplets on the operating behavior of gas-cleaning
filters and the penetration of the deposited material depend on the wettability or basic

structural composition of the filter medium?

The influence of short-term exposure of filters with soluble filter cakes to water on the filters’
operating behavior and particle rearrangement, as well as penetration, were investigated. Filter
cakes made of potassium sulfate were exposed to different amounts of water, in both gaseous and
liquid states and subsequently dried by a particle-free air stream. This work distinguishes between
exposing filters to gaseous water, exposure to relative humidity, and liquid water in the form of
water droplets in a humid air stream, exposure to water droplets. The results showed that exposure
of a filter with soluble filter cake to water leads to a restructuring of the particle material, resulting
in a spontaneous steep decrease in the differential pressure, the occurrence of which is independent
of the amount of water (regardless of whether it is gaseous or liquid). However, the extent of the
decrease in differential pressure depends on the amount of water, that the filter is exposed to.
A larger amount of water dissolves more salt and leads to more rearrangement of the salt and a
faster decrease in the differential pressure. With continued exposure after the initial decrease, the
differential pressure increases and decreases as soon as drying begins. It is known from oil mist
filtration that the separation of liquid droplets leads to a comparable increase in the differential
pressure due to the accumulation of liquid on the filter. Overall, it was shown that short-term
exposure already leads to a restructuring of the filter cake, but not to the penetration of salt through
the filter medium. The influence of the type of salt on the differential pressure, and the extent of

rearrangement of the salt, is examined by comparing potassium sulfate with potassium chloride
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Summary

and sodium chloride. The three salts differ in particular in their solubility and their deliquescence
relative humidity, the salt-specific relative humidity at which a salt dissolves by absorbing water
from the ambient air. The investigation with almost identical filter cakes in terms of particle size
distribution and mass shows that the characteristic decrease in differential pressure with short-term
exposure to relative humidity or water droplets occurs with all three salts. With continued exposure
after the initial decrease in differential pressure, there is an increase in the differential pressure. This
is particularly the case when the filter is exposed to water droplets. The lower the deliquescence
relative humidity of the salt on the filter is, the larger the increase in the differential pressure during

water exposure. The investigation of short-term exposure took place with hydrophobic filter media.

Investigations of long-term exposure of hydrophilic surface filters, on which soluble potassium
sulfate and / or insoluble glass spheres are deposited, to water droplets show a characteristic
differential pressure profile. The profile initially corresponds to the profile observed during short-
term exposure. It shows an instantaneous decrease in the differential pressure due to a structural
change in the filter cake, followed by a slow increase. As soon as the solution reaches the downstream
side, a film forms. This leads to a steep increase in differential pressure. A downstream drainage sets
in and the differential pressure remains at an almost constant value. A comparison of hydrophilic
surface filters with oleophilic oil mist filters shows that the differential pressure plot of hydrophilic
surface filters can be described with the jump-and-channel model developed for oil mist filters.
During long-term exposure, it was found that soluble filter cake components penetrate through
the filter medium and are detectable in the downstream drainage. With continued exposure, the
accumulated amount of salt in the downstream drainage increases while the saturation of the drained
solution decreases. With the material system at hand, insoluble particles did not penetrate the filter

medium.

The investigation of long-term exposure led to the following additional results. It is known that the
fractional separation efficiency of a loaded surface filter is always higher than that of an unloaded
one. The fractional separation efficiency of salt-loaded, glass-loaded and salt / glass-loaded surface
filters was measured with potassium sulfate particles. The results show that, compared to the same
filter with the same load without contact with gaseous or liquid water, the fractional separation
efficiency of a loaded surface filter decreases due to long-term exposure to water droplets and
the resulting structural change in the filter cake. This was investigated in tests with different glass
loads. The greater the absolute loading of the glass-loaded and salt / glass-loaded filter with
insoluble particle material is, the more the most penetrating particle size (MPPS) due to exposure
to water droplets to a smaller particle size. The MPPS marks the characteristic particle size, which
is least likely to be separated from the gas stream by the filter medium. This is caused by an
unevenly distributed particle material on the upstream side of the filter medium, which leads to an
inhomogeneous flow. Due to the reduced preferential active area, the flow velocity increases locally
and thus also the inertial separation. In contrast, diffusion separation decreases, which in turn leads

to a shift in the MPPS to a smaller particle size.
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SEM and p-CT images show that after long-term exposure and drying of the surface filter with
a stream of dry air, unpenetrated salt, and glass remain on the drying front of the filter. For a
more precise analysis of the whereabouts of the particle material inside filters, multi-layer filters
can be used. Their filter layers can be examined individually via gravimetric analysis. Based
on differential pressure curves, this work shows that knowledge gained with multi-layer surface
filters can be transferred to single-layer surface filters. With multi-layer filters, it was confirmed
that continuous long-term exposure of salt-loaded surface filters to water droplets leads to the
penetration of solution, and thus of salt, through the entire depth of the filter medium to the clean
gas side. However, following the drying after drainage, salt remains in the filter medium mainly
on the upstream side and not inside the filter medium. In contrast, during further experiments
with salt-loaded multi-layer filters and shorter exposure to water droplets where drying is initiated
before the setting in of drainage, substantial amounts of salt, which was previously forming the
filter cake, remain inside the filter medium. In the case of intermittent exposure, i.e., medium-term
exposure without drainage, followed by long-term exposure with drainage after drying, salt remains
in the filter medium on the upstream side after final drying. Contrary to expectations, more salt
is detected quantitatively on the upstream side after intermittent exposure and drying than after
medium-term exposure and drying. It is known from previous research on the drying of saturated,
porous structures that during drying, a salt solution is transported in the capillaries of the structure
(here: filter medium) to the drying front, where the salt crystallizes. This effect also occurs in
tests with different modes of operation during water exposure against the direction of flow during
drying. For confirmation, tests were carried out with salt-loaded surface filters, long-term exposure
and reversed flow direction during drying. The final salt distribution, therefore, does not allow
any conclusions to be drawn about the mode of operation, intermittent or continuous, during the

exposure to water droplets.

The wettability of filter media is a key factor influencing the operating behavior of coalescence
filters in particular. A hydrophilic and a hydrophobic surface filter medium with the same structure
were loaded with potassium sulfate and long-term exposed to water droplets. A comparison shows
that the wettability of the filter medium has a significant influence on the operating behavior of the
filter when it is exposed to water droplets. In contrast to the salt-loaded hydrophobic filter medium,
a salt-loaded hydrophilic filter medium shows a pronounced increase in the form of a jump in
the differential pressure, which can be described with the jump-and-channel model. Furthermore,
drainage occurs on the downstream side exclusively and, after final drying, a majority of the salt
load remains in the filter medium. The differential pressure of the salt-loaded hydrophobic filter
medium shows an increase in the differential pressure that cannot be described using the jump-and-
channel model. After the differential pressure has increased, drainage on the downstream side of the
hydrophobic filter sets in, whereupon the differential pressure drops and reaches a value far above
the initial differential pressure of the originally unloaded filter. The upstream and downstream sides
of the filters were observed during the experiments. During exposure of the hydrophobic filter to

water droplets, drainage on the upstream side sets in. Additionally, in contrast to the hydrophilic
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filter medium, there is no visible even soaking of the downstream side, but rather individual droplets
that mark the ends of liquid channels in the filter medium. The hydrophobic filter no longer contains
any salt after it has been exposed to water. The majority of the initially deposited salt remains in the
drainage on the upstream side. The amount of salt that penetrates the filter medium to the clean gas
side in the case of hydrophobic and hydrophilic filters is comparable in terms of mass for the same
exposure time from the start of downstream drainage. Penetration of liquid through the hydrophobic
filter medium only occurs if the filter is at least partially loaded with soluble particles. Observations
of individual drops on unloaded and loaded hydrophobic filter media confirm that the salt reduces
the water-repellent property of the hydrophobic filter media. Previous research on water-repellent
properties states, that condensation on water-repellent surfaces leads to the penetration of water
into the interstices of the surface structure and thus to the wettability of the surface. Transferring
this knowledge to the described observations, it is concluded that the salt, which is deposited in the
interstices on the upstream side of the hydrophobic filter medium, enables liquid to penetrate the

filter medium due to the formation of a solution upon exposure to water droplets.

Experiments with three-layer hydrophilic depth filters were carried out analogously to the inves-
tigations of surface filters. They were loaded with potassium sulfate, exposed to water droplets,
and dried with an air stream at a medium-typical flow velocity. The investigation shows that also
for depth filters, long-term exposure to water droplets leads to the penetration of solution and the
presence of salt in the downstream drainage. Due to structural changes in the particle deposits in the
filter when exposed to water droplets, there is a decrease in differential pressure and a following slow
increase in the differential pressure with continued water exposure, as was described for short-term
exposure of surface filters. Photos of the downstream side show that during the exposure to water
droplets, even before a downstream drainage sets in, internal drainage leads to the accumulation
of water at the bottom of the coarse-pored filter medium. There is no film formation on the filter
medium, neither on the upstream side nor on the downstream side. Furthermore, the influence of
the direction of flow during drying on the whereabouts of the salt in the filter is greatly reduced
for the depth filter compared to a hydrophilic surface filter and the salt does not predominantly
crystallize out on the upstream side after drying, but is distributed throughout the depth of the

medium.

In this work, within the framework of three questions, it was possible to show for the first time
the influence water droplets in the gas stream have on the operating behavior of gas-cleaning filters
on which water-soluble and insoluble particles are deposited. When filters carrying particle load
are exposed to water droplets, the particle material is rearranged and, if soluble, dissolved. This
leads to the characteristic decrease in differential pressure. If the exposure to water droplets is
continued after the initial decrease, the differential pressure increases as the solution penetrates
within the solution into the filter medium or through the filter medium. Using the example of
hydrophilic surface filters, it was shown that the fractional separation efficiency of filters that are
loaded with soluble and / or insoluble particles decreases due to exposure to water droplets and

subsequent drying. Furthermore, the influence of the exposure of loaded filters to water droplets
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on the operational behavior and the penetration of the deposited soluble material depends on the
wettability and the basic structural composition of the filter medium. In the case of hydrophobic
surface filters, drainage also occurs on the upstream side, and internal drainage was observed during

the exposure of coarse-pored depth filters.

This work contributes to the fundamental understanding of the filtration of particles in a salty
environment with exposure to water. These findings add to the understanding of the operating
behavior of filters under field operating conditions and can with further infestigation serve to

optimize filter applications in salty weather with high water content.
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Abklirzungen und Symbole

Chemische Stoffe

CF, Tetrafluormethan
CsFs Hexafluorpropen
H,O Wasser

KCI Kaliumchlorid

K>SO, Kaliumsulfat

MgSO, Magnesiumsulfat

NaCl Natriumchlorid

PA Polyamid

PC Polycarbonat

PES Polyester

PET Polyethylenterephthalat
SiO, Siliciumoxid

Lateinische Buchstaben

A Fldche

C Konzentration

D Diffusionskoeffizient

d Porendurchmesser

DRH Deliqueszenzfeuchte, engl. deliquescence relative humidity

EDX Energiedispersive Rontgenspektroskopie, engl. energy dispersive X-ray spectoscropy
ERH Effloreszenzfeuchte, engl. efflorescence relative humidity

f Wasserbeladung der Luft
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Abkiirzungen und Symbole
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Mi
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RH
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< < c
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XX

Lénge

Laser-Scanning-Mikroskop

Masse

Feuchteanzeige, engl. moisture indicator

PartikelgroB3e, bei der eine Partikel die kleinste Abscheidewahrscheinlichkeit hat und
der kleinste Anteil eines Partikelkollektivs abgeschieden wird, engl. most penetrating

particle size

Anzahl

Optical Particle Counter

Differenzdruckregler, engl. pressure-diff.-controller
Differenzdruckanzeige, engl. pressure-diff.-indicator
Partikelgroenverteilung

kumulative Verteilung

Rasterelektronenmikroskop

relative Luftfeuchtigkeit, engl. relative humidity
Feuchteanzeige, engl. relative humidity indicator
Sattigung

Scanning Mobility Particle Sizer

Zeit

Temperaturanzeige, engl. temp. indicator
Anstromgeschwindigkeit

Volumen

Volumenstrom

Partikeldurchmesser bzw. Aquivalentdurchmesser der PartikelgroBe

Zum Zeitpunkt t = 0, Anfangs-
Abhiingigkeit von d*

integer



Abkiirzungen und Symbole

Ende Ende des Prozessschrittes z.B. der Beaufschlagung mit Wassertropfen
Fest Feststoff

FI. Flissigkeit

G gesamt

H Hohlraum

k kritisch

L Luft

max maximal

Rohgas Rohgas

Reingas  Reingas

Start Start des Prozessschrittes z.B. der Beaufschlagung mit Wassertropfen
w Wasser
wT Wassertropfen bzw. fiir Tropfenbildung zur Verfiigung stehendes Wasser

Griechische Buchstaben

Ap Differenzdruck

At Zeitraum, Dauer

€ Porositit

1] Viskositét

u-CT 3D-Analyse mittels Rontgen-Mikrotomographie, engl. micro—computed tomography
p Dichte
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1 Einleitung und Motivation

Fiir eine optimale Auslegung und den Betrieb von Filtern zur Abscheidung von Partikeln aus
Gasstromen ist ein fundiertes Verstdndnis des Betriebsverhaltens der Filter unter Realbedingun-
gen im Anwendungsprozess Voraussetzung. Die Evaluierung von Filtermedien und -elementen
erfolgt aktuell typischerweise anhand von Labortests zur Nachstellung von Beladungsprozessen
im realen Betrieb, wie beispielsweise in Normen beschrieben [1, 2, 3], mit synthetischem, nicht-
hygroskopischem Priifstaub bei konstanter, geringer Wassermenge im System, angegeben in Form
von relativer Luftfeuchtigkeit, engl. relative humidity, RH (rel. Luftfeuchtigkeit). Diese Bedin-
gungen spiegeln allerdings oft nicht den Realbetrieb wider, da sie einige der wichtigsten realen
Einflussfaktoren auf das Betriebsverhalten von Filtern, wie beispielsweise Schwankungen in der
rel. Luftfeuchtigkeit, die Loslichkeit von Partikeln und den Wassergehalt, beispielsweise durch An-
wesenheit von Wassertropfen unberiicksichtigt lassen. Losliche Partikeln, wie Salze, kommen als
natiirlicher Bestandteil der Atmosphire in Filtrationsprozessen vor, vornehmlich bei der Reinigung
von Zuluft mechanischer Anlagen. Ein entscheidender Faktor fiir das Betriebsverhalten von Filtern,
die mit salzhaltigen Partikeln beladen sind, ist die Anwesenheit von Wasser in der Umgebungsluft,
insbesondere dann, wenn es beispielsweise durch Sprithregen oder Kondensation zu spontanen
Anderungen der Betriebsbedingungen kommt. Die Ioslichen Partikeln kénnen sich durch Aufnah-
me von Wasser aus ihrer Umgebungsluft bei hohem gasférmigem Wasseranteil in ihrer Umgebung
sowie direkten Kontakt mit fliissigem Wasser 16sen und auf diese Weise mobilisiert werden. Bis-
her ist nicht bekannt, ob es dadurch zu Penetration tiefer in Filter oder durch Filter hindurch von
Losung und damit von 16slichen Komponenten kommen kann. So kénnten Wassertropfen, die vor-
ibergehend aufgrund von Nebel, Sprithregen, Kondensation oder weiteren Witterungsbedingungen
(typische Beispiele fiir unregelmifige Ereignisse) in Filtersystemen vorhanden sind, mafgebliche
Auswirkungen auf das Betriebsverhalten der Filter haben. Sowohl erhohte rel. Luftfeuchtigkeit
als auch Wassertropfen in Gegenwart von salzhaltigen Aerosolen wurden in der Vergangenheit
beispielsweise bei der Reinigung der Ansaugluft von Turbinen mit ineffizienter Filtration und

Systemausfillen in Verbindung gebracht (z.B. [4, 5]).

Ziel dieser Arbeit ist es, aufzukldren, wie sich eine Beaufschlagung mit Wasser insbesondere
in Form von Wassertropfen auf bereits mittels Filter abgeschiedenes, 16sliches Partikelmaterial
auswirkt und ob, bzw. unter welchen Bedingungen es in diesem Rahmen zum Transport des abge-
schiedenen Partikelmaterials in Form von Umlagerungen oder Penetration durch den Filter kommt.

Ferner ist zu untersuchen, wie sich die Wasserbeaufschlagung auf das Betriebsverhalten eines mit



1 Einleitung und Motivation

loslichen Partikeln beladenen Filters auswirkt. Der Schwerpunkt dieser Arbeit liegt auf Untersu-
chungen zum Einfluss der Wasserbeaufschlagung und dem damit verbundenen Materialtransport
in Form von Umlagerungen und Penetration auf den Differenzdruckverlauf sowie auf den Frak-
tionsabscheidegrad. Fiir eine umfangreiche Betrachtung ist dieser Einfluss in Abhéngigkeit von
der Benetzbarkeit und dem strukturellen Aufbau der Filtermedien gesondert untersucht worden.
Bei filternden Abscheidern in der Gasreinigung wird zwischen Oberflichen- und Tiefenfiltern
unterschieden. In dieser Arbeit werden die grundlegenden Vorginge der Partikelbeladung und Pe-
netration von zuvor abgeschiedenem Material, die fiir Oberflichen- und Tiefenfilter gleichermafien
bedeutsam sind, behandelt. Die Identifikation eines charakteristischen Differenzdruckverlaufs ist
fiir die Anwendung von filternden Abscheidern relevant, um ggf. instationidre Betriebsbedingun-
gen auf den Einfluss von Wassertropfen zuriickzufiihren, im Betrieb zu erkennen und richtig zu
deuten. Ziel ist es, einen wesentlichen Beitrag zum Verstidndnis des Verhaltens filternder Abschei-
der unter Realbedingungen zu leisten und damit zur Optimierung einer anwendungsbezogenen,

wirtschaftlichen und effizienten Auslegung von Filtern und deren Betrieb beizutragen.



2 Stand des Wissens

Die Untersuchungen zum Einfluss von Wasserbeaufschlagung auf Filter mit abgeschiedenen 16sli-

chen Partikeln (Salzen) setzen Kenntnisse iiber eine Reihe von Prozessen voraus:

* Abscheidung von Partikeln (fest und fliissig)
* Losung von 16slichen Partikeln
* Transport von Fliissigkeit im Filtermedium

e Kristallisation

Diese Effekte wurden in der Vergangenheit in der Regel isoliert in separaten Forschungsgebieten
behandelt:

e als trockene Staubfiltration und Staubfiltration mit 16slichen Partikeln und erhGhtem Was-

sergehalt in Form von Feuchte (siehe Kapitel 2.1)
* als Abscheidung von fliissiger, disperser Phase (siehe Kapitel 2.2)

* als Loslichkeit von Salzen unter reaktionstechnischen Gesichtspunkten in der Chemie unab-

hingig von eventuellen Filtrationseffekten (siehe Kapitel 2.3)

* als Kristallisation in pordsen Systemen unabhingig von eventuellen Filtrationseffekten (sieche
Kapitel 2.4)

Eine Einordnung der hier prisentierten Arbeit in den relevanten Literaturkontext der Filtration
findet sich in Abbildung 2.1. Dabei ist bei der Art des verwendeten Staubes - falls vorhanden -
zwischen unldslichen und I6slichen Partikeln und bei der Beaufschlagung des Filters mit Aerosol
mit fliissiger disperser Phase zwischen diskontinuierlicher Zugabe und kontinuierlicher Zugabe
unterschieden worden. Eine zusitzliche Einordnung zur Art der untersuchten Filtertypen findet
an dieser Stelle nicht statt, da grundlegende Vorginge beschrieben sind, die fiir Oberflichen- und
Tiefenfilter sowie auch Querstrom- und Koaleszenzfilter gleichermafBien gelten. Nur in Einzelfillen,

die speziell hervorgehoben sind, wird auf die Regeneration von Oberflichenfiltern eingegangen.

Die relevanten Forschungsbereiche und -beitrége sind im Folgenden erldutert.
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Abbildung 2.1: Ubersicht bisheriger Arbeiten mit ausgewihlten Publikationen und Einordnung dieser Arbeit.

2.1 Abscheidung fester Partikeln aus Gasen mittels Filtern

Filternde Abscheider von Feststoftfpartikeln aus Gasstromen sind pordse Strukturen mit Kollektoren
(hier Fasern), die von einem Aerosol durchstromt werden. Nachdem die ersten Partikeln an einzel-
nen Fasern abgeschieden sind, konnen nachfolgende Partikeln an den bereits am Filtermaterial haf-
tenden Partikeln abgeschieden werden, wodurch sich kettenférmige, verzweigte Partikelstrukturen,
sogenannte Dentriten, oder kompakte Partikelstrukturen bilden. Mit zunehmender Staubbeladung
fiillen sich die Zwischenrdume zwischen den Fasern, Briickenbildung tritt auf und es bildet sich
eine geschlossene Partikelschicht auf der Anstromseite des Filters. Diese Clogging-Phase endet mit
einem vollstindig ausgebildeten Filterkuchen, welcher anschlieBend hauptsichlich zur Partikelab-
scheidung beitrigt. Unterschiedliche Filtertypen nutzen unterschiedliche Beladungsstadien bei der
Abscheidung, so beispielsweise Tiefenfilter die Abscheidung im Inneren des Filtermediums und
Oberfldchenfilter die Kuchenfiltration.

2.1.1 Abscheidemechanismen, Fraktionsabscheidegrad, Differenzdruck

Die Abscheidemechanismen in einem unbeladenen Filtermedium kénnen zunéchst durch Betrach-
tung einer einzelnen Faser beschrieben werden. Beim Einsatz von filternden Abscheidern zur
Abscheidung von Feststoffpartikeln aus Gasstromen lagern sich die Partikeln durch folgende Ab-

scheidemechanismen ab [6, 7]:

¢ Diffusion

* Impaktion / Trigheitsabscheidung
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 Sperreffekt

¢ Elektrostatik

Ohne elektrische Ladungen dominiert bei geringer Stromungsgeschwindigkeit und kleinen Parti-
kelgroBen die Abscheidung durch Diffusion. Dabei bewegt sich die Partikel durch Zusammenstofie
mit Gasmolekiilen auf einer zufélligen Bahn im Raum und kann so auf die Faser treffen. Mit
steigender Stromungsgeschwindigkeit und Partikelmasse dominiert die Tragheitsabscheidung oder
Impaktion. Die Partikel folgt der Stromlinie nicht um die Faser herum, sondern bleibt aufgrund von
Tréagheit auf ihrer urspriinglichen Bahn und trifft so auf die Faser. Eine Partikel kann auch aufgrund
ihrer geometrischen Ausdehnung bzw. durch ein grofies Verhiltnis zwischen Partikelgrofie und
Faserdurchmesser mit der Faser kollidieren, auch wenn sie einer Stromlinie um die Faser, bis zur
Kollision, optimal folgt. Dies wird als Sperreffekt bezeichnet. Sind Faser und / oder Partikeln elek-
trisch geladen, konnen anziehende elektrostatische Krifte auftreten, die zur Abscheidung fiihren
konnen. Feldkrifte in magnetischen Feldern zur Abscheidung magnetischer Partikeln sind fiir diese

Arbeit nicht relevant.

In der Regel tritt eine Uberlagerung der Abscheidemechanismen auf. Mit hoher kinetischer Energie

der Partikel kann es zum Abprallen von der Faser kommen.

Fiir die Bewertung der Abscheidung eines Filters und des Gesamtwiderstands muss iiber alle Fasern

des Mediums integriert werden, um eine Bewertung des gesamten Filtermediums zu erlauben.

Der Fraktionsabscheidegrad ist das Verhéltnis der Partikelkonzentration C des abzutrennenden
Stoffes, die mittels Filter abgeschieden wurde, zu der Partikelkonzentration im Rohgas, welcher der

Filter ausgesetzt wurde, fiir eine bestimmte Partikelgrofe x:

C’Rohgas ($ ) - CReingaS (.1‘ )
C’Rohgas (x)

Fraktionsabscheidegrad = 2.1

Die PartikelgroBenabhingigkeit der Abscheidemechanismen spiegelt sich deutlich im Verlauf des
Fraktionsabscheidegrads wider (siehe Abbildung 2.2).
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Abbildung 2.2: Exemplarischer Fraktionsabscheidegrad eines filternden Abscheiders mit diffusionsdominierter Ab-
scheidung unterhalb der MPPS und impaktionsdominierter Abscheidung oberhalb der MPPS (Oberflé-
chenfiltermedium mit Kaliumsulfat bei 3,5 cm/s in der Tiefenfiltrationsphase vermessen).
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Der linke Ast der Kurve ist von der Diffusion dominiert und fiihrt mit kleiner werdender Partikel-
grofle zu hoherer Abscheidung. Der rechte Ast der Fraktionsabscheidegradkurve zeigt den durch
Tréagheit und Impaktion dominierten Teil, der mit groBer werdenden Partikeln zunimmt. Dies fiihrt
zu einem Minimum zwischen den Asten, welches die PartikelgroBe, bei der eine Partikel die kleins-
te Abscheidewahrscheinlichkeit hat und der kleinste Anteil eines Partikelkollektivs abgeschieden

wird, engl. most penetrating particle size (MPPS) markiert.

Der Unterschied zwischen Abscheidung im Inneren des Filters (Tiefenfiltration) und im Filterku-
chen bzw. auf der Oberfliache des Filters (Oberflachenfiltration) spiegelt sich auch im Differenz-
druckverlauf wider (siche Abbildung 2.3).

61 Tiefenfiltration Oberflachenfiltration
Ap dominiert vom Ap dominiert vom
o Filtermedium Filterkuchen
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Abbildung 2.3: Exemplarischer Differenzdurckverlauf eines Oberfldchenfilters wihrend der Beladung bei konstanter
Anstromgeschwindigkeit und konstanter Konzentration mit schnellem Erreichen des linearen Differenz-
druckanstieges, der die Kuchenfiltration markiert.

Wie in Abbildung 2.3 gezeigt, ldsst sich der Differenzdruckverlauf in zwei Bereiche unterteilen.
Anfinglich werden die Partikeln im Inneren der Filterporen abgeschieden, wodurch der Diffe-
renzdruck vom Filtermedium selbst dominiert wird (Filtermediumwiderstand). Der darauffolgende
lineare Anstieg des Differenzdrucks markiert die Kuchenfiltration und damit die Abscheidung in
wesentlich feineren Poren im Filterkuchen, durch die der Differenzdruck schneller steigt (Filter-
kuchenwiderstand). Dazwischen liegt die Clogging-Phase, in welcher der Filterkuchen noch nicht
vollstindig ausgebildet ist. Im Gegensatz zur Partikelabscheidung im Inneren der pordsen Filter-
struktur bei Tiefenfiltern findet die Partikelabscheidung in der Oberflichenfiltration vorwiegend
an der Oberfliche des Filtermediums durch den Filterkuchen statt. Mit zunehmender Filterku-
chenhohe erhoht sich der Abscheidegrad, allerdings steigt als unerwiinschter Nebeneffekt auch der
Differenzdruck iiber dem Filter an. Bei Oberfldchenfiltern erfolgt daher bei einem vorbestimmten
maximalen Differenzdruck die Regeneration des Filters durch Entfernen des Filterkuchens und ein

neuer Filtrationszyklus beginnt [8].

Wie aus Abbildung 2.1 hervorgeht, stand bislang iiberwiegend die Trennung fester, unloslicher Par-
tikeln aus trockenen Gasstromen im Fokus veroffentlichter Untersuchungen. Die Grundlagen der
Staubabscheidung (z.B. [8, 9, 10, 11, 12]) sowie das Regenerierungsverhalten von Oberflachenfil-
tern (z.B. [13, 14]), die Auswirkung unvollstindiger Regenerierung ("patchy-cleaning") [15, 16, 17]

und das Emmissionsverhalten (z.B. [18]) wurden fiir diesen Fall umfassend untersucht.
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Dariiber hinaus wird das Betriebsverhalten der Filter unter anderem stark von der Zusammensetzung
des vorliegenden Aerosols selbst, einschlielich der Konzentration, Grofle und chemischen Ver-
bindungen vorliegender Partikeln und der rel. Luftfeuchtigkeit (gasformiger Wassergehalt) sowie
Anwesenheit von Wassertropfen (fliissiger Wassergehalt) beeinflusst. Im Folgenden sind Publika-
tionen erortert, die den Einfluss von rel. Luftfeuchtigkeit auf das Betriebsverhalten von Filtern
iiberwiegend wihrend der Partikelbeladung behandeln. Insbesondere zur Untersuchung des Ein-
flusses von fliissigem Wasser in Form von Tropfen auf das Betriebsverhalten beladener Filter gibt

es bislang keine Publikationen.

2.1.2 Losliche Partikeln und Feuchte

Feuchte bezeichnet in dieser Arbeit ausschlieBlich den gasférmigen Wasseranteil in der Luft. Wasser
im gasformigen Zustand ist als Gewichtsanteil der Luft mit der absoluten Luftfeuchtigkeit zu be-
schreiben und als Gewichtsverhiltnis des gasformigen Wassergehalts zum maximalen gasformigen
Wassergehalt bei gegebener Temperatur und gegebenem Druck mit der relativen Luftfeuchtigkeit
zu beschreiben. Fliissiges Wasser beispielsweise in Form von Tropfen in der Luft wird in dieser Ar-
beit explizit als solches beschrieben. Es wird zwischen einer Wasserbeaufschlagung mit erhohtem
gasformigem Wassergehalt ,,Wasserbeaufschlagung mit rel. Luftfeuchtigkeit®, die immer einen Pro-
zess ohne fliissiges Wasser kennzeichnet, und einer ,,Beaufschlagung mit Wassertropfen®, die einen
Prozess mit fliissigen Wassertropfen, wobei auch gasformiges Wasser vorhanden ist, unterschieden.
Eine Beaufschlagung mit Wassertropfen ohne zusétzliches gasformiges Wasser ist nicht moglich.
Insbesondere Forschungsarbeiten zur Filtration mit I6slichen Partikeln (siehe Gruppierung Abbil-
dung 2.1) zeigen, dass die Anwesenheit von Wasser, gasformig angegeben als rel. Luftfeuchtigkeit,
die Haftkrifte zwischen Partikeln innerhalb des Filterkuchens und zwischen Filterkuchen und
Filteroberfliche veridndert und somit direkten Einfluss auf das Betriebsverhalten der Filter hat,
insbesondere hinsichtlich der Abscheideleistung, der Entwicklung des Differenzdrucks und der
Regenerierung (z.B. [19, 20, 21, 22, 23, 24, 25, 26]). Neben unldslichen Partikeln sind auch 16sli-
che Partikeln in vielen Aerosolen vertreten. Salzpartikeln kommen beispielsweise in der natiirlichen
Atmosphire vor. In trockenen Gasstromen verhalten sie sich ebenso wie unldsliche Feststoffparti-
keln. Ihre Eigenschaften, wie beispielsweise ihre Morphologie und Dichte, sind jedoch stark vom
Wassergehalt in ihrer Umgebung abhingig, der gasformig angegeben als rel. Luftfeuchtigkeit oder
fliissig in Form feinster Tropfen vorliegen und auf diese Weise das Betriebsverhalten eines Filters

wesentlich verindern kann.

Fiir den Losungsvorgang von Salz sind grundsitzlich zwei Mechanismen denkbar. Zum einen kann
die Losung durch direkten Kontakt mit fliissigem Wasser, wie beispielsweise bei Beaufschlagung mit
Wassertropfen (ndheres dazu siehe Kapitel 2.3) entstehen, zum anderen kann die Wasseraufnahme
von Salz aus feuchter Umgebungsluft zur Losung fithren. Dabei beschreibt der Begriff Deliqueszenz
den spontanen Phaseniibergang von einer festen Partikel zu einem Tropfen wissriger Losung bei

einer spezifischen rel. Luftfeuchtigkeit, der sog. Deliqueszenzfeuchte, engl. deliquescence relative



2 Stand des Wissens

humidity (Deliqueszenzfeuchte), wihrend Hygroskopie die grundsétzliche Eigenschaft eines Stoffes
bezeichnet, Feuchtigkeit aus seiner Umgebung zu binden. Durch anschlieBende Trocknung der Luft
kristallisiert das Salz spontan aus, sobald die rel. Luftfeuchtigkeit unter die Effloreszenzfeuchte,
engl. efflorescence relative humidity (Effloreszenzfeuchte) sinkt. Die Effloreszenzfeuchte liegt in
der Regel deutlich unterhalb der Deliqueszenzfeuchte. Tang et al. (z.B. [27, 28]) fiihrten umfassende
Untersuchungen zur Phasenumwandlung und Groendnderung hygroskopischer Partikeln in Aero-
solen durch. Sie zeigten, dass die Partikelmasse bei Erhohung der rel. Luftfeuchtigkeit zunichst
konstant bleibt, bevor sie bei Erreichen der Deliqueszenzfeuchte durch Bildung eines gesittigten Lo-
sungstropfens sprunghaft ansteigt. Der Tropfen vergroBert sich bei steigender rel. Luftfeuchtigkeit
kontinuierlich. Bei anschlieSender Senkung der rel. Luftfeuchtigkeit nimmt die Tropfenmasse durch
Verdunstung ab, jedoch findet bei Unterschreiten der Deliqueszenzfeuchte zunichst kein Phasen-
ibergang statt, sondern die Partikel verbleibt als {ibersittigter metastabiler Losungstropfen existent.
Erst bei weiterer Senkung der rel. Luftfeuchtigkeit und Erreichen der Effloreszenzfeuchte kristal-
lisiert der Feststoff spontan. Die Partikeln zeigen bei der Wasseraufnahme und -abgabe also ein

Hystereseverhalten.

Untersuchungen des Einflusses von rel. Luftfeuchtigkeit auf das Betriebsverhalten von Filtern wih-
rend der Beladung mit Salzpartiklen ergaben insgesamt, dass eine hohere rel. Luftfeuchtigkeit unter-
halb der Deliqueszenzfeuchte wihrend der Beladung zu einem langsameren Differenzdruckanstieg
wihrend der Beladung und hoherer Staubspeicherkapazitit fiihrt [19, 20, 21, 23, 24, 29, 30]. Dabei
wurden die Versuche mit verschiedenen Salzen und Filtern durchgefiihrt. Die Filterstruktur ist im
Hinblick auf dieses Verhalten kein wesentlicher Einflussfaktor. Fiir den geringeren Differenzdruck-
anstieg bei hoher rel. Luftfeuchtigkeit wihrend der Beladung sind in der Literatur verschiedene
Erkldarungsansétze zu finden. Es wurde vermutet, dass bei hoherer rel. Luftfeuchtigkeit grofere
interpartikulidre Haftkrédfte zum Haften an abgeschiedenen Partikeln als am Filtermedium fiihren
und damit ein offener Filterkuchen entsteht [19, 20], oder dass die Absorption von Wasser aus
der Umgebungsluft zum Umformen der Partikeln fiihrt [23, 29]. Pei et al. [24, 30] erldutern, dass
bei erhohter rel. Luftfeuchtigkeit die Bildung von Dendriten durch Kapillarkondensation behindert
wird. Da Wasser in Kapillaren von Poren schon bei Temperaturen weit unter dem Taupunkt der
Umgebungsluft kondensiert [31], und das Wasser die Partikel- und Dendritenstruktur beeinflusst,
was den Widerstand der Partikelstruktur reduzieren kann, erscheint dieser Erkldrungsansatz am
sinnvollsten. Dies spiegelt sich auch in Beobachtungen der Umstrukturierungen und des Morpho-
logiewandels von Salzdendriten auf Filtern wider [19, 21, 23, 29]. Auch diese Beobachtungen
konnte mit einer Reihe von verschiedenen Filtermedieneigenschaften bestitigt werden, sodass die-
se nicht die zentralen Einflussfaktoren dieser Studien sind. Fiir rel. Luftfeuchtigkeit oberhalb der
Deliqueszenzfeuchte bei der Beladung wurde ein nicht-linearer Anstieg des Differenzdrucks be-
obachtet [19, 20, 23], was sich mit Beobachtungen aus der Filtration von Aerosolen mit fliissiger
disperser Phase deckt (siehe Kapitel 2.2). Pei et al. [25] untersuchten auch den Einfluss der Tempe-
ratur wihrend der Beladung mit Salzpartikeln und fanden heraus, dass die Temperatur im Gegensatz

zur rel. Luftfeuchtigkeit keinen wesentlichen Einfluss auf das Beladungsverhalten von Filtern hat.
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Im Gegensatz zu loslichen Partikeln tritt bei hoher rel. Luftfeuchtigkeit bei der Beladung mit
nicht-hygroskopischen Partikeln, wie beispielsweise Aluminiumoxid, keine Anderung im Diffe-
renzdruckverlauf auf [19, 21, 29]. Bei Rullpartikeln ist allerdings das Kollabieren von Dendriten
aufgrund von Kapillarkondensation beobachtet worden. Montgomery et al. [29] vermuten, dass
dieser Unterschied auf die Partikelgrofle zuriickzufiihren ist. Die Rulpartikeln waren mit 10 nm
um das 10-fache kleiner als die Aluminiumoxidpartikel, was aufgrund der Kontaktwinkel Kapil-
larkondensation ermdglicht [31]. Ribeyre et al. [32] beobachteten auch eine Umstrukturierung von
verschiedenen Dendriten aus nicht-hygroskopischen Nanopartikeln schon bei rel. Luftfeuchtigkeit
unter 50 % und durch Kapillarkondensation bei rel. Luftfeuchtigkeit tiber 70 %.

Der Einfluss der rel. Luftfeuchtigkeit auf bereits beladene Filter ist weit weniger erforscht. Wihrend
erhohte rel. Luftfeuchtigkeit auf Filter mit nicht-hygroskopischer Partikelbeladung keinen Einfluss
zu haben scheint [22], zeigen salzbeladene Filter einen irreversiblen Abfall des Differenzdrucks
[22, 33], [34]. Dabei fiihrt ein groBerer Feuchteunterschied zwischen Beladungsphase und an-
schlieBender Beaufschlagungsphase zu einer lingeren Stabilisierungsdauer des Differenzdrucks
nach Abfall [22]. Es benéotigt somit mehr Zeit, bis der Differenzdruck nach Feuchteinderung kon-
stant bleibt. Konig et al. [34] zeigen zudem, dass die Beaufschlagung mit rel. Luftfeuchtigkeit
von trockenen salzbeladenen Tiefenfiltern zu einem reduzierten Fraktionsabscheidegrad in allen
GroBenklassen fiihrt. Allerdings wurden keine Erkldrungsansitze geliefert. Zudem ist nicht klar,
ob es sich um urspriinglich entladene Filter handelt. Durch die verbesserte Leitfahigkeit der Luft
bei erhohter rel. Luftfeuchtigkeit werden Filter entladen, was nach anschlieender Trocknung zu
schlechterem Fraktionsabscheidegrad fiihrt. Daher ist der Einfluss von rel. Luftfeuchtigkeit auf die
Filtrationseffizienz nur mit vollstindig entladenen Filtermedien oder definierter Ladungsmenge

sinnvoll zu bewerten.

Zhang [35] nutzte diese bisherigen Erkenntnisse erstmals fiir eine gezielte Rohgaskonditionierung
mit Salzpartikeln. In ersten Versuchen wurde gezeigt, dass die Regenerierung von Filtern mit einem
Salzanteil im Filterkuchen nach feuchteinduzierter Deliqueszenz und Effloreszenz effizienter ver-
lauft als bei vergleichbaren Filtern ohne Salzanteil im Filterkuchen. Horst et al. [36] fiihrten diese
Untersuchungen fort. Ein Vergleich von Filterkuchen aus Kalkstein mit und ohne Salzanteil, die mit
rel. Luftfeuchtigkeit tiber der Deliqueszenzfeuchte beaufschlagt wurden, ergab, dass der Filterku-
chen mit Salzanteil nach Deliqueszenz und Effloreszenz stirkere Partikelkohision im Filterkuchen
und groBere Kuchenfragmente aufwies, was vorteilhaft fiir eine optimierte Regenerierung des Fil-
ters war. AuBBerdem sank der Differenzdruckverlauf eines mit Kalkstein und Natriumchlorid (NaCl)
beladenen Filters exponentiell wihrend der Beaufschlagung mit 80 % rel. Luftfeuchtigkeit aufgrund
von grofler werdenden Poren im Filterkuchen, verursacht durch das Auftreten von Fliissigkeits-
briicken und damit einhergehenden lokalen Umlagerungen. Feuchtigkeitbeaufschlagung oberhalb
der Deliqueszenzfeuchte von Filterkuchen, die iiberwiegend aus nicht hygroskopischen Kalkstein-
partikeln mit zugesetzten Anteilen an submikronen NaCl-Partikeln bestehen, konnen so durch

induzierte Deliqueszenz und anschlieBender Kristallisation der Salzpartikeln im Filterkuchen das
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Betriebsverhalten und die Regeneration von Oberflichenfiltern erheblich beeinflussen und die Ku-

chenabscheidung verbessern [26].

2.2 Abscheidung von Tropfen aus Gasen mittels Filtern

Die Abscheidung von Tropfen an unbeladenen Fasern folgt zunidchst denselben Mechanismen,
wie aus der Staubfiltration bekannt. Es kann davon ausgegangen werden, dass alle am Filter
auftreffenden Tropfen haften bleiben, da Abprallen hier vernachléssigbar ist [37, 38]. Nach der
Abscheidung sind sie jedoch im Gegensatz zu festen Partikeln nicht stationir, sondern werden in
Stromungsrichtung oder Schwerkraftrichtung entlang der Fasern bewegt. Dabei bilden sie keine
porosen Ablagerungsstrukturen, sondern konnen mit anderen Tropfen koaleszieren, Fliissigkeits-
briicken formen, Filme zwischen den Fasern bilden oder sogar vollstindig gesittigte Teilbereiche

im Inneren des Mediums ausfiillen.

Agranovski et al. [39, 40] zeigten durch Beaufschlagung von hydrophilen und hydrophoben Filtern
mit Wassertropfen, dass die Benetzbarkeit des Filtermediums die Verteilung von Gas und Wasser
im Medium stark beeinflusst. Das an den Fasern abgeschiedene Wasser bildet einen Fliissigkeitsfilm

auf hydrophilen Fasern und Tropfen auf hydrophoben Fasern.

Die Benetzbarkeit des Filtermediums bestimmt die Fliissigkeitsverteilung in Koaleszenzfiltern
wesentlich und wird daher auch in dieser Arbeit als getrennte Einflussgrofe betrachtet. Die Benetz-
barkeit hingt dabei nicht nur vom Material des Filtermediums ab, sondern im Wesentlichen auch
von dessen Struktur. Daher ist eine Betrachtung des Kontaktwinkels, der fiir strukturierte Filter
prinzipiell analog zu ebenen Fldchen bestimmt werden kann, fiir die Benetzbarkeit von textilen
Medien nicht aussagekriftig genug [41, 42]. Wihrend es fiir die Benetzbarkeit mit Ol alternative
Verfahren (z.B. nach DIN EN ISO 14419 [43]) gibt, sind keine aussagekriftigeren Verfahren fiir

die Quantifizierung der Benetzbarkeit mit Wasser bekannt.

Wie in Abbildung 2.1 herausgearbeitet, leisten Arbeiten der Olnebelfiltration einen besonders
groflen Beitrag zum Wissen iiber das Verhalten von Filtern bei Beaufschlagung mit Aerosolen mit
fliissiger disperser Phase in Filtern. Hier bestitigten auch Mullins et al. [44] die Wichtigkeit der
Benetzbarkeit und Struktur der Filtermedien, die die Penetration des Ols durch das Filtermedium
vorgeben. Eine besonders detaillierte Beschreibung und Erkldrung fiir das Betriebsverhalten von
Filtermedien bei der Beaufschlagung mit Tropfen liefert in diesem Zusammenhang das Kanal-
Film-Modell.

2.2.1 Differenzdruck beschrieben durch das Kanal-Film-Modell

Das fiir Olnebelfilter entwickelte semiquantitative, mechanistische Kanal-Film-Modell [45, 46, 47]
stellt eine Verbindung zwischen ablaufenden Transportphdnomenen wihrend der Filtration und dem
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Differenzdruckverlauf der Filter her. Es unterscheidet zwischen benetzbaren und unbenetzbaren
Filtern (siehe Abbildung 2.4).

a) oleophil b) oleophob

benetzbar unbenetzbar

quasi-stationar

Kana\b\\dung

Beginn der Drainage -,  quasi-stationar

N,

Beginn der Drainage

Ap
Ap

Filmbildung Filmbildung

Ka\'\a‘b“dung

Zeit / kumulative Olmasse Zeit / kumulative Olmasse

Abbildung 2.4: Schematischer Differenzdruckverlauf eines a) oleophilen und b) oleophoben Filters nach dem Kanal-
Film-Modell mit eingezeichnetem Start einer abstromseitigen Drainage.

Das Kanal-Film-Modell besagt, dass Fliissigkeitstropfen hauptsédchlich an der Filteranstromseite
(bzw. in der vorderen Filterlage) von hocheffizienten oleophilen Filtern abgeschieden werden und
zu groBeren Fliissigkeitsansammlungen koaleszieren, die dann ins Innere des Filtermediums pe-
netrieren. Bei hydrophilen Filtermedien bildet die Fliissigkeit zunédchst Kanile durch das Medium
und der Differenzdruck nimmt linear mit der Kanalldnge und damit der Beladungsmenge zu (siche
Abbildung 2.4 a) ,,Kanalbildung*). Wenn die Fliissigkeit die Reingasseite erreicht, bildet sie einen
Fliissigkeitsfilm an der Grenzflache, was zu einem steilen Anstieg des Differenzdrucks fiihrt. Die
schnelle Filmbildungskinetik inspirierte die englische Bezeichnung fiir das Modell ,,jump-and-
channel model*, dabei steht ,,jump* fiir den steilen ,,Sprung* im Differenzdruckverlauf durch die
Filmbildung (siehe Abbildung 2.4 a) ,,Filmbildung*). Die Hohe des Anstiegs entspricht dem kapil-
laren Austrittsdruck des benetzbaren Filters. Nach der Filmbildung flie3t die auf der Abstromseite
austretende Fliissigkeit (Drainage) ab und der Differenzdruck erreicht einen nahezu stationiren

Zustand (siehe Abbildung 2.4 a) ,,quasi-stationdr®).

Im Fall von unbenetzbaren Filtermedien besagt das Modell, dass sich zuerst ein Film an der
Anstromseite des Filters bildet. Das fiihrt zu einem Anstieg des Differenzdrucks (sieche Abbil-
dung 2.4 b) ,Filmbildung*), der dem kapillaren Eintrittsdruck entspricht. AnschlieBend bilden
sich Kanile aus, in denen Fliissigkeit durch das Medium transportiert wird, was einen leicht line-
ar steigenden Differenzdruck verursacht (sieche Abbildung 2.4 b) ,,Kanalbildung®). Die Fliissigkeit
erreicht die Abstromseite des Filtermediums, wo Tropfen die Enden der Kanéle markieren, anwach-
sen und dann aufgrund der Schwerkraft an der Filterabstromseite drainieren, ehe erneut Tropfen
an der selben Stelle entstehen. Durch wiederholtes Ablaufen von Fliissigkeit auf der Abstromseite
des Filtermediums kénnen sich Tropfenspuren bilden. Auch hier wird ein quasi-stationirer Zustand

erreicht (siche Abbildung 2.4 b) ,,quasi-stationér).

11



2 Stand des Wissens

In beiden Fillen, bei benetzbaren und unbenetzbaren Medien, wurde bestétigt, dass die Hohe
des Differenzdrucks durch die Filmbildung mit dem sogenannten ,,Bubble Point* {ibereinstimmt
und unabhiingig von Betriebsparametern ist [47, 48]. Der ,,Bubble Point* entspricht dem kapilla-
ren Austrittsdruck der grofiten Pore des Filtermediums und kann mittels Kapillarflussporometrie

bestimmt werden.

Experimente mit unterschiedlicher Filterlagenanzahl, vergleichbar mit einem Medium in verschie-
denen Dicken, haben gezeigt, dass die Dicke des Filters keinen Einfluss auf den Filmbereich
des Differenzdrucks hat, sondern lediglich die Kanalbildung verlidngert, was bei einem linearen
Anstieg des Differenzdrucks und doppelter Filterdicke zu doppelter Kanallinge und -hohe des
Differenzdrucks fiihrt [49].

Der Differenzdruckverlauf von zunichst trockenen Filter und vorgesittigten Filter unterscheidet
sich im quasi-stationdren Zustand [48]. Bei urspriinglich trockenen Medien ist der kriechende
Anstieg des Differenzdrucks, der auf sich allmihlich ansammelnde Fliissigkeit im Inneren des
Mediums zwischen den Kanilen zuriickzufiihren ist, im quasi-stationdren Zustand ausgepragter.
Dabei steigt die Sattigung des Filters mit Fliissigkeit, wihrend neue Kanile gebildet werden. Bei

vorgesittigten Medien ist der Differenzdruck im quasi-stationdren Zustand schneller konstant.

Zusitzlich zur Drainage der Fliissigkeit in Schwerkraftrichtung, kann es auch zur Bildung von
Sekundiraerosol auf der Abstromseite des Filters kommen. Dieses sogenannte Re-Entrainment ist
in der (Olnebel-)Filtration ein lang bekanntes Phinomen [50, 51, 52]. Zum einen konnen Tropfen
durch gasstromungsinduzierte Wellenbildung und Mitriss entstehen [53]. Abhéngig sowohl von
der Relativgeschwindigkeit zwischen Fliissigkeit und Gas als auch der Oberflichenspannung und
Viskositit der Fliissigkeit, konnen kleine Tropfen abgerissen werden [54]. Dies wurde fiir wenig
effiziente Filter beobachtet [55, 56, 57]. Zum anderen kann Sekundiraerosol durch das Platzen
von Blasen entstehen. Das ist iiberwiegend der Fall bei hocheffizienten Olnebelfiltern, da die
Gasgeschwindigkeit meist weit unterhalb der benétigten Geschwindigkeit fiir Tropfenmitriss liegt
[58, 59]. Die Blasen entstehen im abstromseitigen Film (oleophile Filter) oder in der Tropfenspur
(oleophobe Filter). Die entstehenden Tropfen konnen als Film- oder Diisentropfen klassifiziert
werden. Filmtropfen entstehen durch plétzliches Deformieren der Blase, die durch das Flieen der
Blasenkappenfliissigkeit in Richtung der Schwerkraft letztendlich platzt. Durch die Untersuchung
atmosphirischer Prozesse ist dieser Aerosolbildungsprozess anhand von Salzwasser umfangreich
erforscht (z.B. [60, 61]). Die Bruchstiicke der Blasenkappe werden als Tropfen in Richtung der
Gasstromung getragen, dabei ist die Anzahl der so entstehenden Tropfen proportional zum Quadrat
des Blasendurchmessers [62] und der Durchmesser der Tropfen ist eine Funktion des Durchmes-
sers der Blase [63]. Die in geringerer Anzahl vorliegenden Diisentropfen entstehen durch sich
schlieBende Krater im Fliissigkeitsfilm nach dem Blasenplatzen, sodass im Zentrum der Aktivitit
ein Fliissigkeitsstrahl senkrecht zur Filmoberflache austritt und sich durch dessen Zerfall Tropfen
bilden [64].
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2.2 Abscheidung von Tropfen aus Gasen mittels Filtern

Re-Entrainment in der Olnebelfiltration wurde als konstante Kontaminierungsquelle der Reingas-
seite identifiziert [65]. Wurster [65] hat in experimentellen Untersuchungen, die durch das spontane
Platzen von Blasen groen Unsicherheiten unterliegen, festgestellt, dass eine hohe Viskositit das
Re-Entrainment verringert, aber der Effekt einer erhohten Anstromgeschwindigkeit und Tropfen-

beaufschlagungsrate, der Re-Entrainment begiinstigt, bei weitem iiberwiegt.

2.2.2 Tropfen und feste Partikeln

Neben den Wechselwirkungen zwischen Filtermedium und Aerosol ist zusitzlich das Zusammen-
spiel und die gegenseitige Beeinflussung von fliissigem und festem Aerosol entscheidend fiir das
Betriebsverhalten von Filtern. Dabei kann bei den vereinzelten Publikationen zwischen einer kon-
tinuierlichen und diskontinuierlichen Zugabe von fliissigem Aerosol unterschieden werden (siehe
Abbildung 2.1). Bredin et al. [66] beschéftigten sich mit der kontinuierlichen Abscheidung von
ruBhaltigen Oltropfen und erkannten, dass die gegenseitige Beeinflussung der zwei Phasen das
Betriebsverhalten des Filters maBgeblich verinderte. Die Viskositit des Ols stieg mit zunehmen-
der Zugabe von Ruf} an, was zu einem Anstieg des Differenzdruckes iiber dem Filter fiihrte. In
diesem Fall wurden Feststoff und Fliissigkeit allerdings bereits im Tropfen gemischt. Li et al. [67]
fiihrten Untersuchungen zum Einfluss einer kontinuierlichen Wassernebelzugabe bei der Filtration
von Kohlenstaub mit Oberflachenfiltern durch. Mit einer vergleichsweise geringen Nebelzugabe
konnten sie den Anstieg des Differenzdruckes verringern und so die Zykluszeiten verlingern. Bei
einer vergleichsweise iibermidBigen Nebelzugabe waren Differenzdruckanstieg und Zykluszeiten
gegeniiber der trockenen Filtration erhoht. Sie fithrten diese Beobachtungen auf die Ausbildung
eines offenporigen Filterkuchens durch erhohte interpartikuldre Kréfte fiir geringe Nebelzugabe
und die Ausbildung von Fliissigkeitsbriicken und das Vorhandensein von Wasser innerhalb der
Poren bei hohen Nebelzugaberaten zuriick. Gac et al. [68] fiihrten Experimente zur diskontinuier-
lichen Zugabe von fliissigem Aerosol durch und stellten heraus, dass zwischen den Mechanismen
im Filterkuchen und der Effizienz des Filters ein direkter Zusammenhang besteht. Bei Beaufschla-
gung mit Fliissigkeit verloren ihre Filter an Effizienz, da die Dendriten aus unloslichen Partikeln
im Filter bei Kontakt mit Fliissigkeit kollabierten. Bermudez et al. [69] untersuchten den Einfluss
einer diskontinuierlichen Wasserbeaufschlagung eines beladenen Querstromfilters zur Abgasnach-
behandlung eines Dieselmotors mit Tropfen. Dabei wurde die Gastemperatur von urspriinglich
300 °C auf bis zu 30 °C reduziert, sodass bei dem beschriebenen Aufbau fliissige Wassertropfen
den Filter erreichten. Mit dieser Methode lie§ sich der Anstieg des Differenzdruckes wihrend des
Betriebes kontrollieren, sodass der Beladungsprozess bis zur Einleitung der aktiven Regeneration
verldngert und somit der Treibstoffverbrauch und die CO,-Emissionen verringert werden konnten.
Die Senkung des Differenzdruckes direkt nach der Wassereinspritzung fiihrten sie auf eine Um-
lagerung von RuB3partikeln auf der Filteroberfliche und im Filtermedium zuriick und vermuteten
zusitzlich, dass das Wasser zur Umlagerung der Asche im Filter und sogar zur Penetration dieser

tiefer in das Filtermedium fiithren konnte.
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2 Stand des Wissens

Auswirkungen von Wassertropfen auf I6sliche Filterkuchen wurden von Konig et al. [34] unter-
sucht. Sie setzten NaCl-Filterkuchen, die sich auf Membranen und Glasfaser-Filtermedien gebildet
hatten, unterschiedlicher Feuchtigkeit oder Wassertropfen aus. Die Ergebnisse zeigen, dass der
Abscheidegrad durch den Kontakt mit Wassertropfen je nach Material des Filtermediums steigen
oder sinken kann. In allen Fillen waren die Auswirkungen nach dem Kontakt mit Wassertropfen
ausgeprigter als bei Beaufschlagung mit reiner hoher rel. Luftfeuchtigkeit ohne Tropfen. Leider
sind keine Erkldrungen, weitere Details iiber das Filtermaterial oder genauere Erkldarungen zugrun-
deliegenden Mechanismen wihrend der Untersuchungen angegeben. Eine systematische Analyse
zu einer Verlagerung und zum Verbleib des Salzes sowie dem Einfluss verfahrenstechnischer Ein-
flussgrofen auf den Differenzdruck und den Fraktionsabscheidegrad wurde nicht durchgefiihrt,
sodass die Auswirkungen der unterschiedlichen Parameter auf das Betriebsverhalten von Filtern

unerklart bleiben.

2.3 Losung von Salzen

Der folgende Abschnitt beschreibt ausschlieBlich die Effekte, die fiir die folgenden Betrachtungen
relevant sind. Die Loslichkeit von Salzen hingt sowohl von dem ionischen Losungsmittel als auch
von den Eigenschaften des Salzes ab. Eine Beschreibung der Lésung von Salz durch Deliqueszenz,
ist bereits in Kapitel 2.1.2 zu finden. Des Weiteren kann Salz durch direkten Kontakt mit Wasser ge-
16st werden. Treffen Wassertropfen auf eine Salzschicht, umhiillen die Dipolmolekiile des Wassers
die Ionen des Salzes und fiihren sie der Brownschen Molekularbewegung folgend in die fliissige
Phase. Beim Auftreffen von hydratisierten Ionen auf festes Salz konnen die Ionen wieder in das
Ionengitter aufgenommen werden. Dieser Vorgang dauert an, bis sich ein Gleichgewicht einstellt
und die Losung mit Salz gesittigt ist. Weiterfithrende Informationen zum Losungsprozess von Sal-
zen uiber die Inhalte dieser Arbeit hinaus finden sich in externer Literatur [70, 71]. In dieser Arbeit
sind ausschlieBlich Experimente mit Salzen durchgefiihrt, deren Losungsvorgang endotherm ist,
das heif3t, die Hydratationsenergie ist kleiner als die Gitterenergie der Salze und die Losung kiihlt
beim Losungsvorgang ab. Bei diesen Salzen fiihrt eine Erhohung der Temperatur dazu, dass mehr
Salz in der gleichen Wassermenge gelost werden kann. Die Losungsenthalpien der in dieser Arbeit
verwendeten Salze sind in Kapitel 4, Tabelle 4.1 zu finden. Verdunstet ein Teil des Wassers einer
gesittigten Losung, so kristallisiert Salz aus. Naheres zu Kristallen, insbesondere zu Kristallisation

in pordsen Systemen, ist in Kapitel 2.4 beschrieben.

2.4 Kiristallisation Idslicher Komponenten in porésen
Systemen

Da es sich bei den bislang untersuchten 16slichen Bestandteilen bevorzugt um Salze handelt, die

mit Wasser in Losung tibergehen konnen und bei anschlieBender Trocknung kristallisieren, ist der
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2.4 Kristallisation 16slicher Komponenten in pordsen Systemen

Einfluss von Kiristallisationsvorgingen auf den Filtrationsbetrieb nicht auszuschlieBen und muss
bei einer Betrachtung der Beaufschlagung mit Wasser immer mit beriicksichtigt werden. Kristalle
sind Festkorper, die eine periodische, dreidimensionale Struktur aufweisen. Das hochorganisierte
Kiristallgitter unterscheidet sie von amorphen Festkorpern [72, 73]. Dieses wird durch stoffsystem-
spezifische einzelne Elementarbausteine, wie Atome, Ionen oder Molekiile stabilisiert. Hiufige
Kiristallgitter sind Metallgitter, Atomgitter mit direkten Atombindungen, Molekiilgitter (van-der-
Waals-Krifte, Dipol-Wechselwirkungen oder Wasserstoffbriickenbindungen) oder Ionengitter. Bei
Salzen handelt es sich um Ionenbindungen, die ein Ionengitter formen. Die Anordnung der Kristall-
gitter variiert beziiglich Elementarldnge und Winkel der Ebenen zueinander [73]. Die Anordnung
des Kristallgitters ist nicht dquivalent zur dufleren Erscheinungsform der Kristalle und wird in die-
ser Arbeit nicht betrachtet. Die Erscheinungsform von Kristallen wird vom Verhiltnis der Ebenen
mit hoher Belegungsdichte, den Begrenzungsflichen, bestimmt. Dieser Kristallhabitus hidngt unter
anderem auch von der Wachstumsgeschwindigkeit und angrenzenden Fremdstoffen der Kristalle
ab [73]. Im Beispiel von Salzlosungen in Filtern sind die Trocknungsbedingungen der Losung
und die Beschaffenheit der Fasern entscheidend. So kann ein und derselbe Stoff in verschiedenen
Formen auftreten (siche Abbildung 2.5). Beim Kristallwachstum bestimmt die am langsamsten
wachsende Kristallflache die Erscheinungsform [74, 75]. Kristallformen werden nach ihrem Aus-
sehen beispielsweise in die Kategorien prismatisch, nadelig, dendritisch, tafelig und isometrisch

unterteilt.

Abbildung 2.5: Auf einem Filter aufgefangene, in unterschiedlichen Erscheinungsformen auskristallisierte NaCl-
Partikeln (a) durch Trocknung einer zerstidubten Salzlosung im Diffusionstrockner und (b) durch Trock-
nen einer Losung auf einem hydrophoben Filter mit einem Gasstrom.

Die resultierende Struktur hygroskopischer Partikeln nach Effloreszenz hingt dementsprechend
stark von der Substanz selbst, der Trocknungsrate und der Morphologie der Oberfliche ab, mit
der die Partikeln in Kontakt sind. Horst et al. [36] beobachten den Deliqueszenz- und Efflores-
zenzprozess von NaCl-Partikeln auf Einzelfasern mit einem Rasterelektronenmikroskop. Nach der
Effloreszenz auf hydrophoben Oberflichen zeigte das in der Studie verwendeten NaCl seine cha-
rakteristische kubische Kristallform, wihrend auf hydrophilen Kupferfasern die Kristallisation zu
einer Krustenbildung des Salzes auf den Fasern fiihrte. Diese beobachteten Kristallformen von aus-

kristallisiertem Salz sind auch auf die Interaktion der Losung mit der Oberflache zuriickzufiihren.
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2 Stand des Wissens

Hydrophile Fasern werden mit einem Film benetzt [76], was nach der Trocknung in einer feinpori-
gen Salzkruste resultiert, wihrend Tropfen auf unbenetzbaren Fasern kompakter auskristallisieren
[39].

Beim Auskristallisieren von Salz durch Trocknung eines Filters muss zusitzlich bedacht werden,
dass es sich um die Trocknung eines pordsen Mediums handelt. Damit spielt der Stofftransport
der Losung (und damit auch des Salzes) durch Kapillarstromung im Filter eine Rolle. Die Trock-
nung von pordsen Medien wird insbesondere im Hinblick auf das Trocknen durch Verdunstung
bei Lebensmitteln, Gebdudematerialien oder in der Hydrologie erforscht. In der Regel ist die Ver-
dunstung ein Verdriangungsprozess nicht mischbarer Fluide, bei dem ein weniger viskoses, nicht
benetzendes Fluid (z.B. Luft) ein viskoseres, benetzendes Fluid (z.B. Wasser), das den Porenraum
einnimmt, verdrangt [77]. Es wird zwischen zwei Trocknungsstufen unterschieden. In der ersten
Stufe zu Beginn des Prozesses dringt Luft in das Medium ein und induziert eine Kapillarstromung
zur Trocknungsfront [78, 79]. Daraus resultiert eine schnelle, fast konstante Trocknung, in der
die Kapillarkrifte grofer sind als der von Viskositit bestimmte Widerstand und die Schwerkraft
[80, 81, 82]. Wenn Viskositit und Schwerkraft iiberwiegen, folgt eine langsame Verdunstungsphase
mit niedriger Trocknungsrate, die durch die Transportprozesse innerhalb des Mediums mit unter-
brochenen Fliissigkeitskanilen limitiert ist [83]. Diese zwei Phasen wurden auch in mathematischen
Simulationen untersucht und differenzierter betrachtet (z.B. [84]). In der ersten Verdunstungsphase
dringt Luft in die groeren Poren, wihrend kleinere Poren gesittigt bleiben [85, 86, 87]. Shokri et al.
[85] untersuchten diese bevorzugte Trocknungsfront mit NaCl-Partikeln als Indikator und zeigten
damit, dass das Salz durch die Kapillarstromung an die Trocknungsfront transportiert wird und dort
in Regionen mit tiberwiegend kleinen Poren auskristallisiert. Rad et al. [87] zeigten zudem, dass
die Verteilung von auskristallisiertem Salz auf der Anstrémseite von der Porengréfenverteilung des
Mediums abhiéngt. Bei pordsen Packungen aus kleinen Partikeln (z.B. 90-340 nm) kristallisierte das
Salz homogen an der Trocknungsfront aus, bei Packungen aus groB3en Partikeln (z.B. 800-1400 nm)
kristallisierte das Salz in dickeren Krusten an einzelnen Flichen ,.fleckig* aus, was auf weniger
bevorzugte Verdunstungsstellen (kleine Poren) zuriickzufiihren ist. Inwieweit diese Erkenntnisse
auf die Trocknung von filternden Abscheidern in der Gasreinigung nach Kontakt mit Wassertropfen
ibertragbar sind, ist bisher nicht theoretisch analysiert oder experimentell untersucht und in dieser

Arbeit erstmals diskutiert worden (siehe Kapitel 6.3.3).
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3 Zielsetzung, Konzeption und Aufbau der
Arbeit

Wie wirkt sich eine Beaufschlagung mit Wasser vorliegend als Wassertropfen auf bereits mittels Fil-
ter abgeschiedenes, insbesondere 16sliches Partikelmaterial aus? Und unter welchen Bedingungen
kommt es in diesem Rahmen zum Transport des abgeschiedenen Materials in Form von Umla-
gerungen oder Penetration? Beide Fragen sind fiir Oberflichen- und Tiefenfilter gleichermalen

relevant und bisher unbeantwortet.

Der Fokus bisheriger Forschungsarbeiten lag insbesondere auf dem Einfluss der rel. Luftfeuchtigkeit
auf das Betriebsverhalten von Filtern. Dabei wurden die Folgen eines erhohten Wassergehalts mit
fliissigem Wasser vorliegend als Wassertropfen auf den Filtrationsbetrieb mit bereits abgeschie-
denen Partikeln bisher nicht untersucht. Neben dem Beobachten des Betriebsverhaltens der Filter
wurde nur in Ansitzen tiber das Kollabieren von Dendritenstrukturen durch rel. Luftfeuchtigkeit
berichtet (z.B. [29], siche Kapitel 2). Die Penetration von abgeschiedenen Partikeln in das Filterme-
dium war in diesem Zusammenhang nicht Gegenstand bisheriger Untersuchungen. Die Hauptmoti-
vation fiir frithere Arbeiten war die Untersuchung der Auswirkungen eines erhthten Wassergehalts,
vor allem der rel. Luftfeuchtigkeit, auf die Filtrationseffizienz und nicht auf die stattfindenden Me-
chanismen oder folglich die Auswirkungen auf die im System vorhandenen Partikeln. Obwohl die
bisherigen Studien mit unterschiedlichen Filtermedien durchgefiihrt wurden (z.B. Tiefenfilter mit
und ohne Clogging, Oberfldchenfilter), ist eine systematische Untersuchung relevanter Strukturpa-
rameter sowie Eigenschaften, wie beispielsweise der Benetzbarkeit, ebenso ausgeblieben, wie eine
konkrete Priifung der Ubertragbarkeit von Erkenntnissen erworben mit einem Filtermedium auf

weitere Filtermedien mit grundlegend anderem strukturellem Aufbau.

Im Fokus dieser Arbeit steht das Ziel, herauszufinden, wie sich Filter mit abgeschiedenen 16slichen
und unloslichen Partikeln bei Beaufschlagung mit Wassertropfen verhalten und welchen Einfluss
dies auf den Filtrationsprozess hat. Insbesondere wird untersucht, ob es zur Penetration von ab-
geschiedenem Material mit der Strémungsrichtung in und durch das Filtermedium kommen kann,
welche Rolle die Benetzungseigenschaften des Filtermediums dabei iibernehmen und inwieweit an

einem Filtermedium erlangte Erkenntnisse auf ein anderes iibertragbar sind.

Ziel dieser Arbeit ist es, die folgenden drei, unmittelbar daraus resultierenden Fragen zu beantwor-

ten:
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3 Zielsetzung, Konzeption und Aufbau der Arbeit

1. Welchen Einfluss hat eine Beaufschlagung mit Wassertropfen von Filtern zur Gasreinigung,
auf denen 16sliche und unlosliche Partikeln abgeschieden sind, auf deren charakteristisches

Betriebsverhalten?

2. Welchen Einfluss hat eine Beaufschlagung mit Wassertropfen von Filtern zur Gasreinigung,
auf denen l6sliche und unldsliche Partikeln abgeschieden sind, auf die mogliche Umlagerung

und Penetration des abgeschiedenen Materials?

3. Sind die Einfliisse einer Beaufschlagung mit Wassertropfen von Filtern zur Gasreinigung, auf
denen 16sliche und unldsliche Partikeln abgeschieden sind, auf deren Betriebsverhalten und
Penetration des abgeschiedenen Materials von der Benetzbarkeit und dem grundlegenden

strukturellen Aufbau des Filtermediums abhéngig?

Die Beaufschlagung eines Filters, mit 16slichen und / oder unldslichen Filterkuchenbestandteilen,
mit Wassertropfen kann zunéchst zu einer Losung von Partikeln fithren. Diese Mobilisierung kann
einen durch Stromungs- und Kapillarkrifte oder sogar Schwerkraft dominierten Materialtransport
auslosen. Dartiber hinaus konnen die anschlieBende Trocknung des Filters und die Kristallisation

der geldsten Stoffe zu einer neuen Anordnung des abgeschiedenen Feststoffs fiihren.

Auf der Grundlage dieser Mechanismen wurde zu Beginn der Arbeit zunéchst ein Ablaufschema
fiir Oberflachenfilter entwickelt, bei dem die folgenden vier moglichen Szenarien das zeitliche
Verhalten von 16slichem und unldslichem Material auf einem Filter wihrend der Beaufschlagung

von Wassertropfen beschreiben:

1. Umlagerung des 16slichen und unl6slichen Materials auf der Anstromseite des Filtermediums

2. Penetration des 16slichen und unl6slichen Materials mit der Fliissigkeit in das Filtermedium

und Verbleib im Filtermedium

3. Penetration des loslichen und unloslichen Materials mit der Fliissigkeit durch die gesamte
Tiefe des Filtermediums, was zu Drainage oder Re-Entrainment auf der Abstromseite des Fil-
ters fiihrt. Interne Drainage ist typischerweise nur bei sehr dicken, grobporigen Filtermedien

zu erwarten und daher an dieser Stelle fiir Oberfliachenfilter nicht separat aufgefiihrt

4. Drainage von l16slichem und unl6slichem Material mit Fliissigkeit auf der Anstromseite des
Filters

Die vier Szenarien sind in Abbildung 3.1 am Beispiel eines Oberflichenfilters dargestellt und

Gegenstand aller weiteren Untersuchungen.

Wihrend der Wasserbeaufschlagung konnten die vier Szenarien unter zwei unterschiedlichen Be-
triebsbedingungen auftreten. Das erste Szenario stellt die Umlagerung von Partikeln auf der Roh-
gasseite des Filters dar. Das ist in Ansédtzen schon durch das Kollabieren von Dendriten bei
Beaufschlagung mit erhohter rel. Luftfeuchtigkeit bekannt. Es kdnnte schon bei geringer Wasser-

menge und Beaufschlagungsdauer auftreten und ist bei der Beaufschlagung mit Wassertropfen
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3 Zielsetzung, Konzeption und Aufbau der Arbeit

Filtermedium

Umlagerung von Material durch
Wasseraufnahme, mechanische Umlagerung
(unl6slich) oder durch Lésung und
Kristallisation (I6slich) auf der Anstromseite

Penetration von Flissigkeit ins Filtermedium
--»3— und Verbleib von Material z.B. durch
Kristallisation (I6slich) im Filtermedium

O
Penetration von Flissigkeit mit Material durch

3 | das Filtermedium mit A Drainage oder
interne A B Re-entrainment auf der Abstromseite

Drainage

unlésliches Partikelmaterial
im Filterkuchen

l6sliches Partikelmaterial
im Filterkuchen

Strémungsrichtung |:>.

Lésungstropfen

4 Drainage von Flissigkeit mit Material auf der
Anstrémseite

Abbildung 3.1: Vier Szenarien konnten potenziell durch die Beaufschlagung eines Oberflichenfilters mit wasserlosli-
chen Filterkuchenbestandteilen mit Wassertropfen ausgelost werden.

daher auch bei einer Kurzzeitbeaufschlagung zu erwarten. Im Gegensatz dazu sind die anderen
Szenarien eher bei einer vergleichsweise groBeren Wassermenge (einstellbar iiber Konzentration
oder Beaufschlagungsdauer), einer Langzeitbeaufschlagung, zu erwarten. Im zweiten Szenario
wird davon ausgegangen, dass das Material mit der Fliissigkeit, ggf. gelost, in das Filtermedium
eindringt. Bei anschlieender Trocknung konnte das 16sliche Material dort auskristallisieren. Die-
ses Szenario setzt eine akkumulierte Wassermenge voraus und ist daher erst ab einer gewissen
Beaufschlagungsdauer, bei mittelfristiger Beaufschlagung oder Langzeitbeaufschlagung, zu erwar-
ten. Im dritten Szenario wird das Durchdringen des 16slichen und unloslichen Materials mit der
Fliissigkeit durch die gesamte Tiefe des Filtermediums betrachtet. Dies wiirde zu einer Drainage
oder einem Re-Entrainment auf der stromabwirts gelegenen Seite des Filters fithren und ist nur bei
Langzeitbeaufschlagung zu erwarten. Das vierte angegebene Szenario umfasst Partikelmaterial, das
mit Fliissigkeit auf der Rohgasseite des Mediums abflieit. Es konnte potenziell in Zusammenhang
mit Kurzzeitbeaufschlagung, mittelfristiger Beaufschlagung oder Langzeitbeaufschlagung auftre-
ten, wenn der kapillare Eintrittsdruck ins Medium von der Fliissigkeit nicht iiberwunden werden
kann und die Schwerkraft den Materialtransport dominiert. Interne Drainage ist nur bei grobporigen

Medien zu erwarten.

Alle vier Szenarien sind in dieser Arbeit untersucht worden, um in ihrer Summe ein charakteris-
tisches Betriebsverhalten von Filtern mit I6slichen Filterkuchenbestandteilen bei Beaufschlagung
mit Wassertropfen zu identifizieren. Da ein Auftreten verschiedener, sich iiberlagernder physikali-
scher Effekte und damit unterschiedlicher Szenarien in Abhiingigkeit der Filterstuktur zu erwarten
ist, wird die Struktur der Filter prézisiert. Es werden zunéchst Oberflachenfilter untersucht, bevor

die Ubertragbarkeit der Erkenntnisse auf grobporige Tiefenfilter gepriift wird.

19



3 Zielsetzung, Konzeption und Aufbau der Arbeit

Fiir diese Arbeit wurden zwei Filterpriifstinde aufgebaut (siche Kapitel 4), einer fiir die Untersu-
chung der Kurzzeitbeaufschlagung von Filtermedien mit 16slichen Filterkuchen und damit vermut-
lich einhergehenden anstromseitigen Partikelumlagerung, und einer fiir die Langzeitbeaufschlagung
und vermutete Penetration von Partikelmaterial in und durch das Filtermedium mit simultaner an-
stromseitiger und abstromseitiger optischer Beobachtung, Drainagemessung und austauschbaren

Filterhalterungen fiir ein- und mehrlagige Oberfldchen- und Tiefenfilter.

In Ankniipfung an aktuelle Literatur, in der insbesondere der Einfluss von rel. Luftfeuchtigkeit im
Rahmen von kurzzeitiger Beaufschlagung der Filter ohne Fliissigkeitsansammlung am Filter auf
das Betriebsverhalten der Filter untersucht wurde, wird zunéchst die Kurzzeitbeaufschlagung von
salzbeladenen Filtern mit rel. Luftfeuchtigkeit im Vergleich zu Wassertropfen betrachtet (siehe Ka-
pitel 5). Mit einem Vergleich dreier Salze wird gepriift, ob die Loslichkeit und Deliqueszenzfeuchte
des Salzes einen Einfluss auf die auftretende Partikelumlagerung und den zu identifizierenden, da-

mit einhergehenden, eventuell charakteristischen Differenzdruckverlauf haben.

Die Langzeitbeaufschlagung und die vermutete damit einhergehende Penetration von Partikeln
wird am Beispiel von hydrophilen Oberfldchenfiltern (siehe Kapitel 6) untersucht. Es werden so-
wohl rein 16sliche Filterkuchen (Salz) als auch Mischungen mit unloslichen Partikeln (Glas) sowie
rein unlosliche Filterkuchen betrachtet. Analysiert wird insbesondere die Entwicklung des Dif-
ferenzdrucks und des Fraktionsabscheidegrads der Filter sowie der Partikelmaterialverbleib nach
Wasserbeaufschlagung und Trocknung. Die Analyse der herausgearbeiteten Szenarien beinhaltet
insbesondere auch die Analyse der penetrierenden Fliissigkeit und des penetrierenden Partikelma-
terials. Da der Grofteil des beaufschlagten Partikelmaterials und der penetrierten Fliissigkeit in der
Drainage, im Gegensatz zum Re-Entrainment, zu erwarten ist, ist die Drainage auf Salz- und Glas-
riickstiinde zu analysieren. Als Teil der Langzeitbeaufschlagung werden auBBerdem intermittierende,
kontinuierliche und kontinuierliche mittelfristige Wasserbeaufschlagungs- und Trocknungszyklen
betrachtet, um damit insbesondere eine mogliche Kristallisation im Inneren eines Filtermediums

zu iiberpriifen.

Aus dem bisherigen Stand der Forschung ist die Benetzbarkeit des Filtermediums bei der Abschei-
dung von Tropfen als ein zentraler Einflussfaktor auf das Betriebsverhalten identifiziert worden
(siehe Kapitel 2.2). Obwohl bisher in der Literatur nicht beachtet, ist zu erwarten, dass die Benetz-
barkeit auch bei der Wasserbeaufschlagung von Filtern mit 16slicher Partikelbeladung ein wichtiger
Einflussfaktor ist. Daher wird als separater Parameter die Benetzbarkeit des Filtermediums und de-
ren Einfluss auf das Betriebsverhalten, die Partikelumlagerung und -penetration untersucht (sieche
Kapitel 7).

Abschlielend wird analysiert, inwieweit die bisherigen Beobachtungen auch auf Filtermedien mit
grundlegend anderem strukturellem Aufbau iibertragbar sind (siehe Kapitel 8). Dafiir werden
Versuche mit grobporigen Tiefenfiltern durchgefiihrt und mit bisherigen Versuchen mit Oberfli-

chenfiltern verglichen. Es werden an Oberfldachenfiltern erprobte Messabldufe gewdhlt, um einen

20



3 Zielsetzung, Konzeption und Aufbau der Arbeit

direkten Vergleich der Druckverlustkurven zu ermoglichen und damit die Ubertragbarkeit und

Grenzen bisher gewonnener Erkenntnisse zu ermitteln und diese zu erweitern.
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4 Materialien und Methoden

In diesem Kapitel werden die verwendeten Materialien und experimentellen Methoden erldutert,
die zur Beantwortung der Forschungsfragen verwendet wurden. Zunichst erfolgt eine Beschreibung
verwendeter Materialien, unterteilt in 16sliches und unlosliches Partikelmaterial und Filtermedien
(siche Kapitel 4.1). Es folgt eine Beschreibung der aufgebauten Versuchsanlagen. Dabei wird zwi-
schen einer Anlage zur Kurzzeitbeaufschlagung (siehe Kapitel 4.2) und zur Langzeitbeaufschlagung
(siche Kapitel 4.3) unterschieden. Es werden jeweils die einzelnen Komponenten der Anlage, die
Aerosolerzeugung mit fester disperser Phase, der Wassereintrag und der Aufbau der Filterkammer
erldautert. Abgeschlossen wird das Kapitel mit einer Beschreibung der notwendigen Schritte fiir eine
Durchfiihrung der Versuche (siehe Kapitel 4.4) und der verwendeten Charakterisierungsmethoden

fiir die Filter und Filtermedien.

4.1 Materialien

Das eingesetzte Stoffsystem besteht aus:

* Partikelmaterial (16sliche Partikeln, unlosliche Partikeln und Wassertropfen)

¢ Filtermedium

Druckluft, die im Ursprung partikelfrei ist und eine rel. Luftfeuchtigkeit < 10 % hat, dient als
Prozessgas. Das verwendete Partikel- und Filtermaterial ist im Folgenden niher beschrieben.

4.1.1 Partikelmaterial

Die Versuche wurden mit NaCl, Kaliumchlorid (KCIl) und Kaliumsulfat (K,SOy4) als 16sliches
Partikelmaterial durchgefiihrt. Alle drei Salze sind Bestandteile natiirlicher Aerosole [16] und
dadurch besonders relevant fiir Filteranwendungen, z.B. in Anlagen in Kiistennéhe. Aus der Literatur
ist bekannt, dass die Deliqueszenzfeuchte und Effloreszenzfeuchte von Salzen nur eine geringe
Temperaturabhéngigkeit aufweisen [27, 28]. In Tabelle 4.1 sind die verwendeten Salze und ihre

relevanten Eigenschaften aufgelistet.

Zusitzlich wurden erste Versuche auch mit Magnesiumsulfat (MgSO,4) durchgefiihrt, da es in

einer Vielzahl technischer Anwendungen auftritt und sich durch eine hohe Deliqueszenzfeuchte
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4 Materialien und Methoden

Tabelle 4.1: Ubersicht der verwendeten Salze mit ausgewdhlten Eigenschaften [88, 89, 90, 91].

Summenformel des Testsalzes NaCl KClI K>SO4
Dichte p bei 20°C in g/cm3 2,170 1,988 2,66
Deliqueszenzfeuchte in % 75,6 84,7 96
Effloreszenzfeuchte in % 47.4 57,7 60
Loslichkeit in HyO bei 20 °C in g/l 358 347 111
Losungsenthalpie in H,O bei 25 °C in kJ/mol 3,88 17,22 24,77

von 90,3 % (MgS04-7H,0) bei 25 °C [92] auszeichnet. Es zeigte sich, dass die Partikelgrofien-
verteilung, der Druckverlustverlauf wihrend der Beladung des Filters und die Flichenmasse des
beladenen Filters nicht reproduzierbar waren. Die Eigenschaften von gelostem MgSO4 wihrend
des Trocknungsprozesses unterscheiden sich von typischen Kristallisationsprozessen, die in der
Regel zu einer stabilen KristallgréBe fithren [93]. Davies et al. beobachteten bei Trocknung unter
45 % rel. Luftfeuchtigkeit eine kontinuierliche Radienreduzierung assoziiert mit der Ausbildung
einer Gelphase des MgSQOy, deren thermodynamische Stabilitdt temperatur- und feuchteabhin-
gig ist [93]. Daher fiihren kleinste Anderungen der Temperatur und/oder rel. Luftfeuchtigkeit zu
Veridnderungen des Stoffsystems, die nicht auf gezielt eingestellte Parameter wihrend der Filtra-
tionsversuche zuriickzufiihren sind. Trotz hoher Deliqueszenzfeuchte und Anwendungsnihe bzw.
Vorkommen in Filtrationsprozessen, ist MgSQO, fiir eine erste Betrachtung des Einflusses von

Wasser auf Gasreinigungsfilter daher nicht geeignet.

Spheriglass 5000 CPOO (Potters Europe, Kirchheimbolanden, DE), basierend auf Siliciumoxid
(72,5 % SiO,, p=2.5 g/cm3), dient als unloslicher Teststaub [94].

Als Losungsmittel wird ausschlieBlich demineralisiertes Wasser verwendet. Bei Beaufschlagung
salzbeladener Filter mit einem Gasstrom mit hoher rel. Luftfeuchtigkeit oder Wassertropfen bildet
sich eine Losung. In Tabelle 4.2 sind relevante Stoffdaten von Wasser und der in dieser Arbeit

auftretenden gesittigten Salzlosungen aufgelistet.

Tabelle 4.2: Ubersicht ausgewihlter Stoffdaten von Wasser und relevanten gesiittigten wiissrigen Salzlosungen [91].

Wasser oder wissrige Losung H,O NaCl KCl K>SO4
Dichte p bei 20 °C in g/cm? 0,998 1,197 1,162 1,081
Dyn. Viskositit bei 20 °C in mPa s 1,002 1,990 1,040 1,132
Dampfdruck bei 20 °C in kPa 2,339 1,768 2,164 2,121°

a) bei 21 °C [95]
b) bei 19 °C [95]
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4.1.2 Filtermedien

Die in dieser Arbeit verwendeten Filtermedien sind in Tabelle 4.3 mit ihren wichtigsten Eigen-

schaften aufgelistet.

Tabelle 4.3: Ubersicht der verwendeten Filtermedien mit ausgewihlten Herstellerangaben.

Nummerierung 1 2 3
Material Glasfaser PES/PA PET
Art Vlies, nassgelegt Spinnvlies Vlies
Anwendung Olnebelfiltration | Oberflichenfiltr. | Tiefenfiltration
Merkmale, Bearbeitung Anstromseite organischer Wasserverfestigt, thermisch
Binder grau verfestigt
Filterdicke in mm 0,8 1,0 20
Filtergewicht in g/m? 94 240 300
Benetzbarkeit mit Wasser hydrophob hydrophil hydrophil
Porengrofie in pm 15¢ 12+1¢ NA®
Anfangsdifferenzdruck in mbar 0,1-0,5%¢ 0,4-0,6%¢ 0,2-0,3%4

a) eigene Messungen

b) Aufgrund von Mediumdicke und Grobporigigkeit mittels Porometer nicht bestimmbar
¢) bei 3,5 cm/s

d) bei 25 cm/s

Als Filtermedium bei der Untersuchung der Kurzzeitbeaufschlagung (siehe Kapitel 5) wird ein
Glasfasermedium (Tabelle 4.3 Nr. 1) verwendet, das aufgrund seiner mechanischen Stabilitit
beim Auftreten einer Fliissigphase und seiner in Stromungsrichtung homogenen Struktur ausge-
wihlt wurde. Fiir Langzeitversuche (siehe Kapitel 6) dient als Testfiltermedium ein hydrophiler
Polyester (PES) / Polyamid (PA)-Spinnvliesstoff mit wasserstrahlverfestigten Mikrofilamenten (Ta-
belle 4.3 Nr. 2), das bei Untersuchungen zur Benetzbarkeit (siehe Kapitel 7) auch in hydrophober
Ausfithrung Anwendung findet. Fiir Untersuchungen der Ubertragbarkeit auf andere Filterstruk-
turen (siehe Kapitel 8) wird ein grobporiges, hydrophiles Tiefenfiltermedium (Tabelle 4.3 Nr. 3)
verwendet, das aufgrund seiner vergleichsweise guten Homogenitit in der Tiefe und vergleichsweise

geringen Dicke ausgewihlt wurde.

4.1.2.1 Konditionierung und Vorauswahl

Vor Verwendung von Filterronden und einem Vergleich dieser wihrend einzelner Prozessschritt, ist
durch eine Vorauswahl und Konditionierung die einheitliche Qualitit der Ronden zu priifen. Ab-
scheidung durch Elektrostatik spielt in dieser Arbeit insofern eine Rolle, als darauf geachtet werden
muss, dass die Filtermedien nicht geladen sind. Durch Erhéhung der rel. Luftfeuchtigkeit wih-
rend der Wasserbeaufschlagung und die dadurch verbesserte Leitfihigkeit der Luft kann es sonst

wihrend der Versuche zur elektrostatischen Entladung des Filtermediums kommen. Dies konnte
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4 Materialien und Methoden

insbesondere zu Fehlinterpretationen des Fraktionsabscheidegrades des Filters fithren. Beim Auf-
rollen des Filtermediums aus PES / PA konnen Ladungen durch Reibung entstehen. Damit die
Abscheidung von Partikeln nicht durch elektrostatische Krifte beeinflusst wird, findet eine voll-
standige Entladung der Filterronden aus PES / PA vor Verwendung nach einer Methode angelehnt
an ISO 16890-4:2020 [1] statt. Die einzelnen Filterronden werden iiber einen Zeitraum von 2 h in
einem dichten Gefif3 durch Diffusion mit Isopropanol geséttigt und anschlieend 24 h bei 20 °C und
40 % rel. Luftfeuchtigkeit getrocknet. Zusitzlich werden alle Ronden, deren Anfangsdifferenzdruck
des unbeladenen Filtermediums (Apg) bei einer Anstromgeschwindigkeit von u = 3,5 cm/s nicht
0,45 mbar = 0,12 betrigt, aussortiert.

4.1.2.2 Kapillarflussporometrie

Die Kapillarflussporometrie bietet ein gidngiges und einfaches experimentelles Verfahren zur Be-
stimmung der Porengroflenverteilung eines Filtermediums. Nach Erbe [96] wird eine kleine Filter-
probe vollstindig mit einer Benetzungsfliissigkeit gesittigt, die anschlieBend stufenweise durch
ein zweites Fluid (hier Luft) unter Erhohung der Druckdifferenz iiber der Probe verdriangt wird.
Durch Messung des Volumenstroms V bei einem Differenzdruck Apy ist es moglich, eine kumula-
tive Porendurchmesserverteilung aus dem Verhiltnis der Volumenstrome durchs Filtermedium in

trockenem und gesittigtem Zustand zu berechnen [97]:

gesattlgt(Apk)

Qq(dy) =1 —
Vtrocken (Apk)

“4.1)

Dabei ist der Volumenstrom durch das trockene Medium unter Annahme von zylindrischen, durch-

gehenden, nicht verzweigten Poren mit der durchgehenden Linge L wie folgt definiert:

T
Visocken(Apy) = 128" - Z ids* 42)

Der Volumenstrom durch das gesittigte Medium ist bei dem Differenzdruck Apg und der dabei

kleinsten entleerten Pore mit Durchmesser dix wie folgt definiert:

T
Vgesatige (AP) = 128" - Z idst 43)

Das Verfahren der Porometrie wird in dieser Arbeit verwendet, um Porengrofenverteilungen der
Filtermedien, den kapillaren Austrittsdruck (,,Bubble Point*) und, durch Umdrehen der Messzelle,
den Eintrittsdruck der Medien zu bestimmen und zu vergleichen. Der technische Aufbau und die
Regelung des verwendeten Porometers sind von Kolb beschrieben ([48], Kapitel 10). Dort findet

sich auch eine Analyse der Fehlerquellen der Kapillarflussporometrie. In dieser Arbeit wurden
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4.2 Anlage zur Kurzzeitbeaufschlagung

Versuche mit Silikonol (AKS, Wacker, Burghausen, DE), Wasser und gesittigter Kaliumsulfat-
16sung durchgefiihrt, wobei sich keine messbaren Unterschiede zwischen Wasser und geséttigter

Kaliumsulfatlosung ergaben.

4.2 Anlage zur Kurzzeitbeaufschlagung

Es wird zwischen einer Anlage zur kurzzeitigen Wasserbeaufschlagung, durch die keine Penetra-
tion von Fliissigkeit auf die Reingasseite zu erwarten ist, und zur Langzeitbeaufschlagung (siehe

Kapitel 4.3), durch die Auftreten einer Drainage zu erwarten ist, unterschieden.

Der Versuchsstand zur Kurzzeitbeaufschlagung mit erhohter rel. Luftfeuchtigkeit mit und ohne
Wassertropfen wurde zur Beaufschlagung von salzbeladenen, flachen Filterronden mit geringen
Mengen an Wasser iiber kurzen Zeitraum (At) < 1 h gebaut. Die Prozesstemperatur entspricht der
Umgebungstemperatur (17 — 19 °C). Der Versuchsstand ist schematisch in Abbildung 4.1 gezeigt

und besteht aus drei zentralen Teilen;

 Salzaerosolerzeugung,
* Wassereintrag,

¢ Filterkammer.

Eine Konditionierung oder Durchstromungstrocknung des Filters kann an der Anlage zur Kurzzeit-
beaufschlagung mit Druckluft durchgefiihrt werden (sieche Abbildung 4.1:2).

4.2.1 Salzaerosolerzeugung

Fiir die Generierung eines Salzaerosols wird eine Salzlosung zerstaubt (ATM 210, Topas GmbH,
Dresden, DE) und die entstehenden gasgetragenen Tropfen werden in einem Diffusionstrockner
(DDU 570/H, Topas GmbH, Dresden, DE) getrocknet (sieche Abbildung 4.1). Die Zerstiubung mit
einer Zweistoffdiise erfolgt durch die Beschleunigung von Druckluft, die einen Unterdruck in einer
Engstelle im Zerstduber erzeugt, wodurch die Fliissigkeit {iber ein Steigrohr angesogen wird. Durch
die Scherkrifte der Zweiphasenstromung wird das Wasser in Tropfen dispergiert, von denen die
kleineren mit der Gasstromung aus dem Zerstdauber getragen werden. Der Differenzdruck tiber dem
Zerstduber korreliert mit der erzeugten Partikelkonzentration und PartikelgroBenverteilung. Ein
abfallender Differenzdruck fiihrt zu einem Abfall der Geschwindigkeit in der Diise und somit zu
geringerem Einfluss der Scherkrifte in der Diise. Die Partikelgroenverteilung verschiebt sich hin
zu groBeren Partikeln. Da durch die geringere Geschwindigkeit der Unterdruck im Zerstduber sinkt,
und weniger Fliissigkeit iiber das Saugrohr im Zerstduber angezogen wird, sinkt auch die Tropfen-
konzentration und damit die Anzahl der erzeugten Partikeln pro Zeit. Um eine Verschiebung der

Partikelkonzentration und PartikelgroBenverteilung wihrend der Beladung des Filters zu vermeiden,
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Abbildung 4.1: Schematische Darstellung des experimentellen Aufbaus. Die Zahlen weisen auf die verschiedenen
Schritte der Versuchsdurchfiithrung hin; (1) die Filtration von Salz, (2) die Konditionierung und Durch-
stromungstrocknung mit Luft und (3) die Befeuchtung, die mit verschiedenen Methoden zur Feuchte-
und Wassertropfenerzeugung (A-D) durchgefiihrt werden kann.

wurde der Zerstduber differenzdruckgesteuert (Differenzdruckregler & 0,01 bar, SMC, Egelsbach,
DE) betrieben. Die Anlage wird mit 5 g/l-Lésungen mit NaCl, KCI oder K,SO4 betrieben. Abbil-
dung 4.2 zeigt die mit einem Scanning Mobility Particle Sizer (SMPS) (SMPS 3938, TSI GmbH,

Aachen, DE) gemessenen PartikelgroBenverteilungen der in dieser Anlage verwendeten Salze. Eine

isokinetische Probenahme fand bei der Vermessung keine Anwendung, da mit kleinen Salzpartikeln

(x50,0 < 100 nm) gearbeitet wurde, die aufgrund ihrer geringen Tréigheit der Stromung nahezu ideal

folgen [98].

——NaCl
| ——KCl
——K,S0,

50 100 200 400

x/nm

1000

Abbildung 4.2: Partikelgro3enverteilungen der verwendeten Salze zur Untersuchung der Kurzzeitbeaufschlagung.
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4.2 Anlage zur Kurzzeitbeaufschlagung

4.2.2 Wassereintrag

Der Wassereintrag fiir die Beaufschlagung findet mit einem Bubbler zur Befeuchtung und/oder ei-
nem Zerstduber zur Tropfengenerierung statt (siche Abbildung 4.1:3). Die geringste Wassermenge
wird mit einem Bubbler und Verdiinnung erzielt (siche Abbildung 4.1:3A). Die grofite Menge an
Wasser kann mit einer Kombination aus Bubbler mit Zerstduber in die Filterkammer eingetragen
werden (siehe Abbildung 4.1:3D). Eine genaue Bestimmung der erzeugten TropfengroBenverteilung
ist fiir dieses System mit herkommlichen Methoden, wie beispielsweise optischen Streulichtmess-
geriten nicht moglich, da keine absolut stabile Temperatur im Messsystem gewihrleistet werden
kann und dadurch Effekte wie Verdunstung und Kondensation an optischen Linsen die Messungen
unbrauchbar machen. Eine eigene Anlage fiir die Vermessung von Tropfenkollektiven mittels La-
serbeugungsverfahren stand fiir diese Arbeit nicht zur Verfiigung. Allerdings zeigten Messungen
mit einem Optical Particle Counter (OPC) (Promo 3000 H, Palas GmbH, Karlsruhe, DE), der
zur Vermeidung von Kondensation an optischen Linsen beheizt wurde, Partikeln bis zur Grofe
von 1 pm. Da diese PartikelgroBBe wesentlich groBer als Verunreinigungen aus demineralisiertem
Wasser ist, konnte damit die Pridsenz von Wassertropfen nachgewiesen werden. Die unterschiedli-
chen Wassermengen bei der Beaufschlagung mit fliissigem Wasser (H,O), werden iiber die fliissige
Wassermasse, die fiir Tropfenbildung zur Verfiigung steht (mw) unterschieden. Sie wird iiber die
insgesamt eingetragene Wassermasse (Mw eingetragen) Und die gasformige Wasserbeladung der Luft
f bei maximaler Sattigung Sp,x bei 20 °C von 17,29 g/m3 [99], den Volumenstrom V und die

Beaufschlagungsdauer At iiber eine Massenbilanz approximiert:

MW eingetragen — f Smax(T) V- At= mwTt (4.4)

Bei dieser Berechnung wurden folgende Annahmen getroffen:

e Die Druckluft ist zunéchst vollstidndig trocken.

* Die in das System eingetragene Wassermenge verdunstet bis zur vollstandigen Sattigung der
Luft.

» Wasserriickstinde an den Kanalwiinden sind vernachléssigbar.

Damit ergibt sich beispielsweise bei einer eingetragenen Wassermasse von 156,89 g mit einem
Volumenstrom von 0,004874 m3/s bei 1500 s eine Wassermasse von 30,48 g fiir die Tropfen wihrend
der Wasserbeaufschlagung. Uber die Anstromfliche A lisst sich so die Wassertropfenbeladung der

Filter in g/m? berechnen:

LVX = Wassertropfenbeladung der Filter 4.5)
p .

Damit ergibt sich fiir die Anlage zur Kurzzeitbeaufschlagung:
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30,48

01300 = 21897 g/m’ (4.6)
s m

Die Wasserbeaufschlagung wird damit im Folgenden als 219 g Wassertropfen /m? bezeichnet.

4.2.3 Verdunsten von Wassertropfen

Bei der Beaufschlagung der Filter mit Wassertropfen statt allein mit feuchter Luft muss die Wech-
selwirkung von Wassertropfen mit der Umgebungsluft durch Verdunstung beriicksichtigt werden.
Fiir die Betrachtung der Stabilitdt der Tropfen ist insbesondere die rel. Luftfeuchtigkeit relevant,
da bei ansteigender rel. Luftfeuchtigkeit die Verdunstungsrate sinkt. Mit Hilfe des Diffusionskoef-
fizienten Dy, von Wasser in Luft nach Hinds mit 2,410 m?/s [100] und der Wassermenge bei
maximaler Sittigung mSpax bei 20 °C von 17,29 g/m?® [99] kann die Verdunstungsrate fiir einen

freischwebenden Tropfen mit der GroBe x berechnet werden [101].

d
—d—T = 27z DwL(1 — rel. Luftfeuchtigkeit)m Smax (T) 4.7)

Abbildung 4.3 zeigt die TropfengroBe in Abhidngigkeit der Zeit fiir einen Tropfen mit einem

Durchmesser von zunéchst x = 3 nm bei unterschiedlichen Werten der rel. Luftfeuchtigkeit.

3x10°

2x10 4

PartikelgroRe / m

1x10°6

0 T T T T T
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30

Zeit/s

Abbildung 4.3: Abnahme des Durchmessers eines Tropfens von x = 3 pm aufgrund von Verdunstung bei 80 %, 90 %,
95 %, und 99 % rel. Luftfeuchtigkeit.

Bei einer rel. Luftfeuchtigkeit von 99 % kommt es bei feinsten Tropfen von 3 pm Durchmesser
innerhalb von einer viertel Sekunde zu einer Reduktion der Tropfengro3e um iiber 30 %. Diese
Abschitzung gilt fiir gasgetragene reine Wassertropfen. Sobald Tropfen an den Fasern des Filters
abgeschieden sind, erhoht sich die Relativgeschwindigkeit zwischen Tropfen und Luft, was die
Verdunstung zusitzlich begiinstigt. Zudem ist das Verhalten von Tropfen, das unter anderem von

Struktur und Material des Filters abhingt, auf Fasern nicht mit dem auf flachen Oberflichen
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4.3 Anlage zur Langzeitbeaufschlagung

gleichzusetzen [102, 103]. Zur Vermeidung verdunstungsférdernder Faktoren wird daher in allen
Versuchen zur Langzeitbeaufschlagung der Filter mit Wassertropfen auf eine Vorsittigung des
Gasstroms (rel. Luftfeuchtigkeit = 100 %) gesetzt, um ein Aerosol mit stabilen dispersen Tropfen

Zu generieren.

Schwarmeffekte von Partikelkollektiven innerhalb einer Stromung, die die Sinkgeschwindigkeit
verringern oder Kollision von Tropfen férdern konnten, sind in dieser Betrachtung vernachléssigt

und konnen mit dem experimentellen Aufbau in dieser Arbeit nicht beobachtet werden.

4.2.4 Filterkammer

Die Filterkammer besteht aus zwei ineinander geschraubten, elloxierten Hiillen, die zentral einen
Filterhalter bestehend aus zwei Ringen ohne Stiitzgitter halten. Die Anstromfldche der Filter be-
triagt 13,92 cm?. Einlass und Auslass der Filterkammer sind Offnungen mit 5 mm Durchmesser,
durch die der Filter zentral angestromt wird. Der Differenzdruck iiber dem Testfilter wird mit
einem Differenzdrucksensor (Omega, Deckenpfronn, DE) mit einer Genauigkeit von + 0,2 % auf-
gezeichnet, wobei Anschliisse mit identischem Querschnitt in einem Abstand von 11 cm vor und
hinter dem Filter verwendet werden. Die Temperatur und die rel. Luftfeuchtigkeit werden 40 cm
stromabwirts der Filterkammer mit Sensoren mit einer Genauigkeit von * 0,3 °C bzw. = 2 %
gemessen. Partikelkonzentrationen im Reingas und Rohgas konnen dabei mit OPC oder SMPS

ermittelt werden.

4.3 Anlage zur Langzeitbeaufschlagung

Ein zweiter Versuchsstand wurde fiir die Langzeitbeaufschlagung, zur Untersuchung des Szena-
rios der Penetration von Partikeln durch die gesamte Tiefe des Filtermediums (siche Kapitel 3),
gebaut. Auf Basis der Erfahrung mit der Apparatur zur Kurzzeitbeaufschlagung wurde die Anla-
ge um wesentliche Aspekte, wie eine Wassertropfengenerierung mit definierter Tropfengrofe in
vorgesittigter Luft, Abscheidung eines Wandfilms und Temperierung der Anlagenumgebung er-
ginzt. Zusitzlich kann die Drainage zu analytischen Zwecken aufgefangen werden. Die Anlage zur
Langzeitbeaufschlagung mit Wasser mit simultaner optischer Beobachtung der Anstrom- und Ab-
stromseite wird an dieser Stelle vollstindig beschrieben. Es finden jedoch nicht alle Komponenten
fiir jede Untersuchung Verwendung, sodass in den folgenden Kapiteln darauf hingewiesen wird,
welche Komponenten verwendet bzw. nicht verwendet wurden. Der Versuchsstand zur Langzeit-
beaufschlagung wurde in einem temperierten Raum bei 20 °C betrieben und besteht aus folgenden

Teilen:

* Aerosolerzeugung mit fester disperser Phase

* Aerosolerzeugung mit fliissiger disperser Phase
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¢ Filterkammer und Filterhalterung
» Optischer Aufbau zur Beobachtung der Roh- und Reingasseite im Betrieb
Abbildung 4.4 zeigt den schematischen Aufbau und ein Foto der Anlage zur Langzeitbeaufschal-

gung. Das Foto zeigt eine Ubersicht der Anlage ohne optischen Aufbau (siehe Kapitel 4.3.4 fiir ein

Foto und Details zum optischen Aufbau).

Wassernebelgenerierung Filterkammer

Nebelkammer

N R |
. N —_—
Blasensag[e [ Endoskop L Drainage a
o Wandfilmfalle SMPS /OPC
Probenahme

4@7 Glaskugelaerosolgenerierung
,,,,,,,, Vil

. : | . Salzaerosolgenerierung
partikelfreie _I % Diise

Luft '-N"i Diffusionstrockner H Zerstéauber ‘

Wasserreservoir

X

partikelfreie Luft

Abbildung 4.4: Schematische Darstellung und Foto des Versuchsaufbaus zur Langzeitbeaufschlagung.

4.3.1 Salz- und Glasaerosolerzeugung

Fiir die Versuche zur Langzeitbeaufschlagung erfolgt die Beladung der Filter mit K,SO4-Partikeln
und/oder Glaskugeln. Die Langzeitversuche werden mit K, SO, aufgrund seiner hohen Deliqueszenzfeuchte
durchgefiihrt. Dies minimiert die Uberlagerung zwischen Losung durch Deliqueszenz und Losung

durch direkten Kontakt mit fliissigem Wasser.

Das Salzaerosol wird durch die Zerstaubung (AGK 2000, Palas GmbH, Karlsruhe, DE) einer 10 g/l
K»SO4-Losung und die anschlieBende Trocknung der in Bewegung befindlichen Tropfen durch
einen Diffusionstrockner (DDU 570/H, Topas GmbH, Dresden, DE) erzeugt. Der Zerstauber wird
dabei mit einem Differenzdruckregler £ 0,01 bar (SMC, Egelsbach, DE) geregelt, um den ange-
legten Differenzdruck und damit die Partikelgrofenverteilung auch wihrend der Beladung eines
Filters konstant zu halten. Die so erzeugten Partikeln haben einen anzahlgewichteten Medianwert
von X500 = 68 nm, gemessen mit einem SMPS 3938 (TSI GmbH, Aachen, DE). Es wurde keine iso-
kinetische Probenahme verwendet, da sich kleine Partikeln (x < 100 nm) wie Gasmolekiile verhalten

[98]. Abbildung 4.5 a) zeigt die gemessene PartikelgroBBenverteilung des K, SOy4-Partikelkollektivs.

Die Glaskugeln werden mit einem RBG 1000 Dispergierer (Palas GmbH, Karlsruhe, DE) disper-
giert. Die PartikelgroBenverteilung der in die Filterkammer eintretenden Glaskugeln wurde mit
einem SMPS 3938 (TSI GmbH, Aachen, DE) von 20 nm einer Grofe von 800 nm und einem
OPC Promo 3000 H (Palas GmbH, Karlsruhe, DE) von 300 nm bis zu 17 pm gemessen. Auch hier
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4.3 Anlage zur Langzeitbeaufschlagung

wurde keine isokinetische Probenahme verwendet. Basierend auf diesen Messungen hat das Glas
einen anzahlgewichteten Medianwert von x50 0 = 480 nm. Abbildung 4.5 b) zeigt die so gemessene
PartikelgroBenverteilung des Glaspartikelkollektivs.

a) b)
6x10° 2x10%
— OPC
— SMPS
£ 5 £
S 4x10 S
H H+
£ < 1x10t
[e)] (@)
S S
o 2x10° e
O 8
© ©
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10 100 1000 10 100 1000 10000
x/nm x/nm

Abbildung 4.5: PartikelgroB3enverteilungen von a) K»SO4 und b) Glas

Der Massenstrom der Glaskugeln wird entsprechend dem zu untersuchenden Gewichtsverhéltnis
von Salz und Glas eingestellt. Fiir das Glas wurde die Massenkonzentration fiir jede Dispergierer-
einstellung individuell unmittelbar vor dem Versuch ermittelt. Ein hocheffizienter Membranfilter
wurde iiber einen Zeitraum von 2 h mit den Glaskugeln beladen und vor und nach Beladung gewo-
gen, um den bei der jeweiligen Einstellung erzeugten Massenstrom zu ermitteln und so die richtige
Einstellung fiir das gewiinschte Gewichtsverhiltnis sicherzustellen.

4.3.2 Wassereintrag

Zur Erzeugung einer stabilen, feindispersen Wasserphase durchstrémt ein zunichst trockener, par-
tikelfreier Luftstrom eine Blasensdule und wird so gesittigt. Zur Regelung der Temperatur der
Blasensiule ist diese mit einem Thermostat (CC-K12, Peter Huber Kéltemaschinenbau AG, Of-
fenburg, DE) und einem Thermoelement ausgestattet. Der gesittigte Luftstrom durchlduft eine
Wassernebelkammer, in der durch Zerstdubung von demineralisiertem Wasser mit einer Einstoft-
diise (Micro-line Nebeldiise 0,1 mm, Micro Rain Systems e.K., Altenburg, DE) bei 70 bar feine
Tropfen erzeugt werden. Da der Luftstrom gesittigt ist, kann die Partikelgroenverteilung der
Wassertropfen als konstant mit dem vom Diisenlieferanten angegeben anzahlgewichteten Median-
wert von Xsoo ~ 3 pm angenommen werden. Die Wassertropfen, die sich an den Wénden der
Wassernebelkammer absetzen, laufen in einen Wassertank ab. Der gesittigte Luftstrom trigt die
verbleibenden Wassertropfen mit einem Volumenstrom von 0,050 ml/min an den Filter. Dieser
Volumenstrom wurde durch die Massendifferenz eines hydrophilen Filters bei Beaufschlagung mit
Wasser ohne Drainage iiber einen definierten Zeitraum bestimmt.
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4.3.3 Filterkammer und Filterhalterungen

Eine Zeichnung der speziell fiir die Langzeitbeaufschlagung von filternden Abscheidern mit Was-

sertropfen konzipierte Filterkammer ist in Abbildung 4.6 gezeigt.

Anschlisse flr die Differenzdruckmessung Prallplatte fir Re-Entrainment (optional)

zweiteilige Filterhalterung

abstromseitiger

Strémungsrichtung |:> optischer Zugang
Abfluss Wandfilmfalle Re-Eintrainmentabfluss
50 mm
abstromseitiger Drainageabfluss —

Abbildung 4.6: Zeichnung der Filterkammer fiir die experimentelle Untersuchung der Langzeitbeaufschlagung.

Die Filterkammer ist mit einer Wandfilmfalle, einem Abfluss unmittelbar vor dem Filtermedi-
um fiir den anstromseitig anfallenden Wasserfilm an den Wiénden der Filterkammer, ausgestattet.
Zusitzlich befindet sich ein Drainageabfluss unmittelbar hinter dem Filter. Abstromseitig des Drai-
nageabflusses ist ein separater Auslass, iiber dem eine optional einsetzbare Prallplatte positioniert
ist, an der Tropfen aus potentiell auftretendem Sekundiraerosol (Re-Entrainment) abgeschieden
werden und in den Auslass abflieBen konnen. Da massenmifBig der Anteil der Drainage gegeniiber
Sekundiraerosol weit iiberwiegt, liegt in dieser Arbeit der Fokus auf der Analyse der Drainage als
Nachweis der Penetration von Salz und Glas durch die gesamte Tiefe des Filtermediums. Wihrend
der hier vorgestellten Experimente kam die Prallplatte nicht zum Einsatz und der Auslass fiir ab-
geschiedene Tropfen aus dem Re-Entrainment blieb verschlossen. Zwei Sensoren zur Temperatur-
und Feuchtemessung (EEO8, E + E Elektronik, Engerwitzdorf, DE) sind im Abluftstrom unmit-
telbar hinter der Filterkammer installiert. Die Anschliisse fiir den Differenzdrucksensor (Omega,
Deckenpfronn, DE, Genauigkeit + 0,2 %), zur Aufzeichnung des Drucks iiber dem Filter wihrend
der Versuche, sind unmittelbar vor und hinter dem Filter positioniert. Die Filterkammer ist mit einer
Offnung auf der Rohgasseite, bestimmt fiir das Einfiihren eines Endoskops, und einer Plexiglas-
scheibe auf der Reingassseite fiir visuellen Zugang ausgestattet (sieche Kapitel 4.3.4 fiir Details zum
Aufbau des Kamerasystems). Einlass und Auslass der Filterkammer sind in Abbildung 4.6 nicht
zu sehen, da es sich um eine Querschnittansicht handelt. Einlass und Auslass der Filterkammer

bestehen aus jeweils vier Offnungen, die gleich weit vom Zentrum des Filtermediums entfernt sind,
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4.3 Anlage zur Langzeitbeaufschlagung

durch die das Aerosol durch 5 mm Durchmesser ein- bzw. austritt. Je nach Anwendung kann die Fil-
terkammer mit einer Filterhalterung fiir Oberfliachenfilter oder einer Filterhalterung fiir Tiefenfilter

verwendet werden.

Die Filterhalterung fiir flache Oberfldchenfilter besteht aus zwei miteinander verschraubten Edel-
stahlringen. Abbildung 4.7 zeigt Fotos der Anstrom- und Abstromseite der Filterhalterung fiir
Oberfldchenfilter.

Anstromseite S Abstromseite

Abbildung 4.7: Fotos der Anstrom- und Abstromseite der Filterhalterung fiir Oberfliachenfilter.

Die Anstromseite ist mit einer Rinne und einem vorstehenden Steg um die Anstromfliche des
Filtermediums ausgestattet, der den Wandfilm abtrennt und in den dafiir vorgesehenen Abfluss
leitet. Als Stiitze fiir das Medium in der Halterung dienen drei Stibe auf der Abstromseite, die
wihrend der Versuche senkrecht positioniert sind und damit das Ablaufen der Drainage nicht
behindern. Die Anstromfliche betriigt 100 cm?. Fiir eine tiefenaufgeloste gravimetrische Analyse
des Filters ist ein Filteraufbau aus mehreren Medienlagen, die einzeln vermessen werden konnen, die
einzige zerstorungsfreie Methode. Dabei konnen mehrere aufeinanderfolgende Filtermedienlagen
als ein Filter ohne interne Grenzflichen (vorausgesetzt es gibt keinen Abstand zwischen den Lagen)
betrachtet werden. Aufgrund des industriellen Aufbaus von Koaleszenzfiltern, die in der Praxis
auch aus mehreren Lagen bestehen, findet diese Methode im angrenzenden Forschungsgebiet der
Olnebelfiltration schon lange Anwendung. Auch aus der Tiefenfiltration ist der Filteraufbau aus
mehrlagigen Medien, hier in der Regel mit einem Strukturgradient, bekannt. Zur Anwendung
dieser Methode wurde im Rahmen dieser Arbeit eine Filterhalterung analog zur Filterhalterung
fiir einlagige Filter gefertigt, die statt einer Lage vier Lagen hilt. Die experimentelle Priifung der
Ubertragbarkeit und der Zugewinn an Erkenntnissen durch Anwendung dieser Methode finden sich
in Kapitel 6.3.

Abbildung 4.8 zeigt eine Zeichnung des Querschnitts und Fotos der Anstrom- und Abstromseite

der Filterhalterung fiir Tiefenfilter.

Fiir die Untersuchungen der Ubertragbarkeit der Ergebnisse auf Tiefenfilter wird das Tiefenfilter-
medium (siehe Tabelle 4.3) manuell in drei Lagen getrennt. Eine Trennung in vier Lagen war ohne

Beeintriachtigung der Stabilitit der einzelnen Lagen nicht moglich. Die Lagen werden individuell,
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3 Filterlagen  Filterhalterung Anstromseite Abstromseite

Wandfilmfalle

—

Abbildung 4.8: Zeichnung des Querschnitts und Fotos der Anstrom- und Abstromseite der Filterhalterung fiir Tiefen-
filter.

um ihre Struktur nicht zu beeinflussen, nicht geklemmt, sondern wie in industriellen Anwendungen
in eigene Halterungen in Form von PVC-Ringen eingeklebt. Als Kleber wurde fliissiger Alleskleber
und Kraftkleber Gel (UHU, Biihl, DE) verwendet. Das Trennen in Lagen vor Versuchsbeginn ermog-
licht anschlieBend die Untersuchung der Partikelmaterialverteilung durch gravimetrische Analyse
der nun diinneren Filterlagen. Ein nachtréigliches Aufteilen des Filtermediums in unterschiedliche
Lagen ist nicht ohne Beschddigung der Partikelstrukturen moglich. Die drei Filterlagen, eingeklebt
in Ringe aus PVC, werden anschliefend in eine Halterung aus zwei miteinander verschraubten
Ringe geklemmt (siehe Abbildung 4.8). Als Dichtungen dienen PTFE-Ringe mit einer Dicke von
0,2 mm. Um bei unverinderter Partikelerzeugung und gleichbleibendem Volumenstrom die fiir das
Filtermedium im Betrieb vorgesehene Anstromgeschwindigkeit von u = 25 cm/s zu erzielen, ist
die Anstromfliche des Filters auf 14 cm? reduziert. Da das Tiefenfiltermedium inhomogen ist, was
durch visuelle Sichtpriifung festgestellt wurde, und sich die Filterlagen zusitzlich durch das Kleben
in den PVC-Ringen unterscheiden, werden die Tiefenfilter nach Partikelbeladung mit K,SO4 und
gravimetrischer Untersuchung ausgewaschen (ca. 4 1 Wasser), getrocknet und wiederverwendet,
um Einfliisse der variierenden Medienstruktur und des Klebens auf die Versuchsergebnisse zu

vermeiden.

4.3.4 Optische Beobachtung der Filteranstrom- und -abstromseite im
Betrieb

Wihrend der Versuche werden Anstrom- und Abstromseite simultan optisch beobachtet. Abbil-
dung 4.9 zeigt ein Foto der Anordnung des Aufbaus zur optischen Beobachtung der Anstrom- und

Abstromseite.

Ein Endoskop mit 30° Blickrichtung und Beleuchtungsring am Endoskop (model standard boros-
cope, Leitner, Ansbach, DE) mit einer Kamera, The Imaging Source model DKF 264 (The Imaging
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Filterkammer Lichtquelle

Endoskop

Lichtquelle

Abbildung 4.9: Aufbau zur optischen Beobachtung der Filteranstrom- und abstromseite.

Source, Bremen, DE: 5 Megapixel, 38 Bilder/s) nimmt die Anstromseite des Filters wihrend der
Versuche auf. Die Abstromseite wurde zeitgleich mit einer Canon model EOS RP (Canon, Krefeld,
DE: 26 Megapixel, 60 Bilder/s) und einem Objektiv Sigma model EX APO Makro HSM (SIG-
MA, Roédermark, DE) aufgenommen. Bei Bedarf wurden damit Fotos und Videos von Anstrom-
und Abstromseite gemacht, die in Kapitel 7 zur Untersuchung des Einflusses der Benetzbarkeit
von Filtermedien auf die Penetration von I6slichen Partikeln beitragen. Zur Vorbeugung gegen
Kondensat auf der Scheibe der Filterkammer wurde diese mit einer wissrigen Losung mit Poly-
perfluoromethylisopropylether (u.a.) beschichtet. Das Endoskop ist zu jeder Zeit eingebaut, um die
Stromungsbedingungnen konstant und vergleichbar zu halten. Es ist in einem Arbeitsabstand von
7 cm eingebaut, was dem 10-fachen Aulendurchmesser des Endoskopschafts entspricht und so die

Stromung unmittelbar vor dem Filter im Sichtfenster nicht beeinflusst.

4.4 Versuchsdurchfiihrung

Alle Versuche mit Kuchenbildung wurden bei einer konstanten Anstromgeschwindigkeit von
u = 3,5 cm/s durchgefiihrt, die typisch fiir Oberflichenfilter ist. In Kapitel 8 wird dargestellt,
wie die Tiefenfilter (siehe Tabelle 4.3 Nr. 3) mit einer fiir diese Filter vom Hersteller empfohlenen
Anstromgeschwindigkeit von u = 25 cm/s beladen werden. Durch die geringen Anstromgeschwin-
digkeiten und PartikelgroBen ist Partikelabprall (siehe Kapitel 2) vernachlissigbar. Jeder Versuch
besteht, sofern nicht explizit anders erldutert, aus der Vorbereitung, Partikelbeladung mit Salz
und/oder Glas, Wasserbeaufschlagung und Trocknung, gefolgt von Nachbereitung und Analyse
nach dem Versuch. Um die Partikelbeladung der Filter zu bestimmen, wird ein Satz von Filtern
nach der Partikelbeladung aus der Anlage genommen und es erfolgt eine Nachbereitung analog
zur Versuchsdurchfiithrung. Die Schritte der Wasserbeaufschlagung und Trocknung werden iiber-
sprungen. Friithzeitig aus der Anlage genommene Filter werden nicht wieder eingebaut und nicht
mehr fiir nachfolgende Schritte verwendet. Bei Analysemethoden wie beispielsweise mit einem
Rasterelektronenmikroskop (REM) ist diese Vorgehensweise zwingend notwendig, da die Methode
nicht zerstorungsfrei arbeitet. Wenn also Bilder eines beladenen Filters auBerhalb des Priifstandes
vor und nach der Wasserbeaufschlagung und Trocknung verglichen werden, handelt es sich da-

bei um Aufnahmen zweier verschiedener, reprisentativer Filter. Der optische Aufbau aus Kamera
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und Endoskop ermdoglicht die Beobachtung der Anstrom- und Abstromseite jederzeit wihrend des

Versuches, sodass bei Bedarf Fotos und Videos gemacht werden (siehe Kapitel 4.3.4).

4.4.1 Vorbereitung

Vor der Verwendung in einem Versuch wird jede Filterronde 24 h bei 20 °C und 40 % rel. Luftfeuchtigkeit
konditioniert und anschlieBend ausgewogen. Die Konditionierung vor (sowie nach) dem Versuch
ist zwingend erforderlich, um definierte, vergleichbare Bedingungen fiir die Wigung zu schaffen.

Nach Montage der Filterhalterung in der Anlage wird die Anlagensteuerung gestartet.

4.4.2 Partikelbeladung

Der Filter wird mit Salzpartikeln und/oder Glaskugeln in einem trockenen Gasstrom mit einer
rel. Luftfeuchtigkeit von weniger als 15 % beladen, sofern nicht explizit anders erldutert. Fiir die
Beladung von Oberflichenfiltern wurde, wenn nicht explizit anders erldutert, fiir den zentralen
Versuch einer Versuchsreihe ein maximaler Differenzdruck von 10 mbar, als typischer maximaler
Differenzdruck vor der Abreinigung von Oberflachenfiltern, gewidhlt. In Kapitel 5 werden Filter
mit reiner Salzbeladung miteinander verglichen, sodass jeder Filter bis zu einem maximalen Dif-
ferenzdruck von 10 mbar beladen wird. Bei dem Vergleich von salz- und glasbeladenen Filtern,
der in Kapitel 6 und Kapitel 7 relevant wird, ist hingegen der Versuch mit dem niedrigsten stabilen
Salz-Glas-Verhiltnis (experimentell ermittelt, 1:2) der zentrale Versuch, der bis zu einem Enddif-
ferenzdruck von 10 mbar beladen wird. Abbildung 4.10 zeigt charakteristische Differenzdruckver-
laufe der Versuchsreihe zum Vergleich von Salz- und Glasbeladungen an der Versuchsanlage zur
Langzeitbeaufschlagung mit Filter Nr. 2 (siehe Tabelle 4.3) wihrend der Beladungsphase.

Bei mehreren Wiederholungen wird ein Differenzdruck von 10 mbar bei einer Salz-Glasbeladung
(1:2) im Durchschnitt nach 6,2 h erreicht, was einer Beladung von 131 mg 4+ 2 mg K»SO4
(13,1 g/m?) und 262 mg + 6 mg Glas (26,2 g/m?) entspricht. Um einen direkten Vergleich
der Salzmengen auf den Filtern und in der Drainage zu ermdglichen, werden Filter mit reiner
Salzbeladung iiber die gleiche durchschnittliche Beladungszeit von 6,2 h beladen. Dies entspricht
der gleichen Gesamtmasse von 131 mg + 2 mg Salz. Wihrend der Salzbeladung wird das erzeugte
Aerosol mit partikelfreier Druckluft verdiinnt, um die Anstromgeschwindigkeit von u = 3,5 cm/s
zu erreichen. Die Beladungszeit von 6,2 h wurde auch fiir den glasbeladenen Filter verwendet.
Da eine Beladung mit 262 mg Glas jedoch zu einem Anstieg des Differenzdrucks von lediglich
0,8 mbar fiihrt, wurde durch Anpassen der Glaskugelkonzentration eine hohere Massenbeladung
von 1000 mg gewihlt, um einen deutlicheren Anstieg des Differenzdrucks zu erreichen und damit,
durch ausgepriigtere Anderungen im Differenzdruck, weniger Raum fiir Fehlinterpretationen zu
erlauben. Wie mit Hilfstangenten in Abbildung 4.10 angedeutet ist, entspricht die Beladungszeit

von 6,2 h bei allen Filtern einer Partikelbeladung im Bereich der Oberfldchenfiltration.
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Abbildung 4.10: Differenzdruckverldufe wihrend der Partikelbeladung zum Vergleich von salz- und glasbeladenen
Filtern an der Versuchsanlage zur Langzeitbeaufschlagung mit Filter Nr. 2 (siehe Tabelle 4.3), K»SO4
und Glas eines salzbeladenen, eines salz-glasbeladenen (Verhiltnis 1:2) und des glasbeladenen Filters.

Um den Filterkuchen stabil zu halten und vor Einfliissen von Feuchtigkeitsschwankungen oder

abrupter Stromungsinderung zu schiitzen, wird der Filter fiir mindestens 20 min bis zum Start

der Wasserbeaufschlagung mit trockener Druckluft (rel. Luftfeuchtigkeit < 10 %) durchstromt.

Da bei einer Abschaltung der Partikelgenerierung der Verdiinnungsvolumenstrom unveridndert

zur Konditionierung, der Vermeidung von Feuchteschwankungen und damit Stabilititswahrung

der Partikelstrukturen, verwendet wurde, ist die Anstromgeschwindigkeit in dieser Phase nahezu
konstant bei einem Wert zwischen 2,5 cm/s und 3,5 cm/s abhingig von den Beladungsparametern.

Auf eine Nachregelung dessen und damit mogliches Uberschreiten der Anstrdmgeschwindigkeit

von u = 3,5 cm/s wurde verzichtet.

4.4.3 Beaufschlagung mit rel. Luftfeuchtigkeit oder Wassertropfen

Bei einer Kurzzeitbeaufschlagung wird der Filter im zweiten Schritt der Durchfithrung 25 min mit
rel. Luftfeuchtigkeit oder Wassertropfen beaufschlagt. Experimentelle Untersuchungen zeigten,
dass diese Beaufschlagungszeit und die damit in diesem Aufbau assoziierten Beaufschlagungs-

mengen fiir aussagekriftige Analysen der Beobachtungen geeignet sind.

Bei einer Langzeitbeaufschlagung wird der Filter Wassertropfen ausgesetzt bis eine abstromseitige
Drainage der Fliissigkeit einsetzt, die 70 min lang aufgefangen wird. Die Drainagedauer wurde
im Hinblick auf die Gesamtversuchsdauer und die GroB3e des Anlagenabschnitts zum Wasserein-
trag gewihlt. Bei ausbleibender Drainage wird der Filter noch mindestens 6 h beladen. Danach
ist ein Einsetzen der Drainage, auf Basis der in dieser Arbeit gesammelten Erfahrung, bei dem

vorliegenden Stoffsystem nicht mehr wahrscheinlich. Bei einem Einsetzen einer Drainage wird die
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Drainagefliissigkeit, wihrend der Filter weiterhin den Wassertropfen ausgesetzt ist, in einzelnen
Aluminiumschalen aufgefangen und, um Riickschliisse auf enthaltenes 16sliches oder unlosliches

Partikelmaterial zu erhalten, wie folgt analysiert:

Vor Verwendung erfolgt eine Reinigung der Schalen mit Wasser und Isopropanol, Erhitzen auf
100 °C und Konditionierung fiir 4 h bei 40 % rel. Luftfeuchtigkeit und einer Temperatur von
20 °C. Dadurch werden alle Verunreinigungen entfernt, um stabile, reproduzierbare Bedingungen
fiir prazise Gewichtsmessungen zu gewihrleisten. Jede Schale wird vor und nach dem Auffangen der
Drainage gewogen =+ 0,1 mg (Mettler Toledo, Gieen, DE). Die Proben mit Drainage werden dann
auf 100 °C erhitzt, um das Wasser zu verdampfen. Nach erneuter Konditionierung fiir 4 h bei 40 %
rel. Luftfeuchtigkeit und 20 °C ist durch erneute Wigung die Masse des verbleibenden Materials
in jeder Probe zu ermitteln. Durch anschlieBendes Spiilen der Schalen mit Wasser entsteht eine
Losung, die aufgefangen und durch einen Polycarbonat (PC)-Membranfilter mit einer Porengrofie
von 0,2 pm filtriert wird. Der Gewichtsunterschied zwischen der Membran vor und nach dem
Experiment ist das Gewicht des unldslichen Materials, das durch das Filtermedium penetriert und
in der Drainage abgeflossen ist. Die Aluminiumschalen werden anschlieBend abermals mit Wasser
und Isopropanol gewaschen und fiir 4 h bei 40 % rel. Luftfeuchtigkeit und 20 °C konditioniert,
um zu iiberpriifen, ob ihr Gewicht wihrend des gesamten Versuchs konstant geblieben ist. Beim
Auftreten von Fehlproben (nicht konstantem Gewicht der Schalen) wurden die Ergebnisse der
gesamten Drainageauswertung dieses Filters verworfen, da sich die speziefische Fehlerursache

nicht riickblickend ermitteln ldsst.

4.4.4 Trocknung

Alle Filter werden vor Entnahme aus dem Versuchsstand und vor jeder weiteren Analyse mit einem
partikelfreien Luftstrom mit einer rel. Luftfeuchtigkeit < 10 % bei unverdnderter Temperatur und
Anstromgeschwindigkeit getrocknet. Dafiir wird an beiden Anlagen manuell die Wasserzufuhr
geschlossen und anschlieend der Anschluss fiir die Durchstromung mit trockener Druckluft direkt
vor der Filterkammer geoffnet. Nach einer Wasserbeaufschlagung wird jeder Filter getrocknet bis

der Feuchtesensor auf der Reingasseite der Filterkammer eine rel. Luftfeuchtigkeit < 25 % misst.

4.4.5 Nachbereitung

Nach ihrer Trocknung werden die Filtermedien aus der Anlage und ihren Halterungen genommen.
Nach 24 h Konditionierung bei 40 % rel. Luftfeuchtigkeit und 20 °C werden die Filtermedien
gewogen + 0,1 mg (Mettler Toledo, Gielen, DE). Nach Entnahme des Filters aus der Anlage wird
bei Langzeitversuchen die anstromseitige Wandfilmfalle geleert und analog zu einer Drainageprobe
ausgewertet. Die Anlage wird vollstandig gereinigt. Im Falle der Langzeitbeaufschlagung wird auch

die Linse des Endoskops gesdubert.
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4.5 Charakterisierung von Filtern und Filtermedien

4.5.1 REM, EDX und p-CT

Eine Untersuchung der Filtermedien mit abgeschiedenem Material findet mittels REM, Energiedispersiver
Rontgenspektroskopie, engl. energy dispersive X-ray spectoscropy (EDX) und 3D-Analyse mittels
Rontgen-Mikrotomographie, engl. micro—computed tomography (j-CT) statt um Riickschliisse
auf Umlagerungen und Strukturdnderungen schliefen zu konnen. Priparate fiir REM-Aufnahmen
und EDX-Analyse sind mit Skalpell herausgeschnittene Proben mit quadratischer Grundfliche mit
einer Kantenlidnge von 1 cm mit einer Sputterschicht aus Palladium mit einer nominellen Dicke von
4.5 nm. Die n-CT-Scans wurden mit einem ZEISS Xradia 520 Versa (Oberkochen, DE) erstellt.
Das 11-CT besteht im Wesentlichen aus einer Rontgenquelle und einem digitalen Detektor, zwischen
denen die Probe auf einem sich axial drehenden Probenhalter befestigt wird. Die Rontgenstrahlen
schwichen beim Durchgang durch das Material abhédngig von dessen physikalischen Eigenschaften
ab und werden vom Detektor erfasst. Die erhaltenen Daten werden als Stapel von 2D-Schnitten
rekonstruiert. Abhingig von der Materialdichte und der Ordnungszahl wird ein Schwellenwert fiir
jedes Pixel ausgewihlt, sodass die 2D-Schnitte die Materialphasen der Probe zeigen. Das erste
Bestrahlen der Probe kann zu ihrer thermischen Ausdehnung fiihren, was die initiale Aufnahme
beeintriichtigt. Daher wird vor einem Ubersichtsscan und einem Detailscan immer ein Aufwirms-
can der Probe gemacht, der anschlieBend verworfen wird. Ndhere Details zur Analyse mit n-CT
finden sich in anderer Literatur (z.B. [104]). Zur Analyse mit n-CT werden aus dem Filter Proben
von 0,5 cm x 2 cm herausgeschnitten. Da durch das Schneiden des Filters Salz mobilisiert und
Salzkrusten aufgebrochen werden konnten, wurde die Probengrofle grofer als der Scanbereich
gewihlt. Aufgrund der Stabilitdt der Filtermedien selbst musste keine Stiitzstruktur verwendet
werden. Nach einem Aufwirmscan erreichte der Hauptscan der gesamten Tiefe des Filters eine
VoxelgroBe (dreidimensionaler Pixel) von 1,02 pm. Ein Detailscan aus der Mitte des Filters liefert
zusitzlich eine Voxelgroe von 0,67 pm. Da Objekte ab der ca. zehnfachen Grofle der Voxelgrofie
noch ausreichend gut segmentiert werden konnen, liegt die erreichte minimale Auflésung fiir dieses
Stoffsystem bei etwa 6,7 pm. Fiir die Segmentierung des rekonstruierten Stapels von 2D-Bildern
aus dem p-CT wird die Software Dragonfly (V. 2021.2 fiir Windows) (Object Research Systems
(ORS) Inc., Montreal, CA, USA) verwendet. Nach der Segmentierung mit dem Deep-Learning-Tool
in Dragonfly wurden kleine Materialspuren (nahe an der Grenze der minimalen Aufldsung) einzeln

betrachtet, um zwischen Salzspuren und Artefakten unterscheiden zu konnen.

Die Ergebnisse der REM-, EDX- und i-CT-Analyse zeigen den Zustand der Filter und des Partikel-
materials nach Konditionierung. Da eine rel. Luftfeuchtigkeit von 40 % unter der Deliqueszenzfeuchte
der verwendeten Salze liegt, ist nicht zu erwarten, dass die Salzkristalle nach den Versuchen wih-
rend der Konditionierung ihren Zustand @ndern. Die Ergebnisse beschreiben daher den Ist-Zustand

der Filter bei Versuchsende in der Anlage. Eine leichte Formédnderung durch hygroskopische
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Vorginge zwischen Entnahme aus der Anlage und Analyse kann jedoch nicht vollstindig ausge-

schlossen werden.

Eine Analyse mit Durchlicht nach Langzeitversuchen wire naheliegend aufgrund von Untersuchun-
gen mit Olnebelfiltern (z.B. [48]). Zur Uberpriifung der Wasserverteilung im Filter ist aufgrund der
Medieneigenschaften (Filtermaterial und Dicke) der Filter (Tabelle 4.3 Nr. 2, Nr. 3) nicht moglich.

4.5.2 Fraktionsabscheidegradmessungen

Fiir die Untersuchung der Langzeitbeaufschlagung von Oberflichenfiltern wird ein zusitzlicher
Satz von Filtern vorbereitet und der Standarddurchfithrung (siehe Kapitel 4.4) unterzogen, wobei
zusitzlich der Fraktionsabscheidegrad mit einem SMPS (TSI GmbH, Aachen, DE) gemessen wird.
Um eine ausreichend hohe Anzahlkonzentration von > 100 Partikeln/cm? in jeder GroBenklasse zu
erreichen, wurde ein K;SO4-Aerosol erzeugt, indem eine 20 g/l-Losung bei einem Volumenstrom
von 4 1/min mit partikelfreier Luft bis zum Zielvolumenstrom entsprechend einer Anstromge-
schwindigkeit von u = 3,5 cm/s verdiinnt wird. Abbildung 4.11 zeigt die Partikelgroenverteilung

von K;,SOy fiir die Fraktionsabscheidegradmessungen.
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Abbildung 4.11: PartikelgroBenverteilung von K>SOy fiir die Fraktionsabscheidegradmessungen.

Die Probenahme fiir das SMPS ist auf der Reingasseite der Filterkammer installiert. Eine isokine-
tische Probenahme ist nicht erforderlich, da in der Anlage ausschlieBlich mit kleinen Salzpartikeln
(x50,0 < 100 nm) gearbeitet wurde, die aufgrund ihrer geringen Trigheit der Strémung nahezu ideal
folgen [98]. Fiir die Messung der Partikelgrolenverteilung im Rohgas wird das Testaerosol, das die
Filterkammer passiert, ohne eingebauten Filter gemessen. Die Partikelgrofenverteilung im Reingas
wird wihrend des Versuchs dreimal gemessen: vor der Filterbeladung, nach der Kuchenbildung
und nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen mit anschlieBender Durchstrémungstrocknung
des Filters. Durch die Exposition mit dem Priifaerosol werden die Filter mit 2,0 mg/cm? beladen.

Die Verwendung eines zusitzlichen Filtersatzes fiir die Messungen des Fraktionsabscheidegrads
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schlieBt eine Beeinflussung der anderen Ergebnisse (REM-Bilder und Differenzdruck) durch dieses

zusitzliche Salz aus.
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5 Kurzzeitbeaufschlagung von Filterkuchen
aus Salz mit Wasser im gasformigen und
flissigen Zustand - Umlagerung’

Vier Szenarien, die bei einer Beaufschlagung von Filtern, beladen mit 16slichen Filterkuchen, mit
Wassertropfen auftreten konnen, wurden in Kapitel 3 identifiziert und beschrieben. Es wurde die Hy-
pothese aufgestellt, dass das erste zu untersuchende Szenario, die Umlagerung des abgeschiedenen
Partikelmaterials durch Beaufschlagung mit Wassertropfen, schon bei kurzer Beaufschlagungsdau-
er einen messbaren Einfluss auf das Betriebsverhalten des Filters, insbesondere den Differenzdruck,
hat. Das folgende Kapitel fasst die Herangehensweise und den Versuchsablauf zusammen, bevor

die Ergebnisse in den folgenden Unterkapiteln diskutiert werden.

Aus der Literatur ist bekannt, dass die Beaufschlagung eines beladenen Filters allein mit er-
hohter rel. Luftfeuchtigkeit bereits zur irreversiblen Reduktion des Differenzdrucks fithren kann
[22, 33, 34]. Bei konstanter Anstromgeschwindigkeit wihrend der Beaufschlagung ist eine An-
derung des Differenzdrucks ein erstes Indiz, ob es zu Verianderungen im Filtermedium oder Fil-
terkuchen kommt, bzw. ob Materialumlagerungen auftreten. Der Einfluss der Beaufschlagung mit
Wassertropfen auf den Differenzdruck wurde bislang nicht ermittelt. Ferner ist bislang unklar, ob die
Beschaffenheit und Eigenschaften des loslichen Materials selbst (z.B. seine Deliqueszenzfeuchte)

einen Einfluss auf eine eventuelle Umlagerung des Materials haben.

In diesem Kapitel wird entsprechend dem Szenario der Partikelumlagerung geklart, welche Auswir-
kung die Wassermenge wihrend einer Beaufschlagung, gasformig angegeben als rel. Luftfeuchtigkeit
und fliissig vorliegend als Tropfen, auf den Differenzdruck und die Partikelumlagerung hat. Das
erfolgt am Beispiel von K,SO4-beladenen Filtern. Anschlieend zeigt eine Wiederholung der Ver-
suche mit drei Salzen mit unterschiedlicher Deliqueszenzfeuchte und Loslichkeit (NaCl, KCI und
K>SOy, siche Tabelle 4.1), inwieweit auch das 16sliche Partikelmaterial selbst den Differenzdruck
und die Partikelumlagerung beeinflusst.

Damit ergibt sich fiir die Kurzzeitbeaufschlagung folgendes konkretes Versuchsszenario: In einer
eigens fiir diese Versuche gebauten Anlage zur Kurzzeitbeaufschlagung (siehe Kapitel 4.2) werden

hydrophobe Filtermedien (Tabelle 4.3, Nr. 1) sofern nicht explizit anders angegeben mit Salz bis

Inhalte dieses Kapitels wurden in Separation and Purification Technology verdffentlicht und mit Erlaubnis von
Elsevier fiir diese Dissertation angepasst. Almuth D. Schwarz, Jorg Meyer, and Achim Dittler. Interaction of Water
Droplets With Soluble Filter Cakes in Gas Cleaning Applications. Separation and Purification Technology, 259:118-
128, 2021. [105]
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10 mbar, einem typischen maximalen Differenzdruck vor der Abreinigung von Oberfldchenfiltern,
beladen. Anschlieend werden die Filtermedien einmalig tiber einen Zeitraum von 25 min mit drei
unterschiedlichen Mengen an Wasser, bezogen auf die Gasphase und die disperse Fliissigphase,
beaufschlagt und anschlieBend getrocknet. Ankniipfend an den aktuellen Stand der Literatur und
fiir den direkten Vergleich zwischen Beaufschlagung mit rel. Luftfeuchtigkeit und Wassertrop-
fen wird einmal eine hohe rel. Luftfeuchtigkeit > 85 % ohne Wassertropfen zur Beaufschlagung
verwendet und in zwei Fillen mit Wassertropfen (219 g Wassertropfen /m? oder 506 g Wasser-
tropfen /m?) beaufschlagt. Die kontinuierliche Aufzeichnung des Differenzdrucks gibt Auskunft
iiber das Betriebsverhalten der Filtermedien wihrend der Versuche. REM-Aufnahmen zeigen die
trockenen Partikelstrukturen vor der Wasserbeaufschlagung und nach Wasserbeaufschlagung in-
klusive abschlieBender Durchstromungstrocknung und lassen Riickschliisse auf deren strukturelle
Verdanderung und Umlagerung zu. Weitere Details zur Durchfiihrung finden sich in Kapitel 4.4.
In diesem Kapitel werden Abbildungen und Verldufe einzelner Versuche aus den Versuchsreihen

gezeigt, welche die Ergebnisse représentativ darstellen.

5.1 Einfluss der Wassermenge auf Differenzdruckverlauf und
Salzverbleib

Aus der Kurzzeitbeaufschlagung von K,SO4-beladenen Filtern mit Wasser (rel. Luftfeuchtigkeit
> 85 % ohne Tropfen, 219 g Wassertropfen /m? oder 506 g Wassertropfen /m?) und anschliefen-
der Durchstromungstrocknung ergibt sich ein charakteristischer Differenzdruckverlauf als erstes
Ergebnis dieser Arbeit. Abbildung 5.1 zeigt den charakteristischen Verlauf des Differenzdrucks
und der abstromseitig gemessenen rel. Luftfeuchtigkeit am Beispiel eines K, SO4-beladenen Filters
mit Beaufschlagung mit 219 g Wassertropfen /m?. Der Versuch gliedert sich in die differenzdruck-
gesteuerte Salzbeladung bis 10 mbar, was einer Beladung von 11,4 g/m2 K>SOy entspricht, die
Konditionierungsphase, welche in folgenden Analysen aus Griinden der Ubersichtlichkeit nicht
mehr explizit gezeigt ist, die Beaufschlagung mit 219 g Wassertropfen /m? und die Durchstro-

mungstrocknung des Filters.

Wihrend der Beladung mit K,SO4-Partikeln steigt der Differenzdruck nach den ersten 75 min
linear an. Dies zeigt, dass sich nach anfinglicher Tiefenfiltration mit anschlieBender Clogging-
Phase ein Filterkuchen ausgebildet hat und die Oberflichenfiltration folgt. Der Beladungsverlauf
entspricht damit den grundlegenden Kenntnissen zu Differenzdruckverldufen aus der Literatur
(siehe Kapitel 2.1).

Wihrend der Konditionierung des Filters mit partikelfreier Luft mit rel. Luftfeuchtigkeit < 10 %
sinkt der Differenzdruck leicht von 10 mbar auf 9,7 mbar. Die Abnahme des Differenzdrucks
kann durch einen leichten DruckstoB3 wihrend der abrupten Beendigung der Salzfiltration im ersten
Schritt verursacht worden sein. Da diese Abnahme weniger als 5 % des gewiinschten Zielwertes

ausmacht, ist nicht anzunehmen, dass sie Einfluss auf die weitere Entwicklung des Differenzdrucks
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Abbildung 5.1: Differenzdruck (Ap) mit abstromseitig gemessener rel. Luftfeuchtigkeit eines hydrophoben Oberfld-
chenfilters wihrend der Beladung mit K>SOy, der Konditionierung mit partikelfreier Luft, der Beauf-
schlagung mit 219 g Wassertropfen /m?> innerhalb 25 min und der Durchstrémungstrocknung.

hat. Der Differenzdruck bleibt wihrend der gesamten Konditionierung konstant. Von dem konstan-

ten Druckniveau ist auf einen stabilen Filterkuchen ohne jegliche Umstrukturierung der Partikeln

wihrend der weiteren Durchstromung zuriickzuschlieen.

Wihrend der Beaufschlagung mit Wasser zeigt sich ein sofortiger, steiler Abfall des Differenzdrucks
auf Werte knapp oberhalb vom Apy. Gegen Ende der Wasserbeaufschlagung ist ein leichter Anstieg
des Differenzdrucks zu beobachten. Der Differenzdruck sinkt beim Start der Beaufschlagung, weil
die Wassertropfenabscheidung und Durchstromung des Filters mit gesittigter Luft dazu fiihrt, dass
sich Fliissigkeit im Filterkuchen ansammelt, wodurch sich das Salz, und damit der Filterkuchen,
16st. Der Filter operiert ohne Filterkuchen nicht mehr im Bereich der Oberfldchenfiltration, was
auch anhand des niedrigen Differenzdrucks nach Start der Beaufschlagung, der vom Filterme-
dium selbst dominiert ist (Apy), festzustellen ist (siehe Erkldrungen zum Differenzdruckverlauf
bei Tiefen- und Oberflichenfiltration zu Abbildung 2.3). Eine Analyse mittels REM-Aufnahmen,
welche die Veridnderung des abgeschiedenen Salzes auf der Anstromseite des Filtermediums zeigt,
folgt spiter (siehe unten). Der abfallende Differenzdruck bei Beaufschlagung mit Wassertropfen
entspricht Beobachtungen aus der Literatur von beladenen Filtern mit Salzanteil bei Beaufschla-
gung mit einer rel. Luftfeuchtigkeit sowohl unter [22] als auch iiber [26] der Deliqueszenzfeuchte
des verwendeten Salzes. Der Abfall des Differenzdrucks bei Beaufschlagung mit Wassertropfen
wurde in einer folgenden Publikation auch von Pei bestitigt [106]. Der erneute leichte Anstieg
des Differenzdrucks wihrend der anhaltenden Beaufschlagung mit Wassertropfen tritt auf, weil
die gebildete Salzlosung einen Teil der Filteranstromseite fiillt und die Fliissigkeitsmenge mit
fortschreitender Beaufschlagung mit Wassertropfen ansteigt. Dieser Anstieg des Differenzdrucks

resultiert bei Koaleszenzfiltern wihrend der Beaufschlagung mit Olnebel aus einer Ansammlung
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von Fliissigkeit am Filter [47]. Dass der steigende Differenzdruck bei andauernder Beaufschlagung
mit Wassertropfen in den vorliegenden Versuchen auf die Ansammlung von Lésung am Filter zu-
riickzufiihren ist, wird zusitzlich in Kapitel 7, zur Untersuchung des Einflusses der Benetzbarkeit

des Filtermediums, anhand von Endoskopaufnahmen gezeigt.

Bei Beaufschlagung mit Wassertropfen steigt die rel. Luftfeuchtigkeit abstromseitig initial steil an,
erreicht aber nicht 100 %, sondern ca. 90 %. Anstromseitiges Messen der rel. Luftfeuchtigkeit
bestitigt eine rel. Luftfeuchtigkeit von 100 % wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen
und damit, dass die rel. Luftfeuchtigkeit abstromseitig geringer ist als anstromseitig. Dass die
rel. Luftfeuchtigkeit abstromseitig des Filters unter 100 % fallt, ist auf das Verbleiben von Was-
ser im System und den Austrag von Wasser aus der Gasphase zuriickzufiihren. Das kann durch
Kondensieren bei Temperaturschwankungen und Abscheidung von Wasser an den Wénden und der
Wasseraufnahme des Salzes aus der Fliissig- und aus der Gasphase, was zur Losung des Salzes fiihrt,
auftreten. Die Aufnahme von Wasser des Filtermediums kann prinzipiell auch zu der niedrigeren
abstromseitigen rel. Luftfeuchtigkeit beitragen, ist aber aufgrund der hydrophoben Beschaffenheit
des Filtermediums vernachldssigbar. In Versuchen von Horst et. al. [26] wurde ein Abfall der
rel. Luftfeuchtigkeit von 80 % anstromseitig auf ca. 75 % abstromseitig bei Durchstromung von
beladenen Oberflachenfiltern aus Polyester beobachtet. Dieser Abfall in der rel. Luftfeuchtigkeit
wurde in den Untersuchungen vollstidndig der Wasseraufnahme einer Salzfraktion im Filterkuchen

(entsprechend 1 mbar Differenzdruck bei Beladung) zugeschrieben.

Im abschlieBenden Trocknungsschritt wird das Filtermedium mit Luft mit einer rel. Luftfeuchtigkeit
<10 % durchstromt. Die Durchstromung reduziert die abstromseitig vom Filtermedium gemessene
rel. Luftfeuchtigkeit wihrend das System, bestehend aus Filtermedium und Salzlosung, trocknet
und Wasser an den Luftstrom abgibt. Der Differenzdruck sinkt auf einen Enddifferenzdruck an-
nidhernd dem Apg, dem urspriinglichen Differenzdruck des trockenen unbeladenen Filters. Die
Losung trocknet und gibt die Anstromseite des Filters frei. Das Salz kristallisiert an den Fasero-
berflichen aus und beeinflusst den Differenzdruck wenig. Die rel. Luftfeuchtigkeit fillt schnell ab
und néhrt sich der rel. Luftfeuchtigkeit des trockenen Gasstroms auf der Anstromseite, sobald der
Differenzdruck stabil nahe dem Apy ist. Zwischen 60 % und 50 % rel. Luftfeuchtigkeit reduziert
sich die Abnahmerate der abstromseitig gemessenen rel. Luftfeuchtigkeit, wie in Abbildung 5.1 zu
sehen ist. Die Trocknung, also der Stofftransport von den Oberfldachen, die mit Losung oder Wasser
benetzt sind, an die Gasphase, hingt von der Oberflache und von der Lésungskonzentration bzw.
den Dampfdriicken iiber der Phasengrenze ab. Im Verlauf der Trocknung nimmt der Stofftransport
ab, da sich die Oberfliche reduziert und die Losungskonzentration steigt, wodurch der Dampf-
druck abnimmt (siehe Tabelle 4.2). Wihrend der Effloreszenz kristallisiert das Salz durch spontane
Abgabe vergleichsweise groler Mengen Wasser. Das fiihrt lokal zu einer konstanten oder sogar
zunehmenden rel. Luftfeuchtigkeit und zu einer Reduktion der Abnahmerate der abstromseitig ge-
messenen rel. Luftfeuchtigkeit im Bereich der Effloreszenzfeuchte. Der Prozess der Effloreszenz

findet spontan und lokal variierend, nicht simultan statt [36], weshalb es zu einer Reduktion der
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Abnahmerate der abstromseitig gemessenen rel. Luftfeuchtigkeit zwischen 60 % und 50 % kommt.

Die Trocknungsoberflache reduziert sich wihrend der Effloreszenz weiterhin.

Basierend auf diesen Erorterungen ist zu erwarten, dass bei einer Beaufschlagung mit mehr Wasser
zum einen ein ausgeprigterer Druckanstieg gegen Ende der Wasserbeaufschlagung durch Akku-

mulation von Fliissigkeit und zum anderen eine langsamere Trocknung auftritt.

Um dies zu tiberpriifen wurden K;SOy4-beladene Filtermedien mit rel. Luftfeuchtigkeit > 85 %,
219 g Wassertropfen /m” und 506 g Wassertropfen /m? beaufschlagt und anschlieBend getrocknet.
Abbildung 5.2 zeigt fiir drei reprisentative Filter den Verlauf des Differenzdrucks, als Differenz
zwischen Differenzdruck und Apy (Ap-App), und der rel. Luftfeuchtigkeit wihrend Wasserbeauf-
schlagung und wihrend der anschlieBenden Durchstromungstrocknung. Um die Unterschiede in
den Verldufen wihrend der Wasserbeaufschlagung deutlich erkennbar zu machen, werden Daten
im Druckbereich von 0 bis 2,5 mbar gezeigt.
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; 100
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Abbildung 5.2: Differenzdruck (Ap-Apg) mit abstromseitig gemessener rel. Luftfeuchtigkeit fiir K»SO4-beladene Fil-
termedien wihrend der Beaufschlagung mit hoher rel. Luftfeuchtigkeit > 85 %, 219 g Wassertropfen /m?
und 506 g Wassertropfen /m” und anschlieBender Durchstrémungstrocknung. Die Zeit t = 0 markiert
den Start der Wasserbeaufschlagung.

Ein Vergleich der drei Wassermengen wihrend der Beaufschlagungsphase zeigt am Beispiel von
K,S0y, dass mit steigender Wassermenge wihrend der Wasserbeaufschlagung der Differenzdruck
schneller abfillt. Im Vergleich zu einem Abfall auf 0,5 mbar bei Beaufschlagung mit 219 g Was-
sertropfen /m? nach weniger als 3 min, fillt der Differenzdruck bei einer Beaufschlagung mit
506 g Wassertropfen /m? auf unter 0,25 mbar in derselben Zeit. Mit steigender Wassermenge
wihrend der Wasserbeaufschlagung steigt der Differenzdruck gegen Ende der Phase stirker an,
bei Beaufschlagung mit 506 g Wassertropfen /m? von unter 0,25 mbar auf 0,7 mbar und bei
Beaufschlagung mit 219 g Wassertropfen /m? von 0,15 mbar auf 0,2 mbar. Der Widerstand des

49



5 Kurzzeitbeaufschlagung von Filterkuchen aus Salz mit Wasser im gasformigen und fliissigen Zustand - Umlagerung

aus K,SO4-Partikeln gebildeten Filterkuchens nimmt bei Beaufschlagung mit rel. Luftfeuchtigkeit
> 85 % zwar auch ab (siehe Abbildung 5.2), sinkt jedoch nur auf einen Differenzdruck von mehr als
0,5 mbar iiber dem urspriinglichen Apg. Die K,SO4-Partikeln haben sich also bei Kontakt mit einer
hohen rel. Luftfeuchtigkeit umgelagert, sodass der Filterkuchen nicht mehr in seiner urspriingli-
chen Form zum Differenzdruck beitrdgt. Allerdings tragen die neuen Partikelformationen auf der
Filteranstromseite immer noch zu einem Differenzdruck von 0,5 mbar bei, anders als nach Beauf-
schlagung mit Wassertropfen. Da die rel. Luftfeuchtigkeit > 85 % nah an der Deliqueszenzfeuchte
von K,SOy liegt und diese nicht wesentlich iibersteigt, ist das Salz wihrend der Kurzzeitbeauf-
schlagung also nicht vollstindig gelost worden und bildet weiterhin eine Partikelschicht, die zum
Differenzdruck beitragt. Wahrend der Durchstromungstrocknung mit Luft mit rel. Luftfeuchtigkeit
< 10 % bleibt der Differenzdruck nach Beaufschlagung mit rel. Luftfeuchtigkeit > 85 % konstant,
wihrend der Differenzdruck nach Beaufschlagung mit Wassertropfen auf einen Differenzdruck
nahe dem Ap, abfillt. Nach der Beaufschlagung mit reiner rel. Luftfeuchtigkeit > 85 % fillt die
rel. Luftfeuchtigkeit schnell unter 40 %. Sie sinkt doppelt so schnell wie nach der Beaufschlagung
mit zusdtzlichen Tropfen. Die Beaufschlagung des salzbeladenen Filters mit der grofiten Wasser-
menge fiihrt zur kleinsten Abnahmerate der rel. Luftfeuchtigkeit, insbesondere zwischen 60 % und

50 % rel. Luftfeuchtigkeit. Die aus den bisherigen neuen Erkenntnissen abgeleiteten Erwartungen

* bei einer Beaufschlagung mit mehr Wasser, unabhiingig vom Aggregatzustand, kommt es zu
einem ausgeprigteren Druckanstieg gegen Ende der Wasserbeaufschlagung durch Akkumu-

lation von Fliissigkeit

* bei einer Beaufschlagung mit mehr Wasser, unabhiingig vom Aggregatzustand, kommt es zu

einer langsameren Trocknung durch Akkumulation von Fliissigkeit

bestidtigen sich also. Schlussfolgernd ergibt sich daraus, dass der Differenzdruckanstieg wihrend
der Wasserbeaufschlagung durch die Gesamtmenge der im System vorhandenen Fliissigkeit, die
Summe der Salzlosung durch Deliqueszenz und der aktiv hinzugefiigten Wassertropfen, verur-
sacht wird. Der Anstieg des Differenzdrucks und der Verlauf der rel. Luftfeuchtigkeit wihrend der
Durchstromungstrocknung sind somit direkt von der zugefiigten Losungsmittelmenge abhingig.
Dies erginzt und erweitert die Beobachtungen von Montgomery et al. [22], welche ergaben, dass
eine grofere Differenz zwischen der rel. Luftfeuchtigkeit wihrend einer Beladung und anschlie-
Benden Beaufschlagung zu stéirker abfallendem Differenzdruck fiihrt. Sie vermuteten, dass dies
durch Wasseraufnahme der Partikeln und auf eine dadurch resultierende Umlagerung zuriickzu-
fiihren sei. Sie bezogen ihre Erkenntnisse allerdings ausschlieBlich auf rel. Luftfeuchtigkeit und
nicht die Wassermenge insgesamt, unabhiingig von ihrem Aggregatzustand, fliissig oder gasformig.
Auch Pei [106] hat seitdem Experimente mit Beaufschlagung salzbeladener Filter mit erhohter
rel. Luftfeuchtigkeit ohne Wassertropfen durchgefiihrt. Wie bei Montgomery et al. [22], fiihrte ein
groBBerer Feuchteunterschied zwischen Beladungsphase und anschlieBender Beaufschlagungsphase
zu einer ldngeren Stabilisierungsdauer des Differenzdrucks nach Abfall. Pei vermutete, dass dies

auf Kapillarkondensation und damit zur Verfiigung stehendes Wasser und eine daraus resultierende
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5.1 Einfluss der Wassermenge auf Differenzdruckverlauf und Salzverbleib

schnellere Umlagerung der Partikeln zuriickzufiihren sei. Dabei beobachtete er auch einen niedri-
geren finalen Differenzdruck nach Beaufschlagung mit hoherer rel. Luftfeuchtigkeit [106]. Diese

Vermutungen wurden bisher jedoch nicht mit Strukturaufnahmen bestétigt.

Eine Untersuchung der Anstromfliche der Filtermedien mit REM nach Wasserbeaufschlagung
und Durchstrémungstrocknung gibt Hinweise darauf, warum der Differenzdruck durch die Beauf-
schlagung mit hoher rel. Luftfeuchtigkeit oder Wassertropfen zunichst abrupt absinkt und final auf
einem niedrigen Differenzdruck verbleibt. Abbildung 5.3 zeigt REM-Aufnahmen des hydrophoben
Glasfasermediums nach der trockenen Beladung des Filters und nach der Beaufschlagung mit den
unterschiedlichen Wassermengen, rel. Luftfeuchtigkeit > 85 % ohne Wassertropfen, 219 g Wasser-

tropfen /m?, und 506 g Wassertropfen /m?, mit anschlieBender Durchstromungstrocknung.

vor Wasserbeaufschlagung und Trocknung @ t = 0 nach Wasserbeaufschlagung und Trocknung @ t = 60
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Abbildung 5.3: REM-Aufnahmen der Anstromseite von Filtermedien mit K>SOy (1) nach der Beladung ohne Einfluss
von rel. Luftfeuchtigkeit und nach der Beaufschlagung mit (2) rel. Luftfeuchtigkeit > 85 % ohne Wasser-
tropfen, (3) 219 g Wassertropfen /m? und (4) 506 g Wassertropfen /m? und Durchstrémungstrocknung
in a) Ubersichtformat und b) Detailansicht.

Die REM-Aufnahmen zeigen nach der Salzbeladung Dendriten, die das Filtermedium vollstandig
bedecken und einen Filterkuchen bilden (Abbildung 5.3,1). Die dichte Dendritenstruktur nach
dem Kuchenaufbau zeigt bereits durch Beaufschlagung mit hoher rel. Luftfeuchtigkeit ohne Was-
sertropfen eine Verdnderung der Salzstrukturen auf der Anstromseite des Filters. Die Primérpar-
tikeln sind angewachsen und die Dendritenstrukturen fithren nach der Umlagerung zu groferen
Zwischenrdumen zwischen den einzelnen Dendriten, bedecken jedoch weiterhin alle Filterporen
(Abbildung 5.3, 2). Die in Abbildung 5.3, 3 und Abbildung 5.3, 4 dargestellten REM-Aufnahmen
bestidtigen, dass grofle Bereiche der Filtermedien nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen frei

von Salzpartikeln sind und das Partikelmaterial auf wenige Bereiche konzentriert ist. Die Struktur
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5 Kurzzeitbeaufschlagung von Filterkuchen aus Salz mit Wasser im gasformigen und fliissigen Zustand - Umlagerung

des Salzes ist dabei abhingig von der Wassermenge. Nach der Beaufschlagung mit 219 g Wasser-
tropfen /m? ist die Oberfliche einiger Salzformationen bereits vollstindig aufgelost, wihrend die
darunter liegenden Partikelkollektive intakt bleiben (Abbildung 5.3, 3). Nach der Beaufschlagung
mit 506 g Wassertropfen /m? und anschlieBender Durchstromungstrocknung haben sich einzelne

grof3e Salzkristalle gebildet, aus denen keine einzelnen Partikeln ersichtlich sind (Abbildung 5.3, 4)

Ein Vergleich von Abbildung 5.3, 1 mit 5.3, 2 erklédrt den zuvor beschriebenen Differenzdruckabfall
durch die Beaufschlagung mit rel. Luftfeuchtigkeit > 85 % ohne Tropfen. Die Umstrukturierung
des Filterkuchens fiihrt zu einem Abfall des Differenzdrucks, wihrend die Poren des Filters weitest-
gehend bedeckt bleiben, was wiederum in dem finalen Differenzdruck von 0,5 mbar iiber dem Apg
resultiert. Bei Beaufschlagung mit Wassertropfen ist nach initialem Druckabfall ein Anstieg des
Differenzdrucks zu beobachten, verursacht durch Ansammlung von Losung auf der Anstromseite
des Filters, und ein sehr niedriger Differenzdruck nach abschlieBender Durchstrémungstrocknung
des Filters. Beides deutet darauf hin, dass mehr Salz als bei Beaufschlagung mit reiner erhoh-
ter rel. Luftfeuchtigkeit geldst ist. Das Formen von definierten Kristallen statt Salzkrusten ist fiir
Salzlosung durch Effloreszenz auf hydrophoben Fasern typisch [36]. Vollstindig freigelegte Filter-
poren sind nach der Beaufschlagung des beladenen Filters mit Wassertropfen in beiden Féllen
deutlich sichtbar. Die Luft stromt bevorzugt durch die Fliche mit dem geringsten Widerstand was
insgesamt zu dem minimalen Differenzdruck nach der Durchstromungstrocknung der Filtermedien
fiihrt. Die Reduktion des Differenzdrucks, im Vergleich zum urspriinglich beladenen Filtermedi-
um vor Wasserbeaufschlagung durch die teilweise freie Anstromfldche des Filtermediums auf das
Niveau des unbeladenen Filters, ist mit Beobachtungen, die bei der unvollstindigen Regeneration
von Oberflichenfiltern, beim ,,patchy cleaning®, gemacht wurden [16], vergleichbar. Trotz einer
unvollstindigen Abreinigung wurden hier Differenzdriicke nahe dem Ap, beobachtet. Die struktu-
rellen Unterschiede der Kristalle nach Beaufschlagung mit Wassertropfen (vergl. Abbildung 5.3, 3
mit 5.3, 4) zeigen, dass bei Beaufschlagung mit 219 g Wassertropfen /m? das Salz durch kurz-
zeitige Beaufschlagung mit der geringen Wassermenge nur teilweise geldst wurde, wihrend grof3e
Salzkristalle ohne erkennbare einzelne Partikeln nach der Beaufschlagung mit 506 g Wassertrop-
fen /m? darauf hindeuten, dass das Salz vollstindig gelost wurde. Der Unterschied zwischen den
verschiedenen Kristallstrukturen, resultierend aus unterschiedlichen Mengen an fliilssigem Wasser
wihrend der Beaufschlagung, 14sst sich nur anhand der REM-Bilder feststellen. Er kann nicht aus
den Differenzdruckaufzeichnungen abgeleitet werden, da in beiden Fillen der Differenzdruck nach

dem Trocknen des Filters fast den Apy erreicht.

REM-Aufnahmen wurden auch verwendet, um zusitzlich die Querschnittsflachen der Filtermedien
zu untersuchen. Abbildung 5.4 zeigt exemplarisch REM-Aufnahmen der Anstromseite und des
Querschnitts von K,SOy4-beladenen Filtern nach der Beladung mit Salz und nach der Beaufschla-

gung mit 506 ¢ Wassertropfen /m? mit anschlieBender Durchstromungstrocknung.

Die Ubersichtsaufnahmen der Querschnitte zeigen keine Penetration des Partikelmaterials in das
Filtermedium. Die vergroBerten Ausschnitte des Querschnitts nahe der Anstromseite zeigen Un-

terschiede in der Morphologie des Salzes, Dendriten nach der Beladung und groBe Kristalle nach
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Schematische Abbildung einer
Filterprobe mit gekennzeichnetem Ort

Stromungsrichtung
der REM Aufnahme

nach der trockenen
Filtration von Salz

Kaliumsulfat

nach Beaufschlagung
mit 506 g/m?2 Wasser

Abbildung 5.4: REM-Aufnahmen der Anstromseite und des Querschnitts von K,SO4-beladenen Filtermedien nach der
Salzbeladung (oben) und nach der Beaufschlagung mit 506 g Wassertropfen /m” und anschlieBender
Durchstromungstrocknung (unten).

Wasserbeaufschlagung und Durchstromungstrocknung. Dies deckt sich mit Aufnahmen der An-

stromseiten. Keine Anderungen der Morphologie von Salz iiber die Tiefe der Filtermedien im

Querschnitt war festzustellen.

Eine gravimetrische Analyse der zuvor beschriebenen Filtermedien ergibt, dass sie nach der Wasser-
beaufschlagung und Durchstromungstrocknung mit derselben Menge Salz beladen sind wie zuvor.
Dies zeigt, dass eine kurze, einmalige Beaufschlagung zur Umlagerung des Salzes, aber nicht zur

Penetration von Salz durch das Filtermedium fiihrt.

5.2 Einfluss der Salzart auf Differenzdruckverlauf und
Salzverbleib

Vor dieser Arbeit gab es lediglich experimentelle Untersuchungen zum Einfluss der rel. Luftfeuchtigkeit
auf beladene Filter. Dabei wurden zwar verschiedene Materialsysteme untersucht, ein direkter Ver-
gleich von 16slichen Partikelsystemen bzw. deren Einfluss auf die Beobachtungen gab es jedoch
nicht. Zur Untersuchung des Einflusses des Salzes als zentrale Komponente des Materialsystems
auf die anstromseitige Umlagerung des Partikelmaterials, wurden Filtermedien mit NaCl, KCl
und K»>SO, beladen. Dabei entspricht die differenzdruckgesteuerte Beladung bis 10 mbar einem
Flachengewicht von 10,2 g/m2 NaCl, 9,9 g/m2 KClund 11,4 g/m2 K,SOy4. Der Unterschied in der
Beladungsmasse fiihrt dazu, dass NaCl und KCI aufgrund ihrer leicht unterschiedlichen Loslich-
keit (siehe Tabelle 4.1) mit exakt der gleichen Wassermenge vollstindig gelost werden konnen,

wihrend zum vollstindigen Losen von K>SOy, aufgrund sehr viel geringerer Loslichkeit, eine sehr

53
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viel hohere Wasserbeladung von 102 g Wassertropfen /m? nétig wire. Abbildung 5.5 zeigt die
Differenzdruck- und rel. Luftfeuchtigkeit-Verldufe wihrend der Beladung mit Salz, Wasserbeauf-
schlagung und Durchstromungstrocknung. Fiir jedes Salz sind drei Diagramme dargestellt. Die
Wasserbeaufschlagung wurde wie in Kapitel 5.1 mit rel. Luftfeuchtigkeit > 85 %, 219 g Wasser-
tropfen /m? und 506 g Wassertropfen /m? durchgefiihrt.
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Abbildung 5.5: Differenzdruck (Ap-Apg) mit abstromseitig gemessener rel. Luftfeuchtigkeit wihrend der Beladung
mit (1) NaCl, (2) KCl und (3) K,SOs, der Beaufschlagung mit (a) hoher rel. Luftfeuchtigkeit > 85 %,
(b) 219 g Wassertropfen /m” und (c) 506 g¢ Wassertropfen /m” und der anschlieBenden Durchstrémungs-
trocknung der Filter.

Die Partikelbeladung bis 10 mbar verlduft fiir alle drei Salze vergleichbar, wie aufgrund der sich
kaum unterscheidenden GroBenverteilungen der Partikelkollektive zu erwarten ist. Salzbeladene
Filter, die ausschlieBlich hoher rel. Luftfeuchtigkeit ausgesetzt wurden, weisen nach der Durchstro-
mungstrocknung mit steigender Deliqueszenzfeuchte einen hoheren finalen Differenzdruck auf, da
Salze mit hoherer Deliqueszenzfeuchte erst bei hoherer rel. Luftfeuchtigkeit und dadurch spiter
gelost werden und iiber die Beaufschlagungsdauer weniger Wasser aus der Umgebung aufneh-
men. In Kapitel 5.1 ist beschrieben, dass sich die K,SOg4-Partikel bei Kontakt mit einer hohen
rel. Luftfeuchtigkeit umlagern, aber die Partikelstrukturen erhalten bleiben und weiterhin grofere

Teile der Filterporen bedecken, wodurch der Differenzdruck erhoht bleibt. Zusitzlich nimmt die
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5.2 Einfluss der Salzart auf Differenzdruckverlauf und Salzverbleib

Menge des sich im System ansammelnden Wassers mit kleinerer Deliqueszenzfeuchte des Ma-

terialsystems zu, wodurch die anschlieBende Abnahmerate der rel. Luftfeuchtigkeit wihrend der
Trocknung kleiner wird.

Abbildung 5.6 zeigt die Differenz zwischen Differenzdruck und App und den Verlauf der
rel. Luftfeuchtigkeit nach der Salzbeladung bis 10 mbar wihrend der Beaufschlagung mit 219 g Was-
sertropfen /m? und Durchstromungstrocknung fiir alle drei Salze. Fiir eine bessere Lesbarkeit sind

die Daten analog zu Abbildung 5.2 bis 2,5 mbar gezeigt. Alle drei Salze sind bei diesem Experiment
zumindest teilweise gelost.
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Abbildung 5.6: Differenzdruck (Ap-Apy) mit abstromseitig gemessener rel. Luftfeuchtigkeit wihrend der Beaufschla-

gung mit 219 g Wassertropfen /m? und anschlieBender Durchstrémungstrocknung fiir K,SO4, KCI und
NaCl

Der initiale steile Abfall des Differenzdrucks zeigt, dass es keinen (unbeschidigten) Filterkuchen
mehr gibt, der zum Differenzdruck beitrdgt und der Differenzdruck ab Wasserbeaufschlagung
vom Filtermedium (Apg) dominiert wird. Der Differenzdruck steigt mit fortgesetzter Wasserbe-
aufschlagung, ein Indiz fiir die Ansammlung der Losung auf dem Filter. NaCl mit der niedrigsten
Deliqueszenzfeuchte weist hier das hochste Druckniveau kurz vor der Durchstrémungstrocknung
des Filters auf. Die rel. Luftfeuchtigkeit zeigt, dass die Trocknung des NaCl-beladenen Filters
entsprechend ldnger dauert als bei KCI- oder K,SO4-Beladung. Beides zeigt, dass wihrend des
Versuchs mit NaCl die grofite Menge an Losung im Filtermedium akkumuliert. Wihrend der Re-
duktion der rel. Luftfeuchtigkeit liegen die Losungstropfen iibersittigt vor und geben bei weiterer
Reduktion der rel. Luftfeuchtigkeit kontinuierlich Wasser ab bis die Effloreszenz eintritt, was sich
in einer Reduktion der Trocknungsrate zwischen einer rel. Luftfeuchtigkeit von 60 % und 50 %

widerspiegelt (Ndheres zum Trocknungsverlauf, sieche Diskussion zu Abbildung 5.1).
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Abbildung 5.7 zeigt REM-Aufnahmen der Anstromseite, des Querschnitts und der Abstromseite
der salzbeladenen Filtermedien vor und nach Beaufschlagung mit 506 g Wassertropfen /m? mit
anschlieBender Durchstromungstrocknung.

unbeladene schematische Abbildung einer
Anstromseite des Filters Filterprobe mit gekennzeichnetem
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nach Beaufschlagung
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Filtration von Salz
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Abbildung 5.7: REM-Aufnahmen a) der Anstrémseite, der Querschnittsfliche als b) Ubersicht und ¢) Ausschnitt und d)
der Abstromseite salzbeladener Filtermedien vor und nach Beaufschlagung mit 506 g Wassertropfen /m>
und anschlieender Durchstromungstrocknung fiir NaCl (1, 2), KCI (3, 4) und K,SOx4 (5, 6).

Nach der Partikelbeladung mit NaCl, KCI und K,SO, bis zu 10 mbar zeigen die REM-Aufnahmen

Anstromseiten, die alle vollstindig mit einem Filterkuchen bedeckte sind (siehe Abbildung 5.5, 1a, 3a, 5a).
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Dieser Hinweis auf die Oberflichenfiltration stimmt mit den Differenzdruckmessungen (siehe Ab-
bildung 5.5) iiberein. Nach der Beaufschlagung mit Tropfen zeigen die REM-Aufnahmen mehrere
Salzplatten, die einige Faserkreuzungen und Poren auf der Anstromseite der Filtermedien be-
decken. Damit sind die meisten Poren, die zuvor der Filterkuchen bedeckte, frei von Salz. Die
betrichtliche Freilegung der Poren erklirt den zuvor beschriebenen finalen Differenzdruck, der auf
einem dhnlichen Niveau liegt wie der Apg des unbeladenen Filters, da der Filterkuchen nun nicht

mehr zum Differenzdruck beitragt.

Die Bilder der Querschnittsflichen der mit NaCl-, KCI- und K>SO4-beladenen Filtermedien nach
der Beaufschlagung mit 506 g Wassertropfen /m? zeigen, dass neben dem Salz auf der Filter-
anstromseite auch das Salz auf der anstromseitig gelegenen Hilfte des Filterquerschnitts durch
die Wasserbeaufschlagung beeinflusst wird. Im Querschnitt des NaCl-beladenen Filtermediums
haben sich, wie auf der Anstromseite des Filtermediums, Salzkristalle gebildet, die um ein Viel-
faches groBer sind als die Primérpartikeln nach trockener Beladung (vergl. Abbildung 5.5, 2¢ mit
Abbildung 5.5, 2a und Abbildung 5.5, 1a). Agglomerate und ihre Primérpartikeln sind nach Be-
aufschlagung nicht mehr identifizierbar. Das Salz wurde also durch die Beaufschlagung auch im
Filterquerschnitt vollstindig geldst und ist durch die Durchstromungstrocknung wieder kristalli-
siert. Auffillig ist der Querschnitt des KCI-beladenen Filters nach Wasserbeaufschlagung (siehe
Abbildung 5.5, 4c). Im Filterquerschnitt bleiben Agglomerate aus Primérpartikeln sichtbar. Die im
Querschnitt des Filters sichtbaren Primérpartikeln sind allerdings nach der Wasserbeaufschlagung
und Durchstromungstrocknung gréBer als die im Querschnitt des mit trockenen Partikeln beladenen
Filters (siehe Abbildung 5.5, 3c), was bedeutet, dass eine Aufnahme von Wasser und damit ein-
hergehende Umlagerung und lokale Losung von Salz stattgefunden und so zur Formation groflerer
Partikeln durch die Durchstromungstrocknung gefiihrt hat. Die Partikeln im Inneren des Filterme-
diums bleiben jedoch als Agglomerate bestehend aus Primérpartikeln erkennbar, anders als die auf
der Filteroberfliache sichtbaren Salzkristalle (vergl. Abbildung 5.5, 4c mit Abbildung 5.5, 4a) und
anders als beim NaCl-beladene Filtermedium nach Wasserbeaufschlagung und Durchstrémungs-
trocknung (vergl. Abbildung 5.5, 4c mit Abbildung 5.5, 2¢). Dies zeigt, dass das Salz im Inneren
des Filtermediums insgesamt weniger Kontakt zu Wasser hatte als Salz auf der Anstromseite und

durch Beaufschlagung mit Wassertropfen nicht flichendeckend gelost wurde.

Die Abstromseiten der Filtermedien zeigen nur in Einzelféllen punktuell Salzpartikeln. Es wurden
keine messbaren Unterschiede zu beladenen Filtermedien, die nicht mit erhohter rel. Luftfeuchtigkeit
oder Wassertropfen beaufschlagt wurden oder REM-Aufnahmen des unbeladenen Filtermediums,
festgestellt.

Die Ergebnisse zeigen, dass die Partikelumlagerung und der Differenzdruck und damit das Be-
triebsverhalten wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen bei gleicher Wassermenge vom

Salz abhingen.

Abbildung 5.8 zeigt den Differenzdruck von Filtern, die mit NaCl, KCI oder K,SOy bis ca. 4,5 mbar
bei einer rel. Luftfeuchtigkeit <30 % beladen und mit einer rel. Luftfeuchtigkeit von 45 % fiir 25 min
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beaufschlagt und anschlieBend mit einem Luftstrom mit rel. Luftfeuchtigkeit < 10 % getrocknet
wurden. Bei der Salzbeladung und dem Wert der rel. Luftfeuchtigkeit handelt es sich um Werte,
die anndhernd um den Faktor 2 niedriger sind als die der bisher untersuchten Filter. Dieser Versuch
ist angelehnt an Versuche von Montgomery et al. [22], die beobachteten, dass schon eine geringe
Differenz zwischen rel. Luftfeuchtigkeit wihrend der Beladung und Beaufschlagung zu einem
Abfall des Differenzdrucks fithrt und der Abfall mit steigender Differenz der rel. Luftfeuchtigkeit

zunimmt.
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Abbildung 5.8: Differenzduck von Filtern wihrend der Beladung bei rel. Luftfeuchtigkeit < 30 % mit NaCl, KCI oder
K>SOy bis ca. 4,5 mbar, der Beaufschlagung mit rel. Luftfeuchtigkeit von 45 % und anschlieBender
Durchstromungstrocknung und schematisch die auf Basis der REM-Aufnahmen (siehe Abbildung 5.3)
abgeleiteten Dendritenstrukturen wihrend der Beladung und der Wasserbeaufschlagung.

Abbildung 5.8 bestitigt, dass schon bei geringfiigig hoherer rel. Luftfeuchtigkeit von 15 % wihrend
der Beaufschlagung gegeniiber der Beladung der Differenzdruck abfillt. In dhnlichen Arbeiten mit
Untersuchungen zum Differenzdruckverlauf bei variierender rel. Luftfeuchtigkeit wurden bereits
Umlagerungen von Dendriten bei Systemen dhnlicher PartikelgroBe auf Kapillarkondensation zu-
riickgefiihrt [30, 106]. Diese Untersuchungen melden Kapillarkondensation bei rel. Luftfeuchtigkeit
von gerade mal 30 %. Fiir eine Kriimmungsfldche vergleichbarer Grofe analysieren und misst Thun-
dat et al. den Einfluss der Kapillarkrifte ab 20 % rel. Luftfeuchtigkeit [107]. In der vorliegenden
Arbeit wurde Kapillarkondensation nicht explizit nachgewiesen. Ergénzend ist in Abbildung 5.8
zu erkennen, dass der Abfall des Differenzdrucks wihrend der Wasserbeaufschlagung mit gleicher
rel. Luftfeuchtigkeit mit steigender Deliqueszenzfeuchte (und sinkender Loslichkeit) des Salzes
abnimmt. Die Beobachtungen aus Abbildung 5.5 bestitigen sich also fiir wesentlich geringere Par-

tikelbeladungen und Wassermenge wihrend der Beaufschlagung mit hoher rel. Luftfeuchtigkeit.
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5.3 Zusammenfassung

5.3 Zusammenfassung

Die durchgefiihrten experimentellen Untersuchungen haben die Priifung der Hypothese, dass schon
kurzzeitige Beaufschlagung eines 16slichen Filterkuchens mit Wassertropfen zur Umlagerung des
Materials fithren kann, zum Ziel. Dazu wurden Versuche mit Beaufschlagung von hydrophoben,
K»SO4-beladenen Filtern mit unterschiedlichen Wassermengen, rel. Luftfeuchtigkeit > 85 % oh-
ne Wassertropfen, 219 g Wassertropfen /m?, und 506 g Wassertropfen /m?, durchgefiihrt, um
festzustellen, ob der Aggregatzustand des Wassers oder die Wassermenge einen Einfluss auf die
Partikelumlagerung sowie den einhergehenden Differenzdruckverlauf haben. Zusitzliche Experi-
mente erfolgten mit unterschiedlichen Salzen, NaCl, KCl und K,SO,4, um den Einfluss des Salzes

auf die Umlagerung und den Differenzdruckverlauf zu priifen.

Es ergibt sich ein charakteristischer Differenzdruckverlauf bei kurzzeitiger Beaufschlagung mit
rel. Luftfeuchtigkeit und Beaufschlagung mit Wassertropfen, der durch einen abrupten Abfall des
Differenzdrucks markiert ist. Diese Erkenntnisse stimmen mit Beobachtungen von Montgomery et
al. [22] von salzbeladenen Filtern bei der Beaufschlagung mit erhohter rel. Luftfeuchtigkeit iiber-
ein und wurden spiter auch mit reiner rel. Luftfeuchtigkeit ohne fliissiges Wasser von Pei [106]
bestitigt. Dieser Differenzdruckabfall ist auf die anstromseitige Materialumlagerung und, in Ab-
hingigkeit der Wassermenge im System, teilweises oder vollstindiges Losen des Salzes und damit
die Veridnderung des Filterkuchens, Zusammenziehen der Dendritenstrukturen oder vollstindiges
Auflosen des Filterkuchens, zuriickzufiihren. Eine groflere Wassermenge, die zu vollstindig gesit-
tigter Luft oder zu Wassertropfen fiihrt, verstéirkt die Effekte und fiihrt durch zusitzlich gelostes
Salz auf der Anstromseite der Filtermedien zu stirkeren Umlagerungen und einem schnelleren
Abfall des Differenzdrucks bei Beaufschlagung. Anhaltende Beaufschlagung mit Wassertropfen
nach initialem Differenzdruckabfall fiihrt zu anschlieBendem Anstieg des Differenzdrucks, der
bei Durchstromungstrocknung des Filters wieder abfillt. Dieser Anstieg ist bei Beaufschlagung
mit erhohter rel. Luftfeuchtigkeit, also rein gasformigem Wasser, nicht zu beobachten und ist ver-
mutlich auf eine Akkumulation von Losung auf der Anstromseite der hydrophoben Filtermedien

zuriickzufiihren.

Die Laboruntersuchungen zeigen, dass auch die Beaufschlagung salzbeladener Filtermedien mit
reiner rel. Luftfeuchtigkeit dazu fiihrt, dass der Filterkuchen sich verdndert und es zum Sinken des
Differenzdrucks kommt. Die rel. Luftfeuchtigkeit schwankt lokal und es kann zu Kapillarkondensa-
tion kommen, wodurch sich das Salz lokal 16st und sich die Dendriten verformen. Versuche mit drei
unterschiedlichen Salzen mit unterschiedlicher Deliqueszenzfeuchte zeigen, dass insbesondere bei
geringer rel. Luftfeuchtigkeit und damit geringer Wassermenge ohne Fliissigkeit die Auspriagung
der Effekte vom 16slichen Material selbst abhéngt. Mit steigender Deliqueszenzfeuchte des Salzes
fillt der initiale Abfall des Differenzdrucks bei Beaufschlagung mit reiner rel. Luftfeuchtigkeit weit
unter der Deliqueszenzfeuchte geringer aus, was auf eine geringere Verinderung des Filterkuchens
durch weniger Wasseraufnahme des Salzes zuriickzufiihren ist. Inwieweit Kapillarkondensation fiir

die Umlagerung des Salzes verantwortlich ist, kann an dieser Stelle nicht quantifiziert werden.
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5 Kurzzeitbeaufschlagung von Filterkuchen aus Salz mit Wasser im gasformigen und fliissigen Zustand - Umlagerung

Das Szenario der Umlagerung von Salzpartikeln auf der Rohgasseite eines Filters (siehe Kapi-
tel 3) wurde als Resultat lokaler oder vollstidndiger Losung des Salzes beschrieben, das schon bei
kurzer Wasserbeaufschlagung zu einer Umstrukturierung des Filterkuchens oder der vollstindigen
Losung dessen fiithrt. Es wurde gezeigt, dass es wihrend der Kurzzeitbeaufschlagung nicht zum
Massenverlust des beladenen Filters und damit nicht zur Penetration von Salz durch das Filterme-
dium kommt. Der identifizierte charakteristische Differenzdruckabfall ist daher ein Indiz fiir eine

Strukturdnderung des Filterkuchens, nicht jedoch fiir Partikelpenetration.
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6 Langzeitbeaufschlagung von Filterkuchen
aus Salz mit Wassertropfen in gesattigter
Luft - Penetration’

Insgesamt wurden vier Szenarien identifiziert, die bei der Beaufschlagung mit Wassertropfen von
Filtern mit I8slichem Filterkuchen auftreten konnen (siehe Kapitel 3). Dabei wurde die Hypothese
aufgestellt, dass die Szenarien, die eine Penetration von Partikelmaterial in oder durch das Medium
beschreiben, erst bei mittelfristiger Beaufschlagung oder Langzeitbeaufschlagung mit Wassertrop-

fen auftreten.

Die Langzeitbeaufschlagung, die potentiell zur Penetration von Fliissigkeit und Partikelmaterial
durch die gesamte Filtertiefe auf die Reingasseite fiihren kann, stellt gegeniiber der Kurzzeitbeauf-
schlagung den zweiten Grenzfall der Beaufschlagungsdauer dar, der in diesem Kapitel im Fokus
steht. In Ankniipfung an das vorangegangene Kapitel 5 wird zunéchst das Betriebsverhalten von
ausschlieBlich mit Salzpartikeln (K,SO4) beladenen Oberflichenfiltern bei kontinuierlicher Lang-
zeitbeaufschlagung mit Wassertropfen mit anschlieender Durchstromungstrocknung betrachtet.
AnschlieBend wird das Stoffsystem um unldsliche Glaspartikeln erweitert. Da eine Langzeitbeauf-
schlagung immer auch eine Kurzzeitbeaufschlagung enthilt, werden hier ergiinzende Informationen
zu Kapitel 5 geliefert. Die Ergebnisse geben keinen Anlass fiir eine zusitzliche, separate Untersu-
chung der Kurzzeitbeaufschlagung mit unloslichen Partikeln. Abschliefend wird die Kristallisation
im Innern des Filters mithilfe eines mehrlagigen Filteraufbaus untersucht und in diesem Rahmen

auch eine mittelfristige und intermittierende Beaufschlagung betrachtet.

Im Folgenden wird ausschlieBlich der Versuchsstand zur Langzeitbeaufschlagung von flachen
Filterronden mit Wassertropfen in gesittigter Luft angewendet (siehe Kapitel 4.3). In diesem
Kapitel werden hydrophile Oberflichenfilter verwendet (Tabelle 4.3 Nr. 2, siche Kapitel 4.3).

6.1 Penetration von Salz auf die Reingasseite

Am Beispiel eines ausschlieBlich mit Salz beladenen hydrophilen Oberflichenfilters wird in die-

sem Kapitel die Penetration von Salz auf die Reingasseite durch Langzeitbeaufschlagung mit

' Inhalte dieses Kapitels wurden in Membranes veroffentlicht und mit Erlaubnis von MDPI fiir diese Dissertation

iibersetzt bzw. angepasst. Almuth D. Schwarz, Jorg Meyer, and Achim Dittler. Penetration of Water-Soluble Material
through Gas-Cleaning Filters. Membranes, 2022. [108]
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6 Langzeitbeaufschlagung von Filterkuchen aus Salz mit Wassertropfen in gesittigter Luft - Penetration

Wassertropfen aufgezeigt und diskutiert. Abbildung 6.1 zeigt den, in dieser Arbeit als charakteris-
tisch identifizierten, Differenzdruckverlauf und die Entwicklung der rel. Luftfeuchtigkeit wihrend
der Salzbeladung, Beaufschlagung mit Wassertropfen und Durchstrémungstrocknung (siehe Kapi-
tel 4.4)%.

Salzbeladung Wasserbeaufschlagung Trocknung
30 //// ////
u=3,5cmls Ap
1T=20°C —RH [ 100
7 r /
*\ Beginn der - 80
20 1 Drainage
3 - 60 =
E 15 1 T
Q o
<
10 - 40
5 1 / - 20
0 —/ L 1 ///l/ 1 1 //// 1 0
0 2 4 10 1 12 16 24
Zeit/ h

Abbildung 6.1: Differenzdruck mit abstromseitig gemessener rel. Luftfeuchtigkeit wihrend der Beladung mit K,SOs,
der Beaufschlagung mit Wassertropfen und der Durchstromungstrocknung mit eingezeichnetem Beginn
der abstromseitigen Drainage.

Wihrend der Beladung des Filters mit K,SO4-Partikeln steigt der Differenzdruck an. Nach den
ersten 2 h steigt er linear an, was zeigt, dass auf die anfdangliche Tiefenfiltration mit anschlieBender
Clogging-Phase die Oberflichenfiltration folgt. Dies entspricht den grundlegenden Erkenntnissen
aus der Literatur (siehe Kapitel 2.1). Die Beladung verlduft damit wie zu erwarten und dhnlich wie

bei den Versuchen zur Kurzzeitbeaufschlagung (siehe Kapitel 5).

Die Beaufschlagung mit Wassertropfen fiihrt zum abrupten Abfall des Differenzdrucks von 6,7 mbar
auf 0,7 mbar, gefolgt von einem langsamen Anstieg bis auf ca. 5 mbar nach 1,6 h Beaufschlagungs-
dauer. Es folgt ein steiler Anstieg im Differenzdruck. Bei ca. 22 mbar erreicht der Differenzdruck
ein lokales Maximum. Zu diesem Zeitpunkt kann am Auslass unmittelbar abstromseitig des Filter-
mediums in der Filterkammer der Beginn einer abstromseitigen Drainage beobachtet werden. Nach
Einsetzen der Drainage bleibt der Differenzdruck mit leicht steigender Tendenz quasi-stationdr.

Durch die Durchstromungstrocknung sinkt der Differenzdruck auf einen Wert nahe dem Apy.

Die Beaufschlagung mit Wassertropfen ist der zentrale Schritt in den Experimenten. Der anfidngliche

Abfall des Differenzdrucks beim Start der Beaufschlagung mit Wassertropfen wird, entsprechend

2 Abbildungen werden, wie in Kapitel 5 erliutert, aus Griinden der Ubersichtlichkeit ohne die Konditionierungsphase

und mit unterschiedlichem Maf3stab wihrend Beladung, Wasserbeaufschlagung und Trocknung abgebildet.
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6.1 Penetration von Salz auf die Reingasseite

der Ergebnisse in Kapitel 5 zur Kurzzeitbeaufschlagung, durch die Losung des Salzes, und damit
das Wegfallen des Filterkuchens fiir einen erhdhten Differenzdruck, verursacht. Ergebnisse einer
Kurzzeitbeaufschlagung mit explizit diesem Versuchsstand und diesem Partikelmaterial sind im

Rahmen dieser Arbeit von der Autorin separat veroffentlicht worden [109, 110].

Abbildung 6.2 zeigt drei Fotos: Ein unbeladenes Filtermedium und ein salzbeladenes Filtermedi-
um vor und nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen, einschlielich Durchstromungstrocknung.

Die Fotos entsprechen drei Zeitpunkten im Experiment, die im Differenzdruckdiagramm in Abbil-

dung 6.2 angegeben sind.
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Abbildung 6.2: Fotos der Anstromseite des unbeladenen Filtermediums (1), eines salzbeladenen Filtermediums (2) und
eines salzbeladenen Filtermediums nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen und Durchstromungs-
trocknung (3) entsprechend der im Differenzdruckdiagramm angegebenen Zeitpunkte.

Abbildung 6.2 zeigt, dass die Anstromseiten des unbeladenen und des salzbeladenen Filtermediums
vor der Beaufschlagung mit Wassertropfen gleichmifig strukturiert sind, wiahrend das Filterme-
dium nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen durch hellere und dunklere Bereiche gekenn-
zeichnet ist. REM-Aufnahmen und entsprechende EDX-Scans ermdglichen es, die Homogenitit
im Aussehen mit der Verteilung von Materialriickstinden auf den Filtern zu korrelieren. Abbil-
dung 6.3 zeigt den Differenzdruck des salzbeladenen Filters mit drei markierten Positionen, vor der
Partikelbeladung (1), nach der Partikelbeladung (2) und nach der Beaufschlagung mit Wassertrop-
fen und Durchstromungstrocknung (3). Anhand von Proben aus den entsprechenden Filtermedien
zeigen REM-Aufnahmen, in zwei MaBstidben, und EDX-Scans, jeweils von der gesamten Probe,

die Materialverteilung auf der Anstromseite der Filter.

Der EDX-Scan des unbeladenen Filtermediums (sieche Abbildung 6.3, 1c) zeigt einen hohen Koh-
lenstoffgehalt, da das Filtermedium aus PA und PES besteht. Nach der Partikelbeladung ist das
Filtermedium mit einem Filterkuchen bedeckt (siche Abbildung 6.3, 2.1a, 2.2a). Im groeren
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6 Langzeitbeaufschlagung von Filterkuchen aus Salz mit Wassertropfen in gesittigter Luft - Penetration
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Abbildung 6.3: REM-Aufnahmen eines Ausschnittes der Anstromseite der Filtermedienproben (a) mit Vergroflerungen
(b) und entsprechenden EDX-Scans der Proben (c) von (1) einer Probe vor der Partikelbeladung und (2)
zwei Proben nach der Partikelbeladung und (3) zwei Proben nach Beaufschlagung mit Wassertropfen
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und Durchstromungstrocknung (3.1, 3.2).

Malstab zeigt sich, dass die Filterkuchen aus nahezu kugelférmigen Partikeln bestehen, die Den-
driten bilden. Beide Proben sind von einem geschlossenen Filterkuchen bedeckt, mit einzelnen
herausragenden Fasern, an denen Dendriten haften (siehe Abbildung 6.3, 2.1b, 2.2b). Entspre-
chende REM-Aufnahmen bestitigen den Eindruck eines gleichmifBig gebildeten Filterkuchens auf
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6.1 Penetration von Salz auf die Reingasseite

der Oberfliche des Mediums, da die EDX-Scans der Proben @hnliche Materialverteilungen zei-
gen (siehe Abbildung 6.3, 2.1c, 2.2c). Nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen ist das Salz
ungleichméBig auf dem Filtermedium verteilt (vgl. Abbildung 6.3, 3.1 mit Abbildung 6.3, 3.2).
Die auf einem Foto des Filtermediums (siche Abbildung 6.2) zu sehenden dunkleren und helleren
Bereiche entsprechen den Bereichen, in denen noch viel Salz (siehe Abbildung 6.3, 3.1) bzw. kein
Salz verbleibt (siehe Abbildung 6.3 3.2). Das auf der Anstromseite des Filtermediums verbliebene
Salz kristallisierte wihrend des letzten Trocknungsschritts um die Faserbiindel herum aus (siehe
Abbildung 6.3, 3.1b). Die Losung breitet sich auf den hydrophilen Fasern aus, statt ihre Ober-
flache wie auf hydrophoben Oberflichen zu minimieren, sodass durch Kristallisation Salzkrusten
entstehen [36]. Der EDX-Scan zeigt hohe Peaks fiir Schwefel und Kalium, ein Indikator fiir einen
hohen K, SO4-Gehalt. Der hellere Bereich weist kein Salz auf den REM-Aufnahmen auf, und EDX-
Scans bestitigen, dass die hellen Bereiche des Filtermediums einem unbeladenen Filtermedium
dhneln (vgl. Abbildung 6.3, 3.2c¢ mit 1c). Das Salz kristallisiert also auf der Anstromseite der
Filtermedien in bestimmten Bereichen aus. Aus Untersuchungen zu Verdunstungsprozessen bei der
Trocknung gesittigter poroser Strukturen ist bekannt, dass Salz bevorzugt in Bereichen mit klei-
neren Poren auskristallisiert [85, 87]. Bei Betrachtung des Filters nach Penetration von Losung als
teil-gesittigtes pordses System, markieren die dunkleren Filterbereiche mit mehr kristallisiertem
Salz demnach Bereiche des Mediums mit iiberwiegend kleinen Poren. Dies konnte im Rahmen

dieser Arbeit jedoch nicht tiberpriift bzw. bestitigt werden.

Nach dem Versuch wurde der Querschnitt des salzbeladenen Filters mittels REM und 1-CT weiter
analysiert. Abbildung 6.4 zeigt REM-Aufnahmen von der Anstromseite, des Querschnitts und der
Abstromseite und p-CT-Aufnahmen eines salzbeladenen Filtermediums nach Beaufschlagung mit

Wassertropfen und Durchstromungstrocknung.

Im Querschnitt und auf der Abstromseite des salzbeladenen Filtermediums konnte mittels REM
kein Salz nachgewiesen werden (siche Abbildung 6.4 b, ¢). Der segmentierte 1-CT-Scan der vollen
Tiefe des Filtermediums (sieche Abbildung 6.4 d) zeigt Salz ausschlieBlich auf der Anstromseite des
Filtermediums. Die verbleibenden Artefakte an den Réndern des Scans wurden einzeln analysiert
und als salzfrei identifiziert (fiir die Durchfiihrung siehe Kapitel 4.4). Im Zentrum der Probe konnte
mit einer Mindestauflosung von ca. 6,7 pm kein Salz nachgewiesen werden (sieche Abbildung 6.4 €).
Zusitzlich zeigt der Volumenanteil der Fasern und des Salzes tiber die Tiefe des Filtermediums
(siche Abbildung 6.4 f), berechnet aus der Anzahl der Pixel fiir den gesamten Bildstapel des
vollstindigen Tiefenscans (siehe Abbildung 6.4 d), dass das im Filtermedium verbleibende Salz
nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen und Durchstromungstrocknung auf der Anstromseite
des Filtermediums verbleibt, genauer gesagt innerhalb einer Oberflichenschicht mit einer Dicke
von 100 pm. Die untersuchte Filterprobe ist ca. 600 pm dick (und damit diinner als der fiir
dieses Filtermedium vom Hersteller angegebene Wert). Mit einer minimalen Auflésung von ca.
6,7 pm in der p-CT-Analyse und einer maximalen ProbengroBe von bis zu 1 cm? im REM sind
beide Methoden, REM und p-CT-Analyse, in der Auflosung von feinen Salzkrusten und der
Probengrofle begrenzt. Daher erlauben die in Abbildung 6.4 dargestellten Ergebnisse nicht den
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6 Langzeitbeaufschlagung von Filterkuchen aus Salz mit Wassertropfen in gesittigter Luft - Penetration
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Abbildung 6.4: Analyse eines salzbeladenen Filtermediums nach Beaufschlagung mit Wassertropfen und Durchstro-
mungstrocknung: REM-Aufnahmen der Anstromseite (a), des Querschnitts (b) und der Abstromseite
(c), 3D-Ansicht eines p-CT-Scans der gesamten Tiefe des Filtermediums (d), des Zentrums des Filter-
mediums (e) und der Volumenanteil von Fasern und Salz tiber die Tiefe des dargestellten p-CT-Scans

(®).

vollstindigen Ausschluss von Salzkrusten auf Fasern innerhalb des Filtermediums. Sie bestétigen
jedoch, dass sich der GroBteil des nach dem Versuch im Filtermedium verbleibenden Salzes auf

der Anstromseite des Filtermediums befindet. Kristallisation im Inneren des Mediums wird im
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6.1 Penetration von Salz auf die Reingasseite

Folgenden gesondert mit einem dafiir erprobten mehrlagigen Filteraufbau in Kapitel 6.3 weiter

untersucht.

Nach dem initialen Abfall des Differenzdrucks, der durch die Losung des Salzes und damit das
Wegfallen des Filterkuchens bei initialer Kurzzeitbeaufschlagung (siehe Kapitel 5) verursacht wird,
sind Parallelen zwischen dem weiteren Differenzdruckverlauf bei Beaufschlagung salzbeladener
hydrophiler Oberflichenfilter mit Wassertropfen und dem Differenzdruckverlauf von Filtermedien
bei Beaufschlagung mit Oltropfen aus dem Forschungsgebiet der Olnebelfiltration zu erkennen. In
Abbildung 6.5 wird eine schematische Darstellung der zeitlichen Entwicklung des Differenzdruck-
verlaufs eines benetzbaren Filters bei Beaufschlagung von Olnebel nach dem Kanal-Film-Modell
(a) mit dem Differenzdruckverlauf des salzbeladenen benetzbaren Filters (aus Abbildung 6.1) bei

Beaufschlagung mit Wassertropfen (b) verglichen.
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Abbildung 6.5: Vergleich zwischen (a) dem schematischen Differenzdruck fiir benetzbare Filter durch das Kanal-Film-
Modell beschrieben, und (b) dem beobachteten Verhalten eines salzbeladenen benetzbaren Filters bei
der Beaufschlagung mit Wassertropfen.

Ein Vergleich der Differenzdruckverldufe zeigt, dass es bei der Beaufschlagung mit Wassertropfen
ebenfalls, wie bei der Beaufschlagung oleophiler Filtermedien mit Olnebel, zu einem steilen An-
stieg des Differenzdrucks kommt. Die Ursache ist die Ausbildung eines Fliissigkeitsfilms auf der
Abstromseite des Filtermediums. Mit andauernder Beaufschlagung mit Wassertropfen ab Beginn
der Drainage erreichen beide Prozesse einen quasi-stationiren Zustand. In der Olnebelfiltration
wird der kriechende Anstieg im quasi-stationdren Zustand, wie er auch bei der Wasserbeauf-
schlagung salzbeladener Oberfldchenfilter zu beobachten ist (siehe Abbildung 6.5 b), auf eine
ansteigende Sittigung des Filtermediums zuriickgefiihrt und ist Teil der aktuellen Forschung [48].
Wie im Kanal-Film-Modell fiir oleophile Olnebelfilter beschrieben, wird auch bei hydrophilen
Oberflachenfiltern bei der Beaufschlagung mit Wassertropfen im Anschluss an die Filmbildung ei-
ne abstromseitige Drainage beobachtet. Die Ergebnisse der gravimetrischen Analyse der Drainage
(a) und des Filtermediums (b) werden in Abbildung 6.6 mit dem Differenzdruck des salzbeladenen

Filters in Beziehung gesetzt.
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Abbildung 6.6: (a) Differenzdruck des salzbeladenen Filters wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen mit der
in der Drainage nachgewiesenen akkumulierten Salzmasse und (b) die gravimetrischen Analyse des
Filters.

Nach der Filmbildung und dem Einsetzen der Drainage nimmt die kumulative Salzmasse, die
durch das Filtermedium penetriert ist und in der Drainage nachgewiesen wird, mit der fortgesetzten
Beaufschlagung von Wassertropfen zu. 19 mg Salz werden aus der Drainage zuriickgewonnen.

Insgesamt hat sich das Gewicht des salzbeladenen Filters um 30 mg reduziert.

Es wurde gepriift, ob die Diskrepanz von 11 mg zwischen der Gewichtsabnahme und der in
der Drainage nachgewiesenen Salzmasse durch das Filtermedium verursacht wurde. Abhéngig
vom Materialsystem kann der Filter selbst wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen an
Gewicht verlieren, z. B. durch lose Fasern. In diesem Fall zeigten unbeladene Filter nach gleicher
Beaufschlagung mit Wassertropfen und Durchstromungstrocknung jedoch keinen Gewichtsverlust.
Esistmoglich, dass die Diskrepanz zwischen dem Salz, welches das Filtermedium verlassen hat, und
dem Salz, das in der Drainage nachgewiesen wurde, auf tote Zonen zwischen der Abstromseite des
Filters und des Drainageauslasses sowie auf Re-Entrainment zuriickzufiihren ist. Auswaschen der
Filterkammer konnte diese Vermutung nicht bestitigen. Ein exakter Nachweis der Salzmenge in der
Filterkammer durch Ausspiilen war allerdings aufgrund der gro3en dafiir bendtigten Wassermenge

nicht moglich.

In diesem Abschnitt wurde das Szenario der Penetration durch die gesamte Tiefe des Filters (siehe
Kapitel 3) aufgezeigt und erortert, was zu einer Drainage auf der Abstromseite des Filters fiihrt.
Das vierte Szenario, die Drainage von 16slichem und unldslichem Material mit der Fliissigkeit auf
der Anstromseite des Filters, ist, wie bei einem benetzbaren Filter zu erwarten, nicht eingetreten. In
Endoskopaufnahmen von der Anstromseite der Filter wihrend der Beaufschlagung mit Wassertrop-
fen wurden keine abflieBenden Tropfen beobachtet und es konnte kein Salz in der anstromseitigen

Wandfilmfalle nachgewiesen werden.
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6.2 Einfluss von unloslichem Partikelmaterial im Filterkuchen
auf die Penetration von Salz

Die Szenarien, Umlagerung von Partikeln auf der Anstromseite und Penetration durch die gesamte
Tiefe des Filters, die fiir rein 16sliche Filterkuchen in dieser Arbeit bereits untersucht wurden (siehe
Kapitel 6.1), werden im Folgenden mit Mischungen aus unléslichem und l6slichem Partikelmaterial
untersucht. Fiir die Experimente werden die hydrophilen Oberflichenfilter (Tabelle 4.3 Nr. 2) mit
Glaskugeln (unloslich) und K,SO4 (16slich) beladen, einer Langzeitbeaufschlagung mit Wasser-
tropfen und der abschlieBenden Durchstromungstrocknung ausgesetzt (siehe Kapitel 4.4). Auf eine
Beschreibung und Diskussion von Differenzdruckverlauf, Partikelmaterialverbleib und Fraktions-
abscheidegrad folgt eine theoretische Betrachtung der Ergebnisse und eine damit einhergehende
Priifung der Ubertragbarkeit des Kanal-Film-Modells. Die experimentelle Untersuchung zeigt ins-
besondere auf, ob auch unldsliches Partikelmaterial bei Langzeitbeaufschlagung mit Wassertropfen

durch das Filtermedium penetriert oder die Penetration des 16slichen Materials beeinflusst.

6.2.1 Differenzdruckverlaufe, Partikelmaterialverbleib und
Fraktionsabscheidegrade

Zunichst erfolgt eine Betrachtung der Differenzdruckverldufe von beladenen Filtern wihrend der
Beaufschlagung mit Wassertropfen. Um eine Abschitzung der fiir einzelne Filter dargestellten
Daten zu ermdglichen, ist in Abbildung 6.7 der Differenzdruck des in Kapitel 6.1 besprochenen

salzbeladenen Filters mit Standardabweichung (ausgefiillte Flidche) aus drei Versuchen aufgetragen.

30
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Abbildung 6.7: Bereich des Differenzdrucks des salzbeladenen Filters mit Standardabweichung wihrend der Beauf-
schlagung mit Wassertropfen. Die Zeit t = 0 markiert den Start der Wasserbeaufschlagung.

Der Anstieg des Differenzdrucks tritt bei allen getesteten Filtern mit kaum messbaren Abwei-
chungen auf, z.B. nach 50 min mit einer Standardabweichung von weniger als 0,2 mbar. Der

sprunghafte Anstieg durch die Filmbildung tritt nach 100 min Beaufschlagung auf. Der Wert, auf
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den der Differenzdruck bei Filmbildung ansteigt, zeigt jedoch eine Standardabweichung von mehr
als 3 mbar. Die Abweichung nimmt ab Beginn der Drainage wihrend des kriechenden Anstiegs des
Differenzdrucks zu. Dieser Unterschied im Anstieg des Differenzdrucks bei der Filmbildung sowie
im quasi-stationiiren Zustand ist aus der Olnebelfiltration bekannt und bleibt Bestandteil aktueller
Forschung [111]. Aufgrund der in Abbildung 6.7 gezeigten Wiederholbarkeit werden im Folgenden

zur besseren Ubersichtlichkeit weiterhin repriisentative Einzelversuche dargestellt.

Vier, sich in ihrem Anteil an 16slichem Partikelmaterial unterscheidende, Beladungen werden im

Folgenden verglichen:

¢ Unbeladen

AusschlieBlich mit Salz (131 mg) beladen (13,1 g/m2 )

Mit Salz (131 mg) und Glas (262 mg) in einem Verhiltnis von 1:2 beladen (39,3 g/m?)

AusschlieBlich mit Glas (1000 mg) beladen (100 g/m?)

Die Differenzdruckverldufe der unterschiedlich beladenen Filter wihrend der Beladung und der

Beaufschlagung mit Wassertropfen sind in Abbildung 6.8 dargestellt.

Salz-/Glasbeladung Wasserbeaufschlagung
30 ,/,/
unbeladen Beginn der Drainage
—— 131 mg Salz : RN
254 —— 131 mg Salz, 262 mg Glas (1:2) ; R

—— 1000 mg Glas

Ap / mbar

u=35cm/s
T=20°C

T T T T T T T T T
0 2 4 1 12 13
Zeit/h

Abbildung 6.8: Differenzdruckverldufe wihrend Beladung und der Beaufschlagung mit Wassertropfen eines salzbela-
denen Filters, eines mit einer Mischung aus Salz- und Glaspartikeln im Verhiltnis 1:2 beladenen Filters
und eines glasbeladenen Filters und zusitzlich der Differenzdruckverlauf eines unbeladenen Filters
wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen.

Der Differenzdruck wihrend der Partikelbeladung variiert in Abhingigkeit von der Beladung bzw.
Porositit des sich bildenden Filterkuchens von 3,6 bis 10 mbar. Der niedrige Differenzdruck des

glasbeladenen Filters trotz der hochsten Gesamtpartikelbeladung in Bezug auf Anzahl und Gewicht
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resultiert aus einem geringeren Durchflusswiderstand aufgrund der viel groB3eren Partikeln und brei-
teren PartikelgroBenverteilung im Filterkuchen (siche Abbildung 4.5). Der Kuchenwiderstand ist
im Wesentlichen von der Porositit, der Partikelgroenverteilung und der Kuchenhohe abhéngig.
Beim Start der Beaufschlagung mit Wassertropfen sinkt der Differenzdruck aller Filter auf unter
2,5 mbar. Der Differenzdruck des glasbeladenen Filters bleibt jedoch deutlich iiber dem der anderen
Filter und iiber seinem urspriinglichen Apy. Auch wihrend des langsamen Anstiegs des Differenz-
drucks bis zur Filmbildung verbleibt der Differenzdruck des glasbeladenen Filters oberhalb dem
der tibrigen Filter. AuBBerdem zeigen die Differenzdruckverldufe, dass die Zeit der Filmbildung von
der Partikelbeladung des Filters abhiingt. Wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen zeigt der
Differenzdruck des unbeladenen Filters den friithesten steilen Differenzdruckanstieg aufgrund der
Filmbildung. Die Filmbildung des ausschlieBlich mit Salz beladenen, des salz- und glasbeladenen
und des ausschlieBlich glasbeladenen Filters folgen. Nach Drainagebeginn erreichen alle Filter den
quasi-stationiren Zustand mit leicht kriechendem Anstieg im Differenzdruck, der aus der Olne-
belfiltration bekannt [48] und mit der groB3ten Abweichung in den Messungen assoziiert ist (siche
Abbildung 6.7).

Der initiale Abfall des Differenzdrucks bei Beaufschlagung mit Wassertropfen ist auf eine Struk-
turdnderung des Filterkuchens zuriickzufiihren (siehe Kapitel 5). Im Gegensatz zu den Filtern,
die mit weniger Partikeln, einschlieBlich Salz, beladen sind, verbleibt bei der reinen Glasbeladung
mehr Partikelmaterial auf der Filteroberflache, was zu dem geringeren initialen Abfall bei Start der
Beaufschlagung auf einen Differenzdruck iiber Apg fiithrt. Durch Fliissigkeit im porésen System
dndern sich die Adhéasionskrifte im Filtermedium [112] durch Bildung von Fliissigkeitsbriicken.
Dadurch konnen sich im Filterkuchen kleine Locher bzw. Liicken oder Risse bilden. Eine anstrom-
seitige, inhomogene Struktur mit stark glasbeladenen Bereichen einerseits und Rissen bzw. Liicken
andererseits fiihrt zur Durchstromung insbesondere der unbeladenen Bereiche mit hoherer lokaler
Anstromgeschwindigkeit durch die bevorzugt durchstromten Bereiche. Das fiihrt zu dem beobach-
teten Differenzdruck. Dieser ist zum einen niedriger verglichen mit dem Differenzdruck des Filters
mit homogen verteilten Partikelschicht, die zur Abscheidung beitrégt. Zum anderen ist der beobach-
tete Differenzdruck, durch hohere lokale Anstromgeschwindigkeit, hoher verglichen mit dem des
unbeladenen Filters. Jedoch war es nicht moglich, REM-Aufnahmen fiir den nur mit Glaskugeln
beladenen Filter zu erstellen, um diese Hypothese zu unterstiitzen, weil die gro3e Menge und die
lockere Struktur der Glaskugeln eine angemessene Beschichtung und den Elektronenfluss wihrend
der REM-Probenpriparation behindert. Allein die Entnahme eines glasbeladenen Filtermediums
ohne Salz als Stiitzstruktur ist ohne Beschiddigung des Filterkuchens nicht moglich, was jede wei-
tere Analyse, auch beispielsweise mit Laser-Scanning-Mikroskop (LSM), ungeeignet macht. Eine
Beschichtung der glasbeladenen Filter innerhalb der Anlage durch Auftragen einer aushértenden
Substanz, beispielsweise Harz, konnte in diesem Fall Abhilfe schaffen und Betrachtungen des glas-
beladenen Filters erlauben. Dieser Prozess ist allerdings experimentell sehr aufwendig und durch
limitierte Tiefenschirfe bei der Analyse der Proben eingeschriankt. Zudem ist fraglich, ob die Me-

thode nicht selbst die Partikelstruktur beeinflussen wiirde. Die unterschiedlichen Zeitpunkte der

71



6 Langzeitbeaufschlagung von Filterkuchen aus Salz mit Wassertropfen in gesittigter Luft - Penetration

Filmbildung in Abhéngigkeit der Beladung zeigen, dass ein anfinglicher Filterkuchen auf der An-
stromseite des Filters den Transport der Fliissigkeit verlangsamt. Die Verzogerung beim Einsetzen
der Drainage nimmt mit zunehmender Partikelbeladung zu. Die zuvor diskutierten spezifischen
Differenzdruckanstiege wihrend der Filmbildung und folgenden Gradienten im quasi-stationidren
Zustand liegen innerhalb des Fehlers von 2 mbar (siehe Abbildung 6.7). Da die optische Beobach-
tung des Filters mittels Endoskop von der Anstromseite und Kamera von der Abstromseite keine
Riickschliisse auf einen Grund der verzogerten Filmbildung erlaubt, wird deshalb der Zeitpunkt
der Filmbildung gesondert theoretisch betrachtet (siehe Kapitel 6.2.2).

Um ein besseres Verstandnis vom Einfluss der unloslichen Partikeln auf die gesamte Materialver-
teilung auf der Anstromseite der Filter zu erlangen, wurden die Filter mittels REM analysiert. In
Abbildung 6.9 sind Fotos und REM-Aufnahmen des salz- und glasbeladenen Filtermediums mit

dem salzbeladenen Filtermedium verglichen.

Vor der Beaufschlagung mit Wassertropfen sind beide Filtermedien gleichmifig mit einem Filter-
kuchen bedeckt (siehe Abbildung 6.9 1a, 3a). Im Falle des salz- und glasbeladenen Filtermediums
ragen keine einzelnen Fasern aus dem Filterkuchen heraus, was die Aussage stiitzt, dass dieser
Filterkuchen eine grofere Filterkuchenhohe als der Filterkuchen aus reinem Salz aufweist (siehe
Abbildung 6.9, 3b). Nach Beaufschlagung mit Wassertropfen hat das Salz Krusten um einzelne
Faserbiindel des salzbeladenen Filtermediums gebildet, andere Stellen sind frei von Salz (vgl. Ab-
bildung 6.3). Auf der Anstromseite des Filtermediums, das mit Salz und Glas beladen ist, verbleiben
nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen sowohl Glaskugeln als auch Salz. Ahnlich wie beim
salzbeladenen Filtermedium zeigt auch das mit Salz und Glas beladene Material nach der Beauf-
schlagung mit Wassertropfen und Durchstromungstrocknung hellere und dunklere Bereiche (siehe
Abbildung 6.9, 2a, 4a). Der dunklere Bereich zeigt Glaskugeln und Salz auf der REM-Aufnahme
und dem EDX-Scan (siehe Abbildung 6.9, 4.1b, 4.1c), wihrend der hellere Bereich tiberwiegend
Glaskugeln bzw. Silicium enthilt (siehe Abbildung 6.9, 4.2b, 4.2¢). Die ungleichmiBige Verteilung
von Material fiihrt zu sichtbaren Flecken auf der Anstromseite der Filtermedien, die unabhéngig
von ihrer Position im Priifstand sind, sondern nur vom jeweiligen Filtermedium abhéingen. Ein Ver-
gleich von Abbildung 6.9, 2.1 und 2.2 mit 4.1 und 4.2 zeigt, dass insgesamt mehr Fasern auf dem
salz- und glasbeladenen Filtermedium bedeckt bleiben als auf dem salzbeladenen Filtermedium.
Offenbar verbleiben mehr Partikeln auf dem salz- und glasbeladenen Filter, und das Salz bildet

nicht nur Krusten um die Faserbiindel, sondern auch um das Glas (siche Abbildung 6.9, 4.1).

Die Gesamtmengen an Salz und Glas, die in der abstromseitigen Drainage der einzelnen Filter
nachgewiesen wurden, sind in Tabelle 6.1 aufgefiihrt. Die Drainagen wurden entsprechend der

Durchfiihrung in Kapitel 4.4.3 zum Nachweis 16slicher und unldslicher Inhaltsstoffe untersucht.

Bei dem unbeladenen Filter und dem glasbeladenen Filter wurden keine Partikelriickstinde im
Drainagewasser festgestellt. Glas wurde in keiner der Drainagen nachgewiesen. Abbildung 6.10
zeigt die Analyse der Drainage der Filter, die mit Salz bzw. Salz und Glas im Verhiltnis 1:2 beladen

wurden.
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vor Wasserbeaufschlagung nach Wasserbeaufschlagung und Trocknung
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Abbildung 6.9: Fotos (a), REM-Aufnahmen (b) und EDX-Scans (c) der Anstromseite des salzbeladenen Filters vor
(1) und nach (2) Beaufschlagung mit Wassertropfen und Durchstromungstrocknung sowie des mit
einer Mischung aus Salz- und Glaspartikeln im Verhiltnis 1:2 beladenen Filters vor (3) und nach (4)
Beaufschlagung mit Wassertropfen und Durchstromungstrocknung.
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Tabelle 6.1: Analyse der Drainage in absoluten Werten.

Beladung des Filters Salzgehalt / mg Glasgehalt / mg
Unbeladen 0 0
Salzbeladen 19.2 0
Salz- und Glasbeladen 23.4 0
Glasbeladen 0 0
a) b)
30 .20
= Salz > . = Salz
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Abbildung 6.10: Ergebnisse der gravimetrischen Analyse der Drainage eines salzbeladenen und eines mit einer Mi-

schung aus Salz- und Glaspartikeln im Verhiltnis 1:2 beladenen Filters. Die Zeit = 0 markiert den

Beginn der Drainage.
Das geloste Salz penetrierte die gesamte Tiefe des Filtermediums und wurde in der Drainage auf
der Reingasseite nachgewiesen. Die penetrierte Salzmenge nimmt mit zunehmender Drainage fast
linear zu. Abbildung 6.10 zeigt, dass sich die Salzmassen, welche in der Drainage des salzbeladenen
und salz- / glasbeladenen Filters nachgewiesen wurde, nicht signifikant unterscheiden und stiitzt
damit die Aussage, dass unlosliches Material im Filterkuchen keinen wesentlichen Einfluss auf
die Menge des durch das Filtermedium penetrierenden Salzes (in Losung) hat. Die Sittigung der
Drainage liegt bis zu einem Volumen von 1 ml zwischen 0 % und 19 % und weist damit eine
hohe Streuung im Vergleich zu den darauffolgenden Werten zwischen 3 % und 7 % auf. Im ersten
Milliliter der Drainage des salz- und glasbeladenen Filters konnte teilweise kein Salz nachgewiesen
werden. Das bedeutet, dass das penetrierende Wasser nicht zwangslidufig mit Salz in Beriihrung
kommt oder soweit verdiinnt ist, dass es nicht mehr in der Drainage nachgewiesen werden kann.
Insgesamt liegt die Sattigung der Drainage konstant unter 20 %. Abbildung 6.10 b zeigt, dass die
Streuung der Sittigung stirker bei der Analyse der ersten Drainageproben bei der Analyse von
1 Probe / 1 min ist. Sie nimmt ab, sobald die Messintervalle grofer bzw. die Probenahmerate
reduziert wird (1 Probe / 5 min, siehe Deteils zur Durchfiihrung in Kapitel 4.4). Fiir zukiinftige
aufwendige Wigungsanalysen der Drainage mit Wasser ist eine einheitliche Probenahmerate zu
empfehlen, sodass ein Einfluss der Probenahme- und Analysemethode in den Daten ausgeschlossen

werden kann.
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Das Eindringen von Salz und die Umlagerung von Partikeln auf der Anstromseite des Filters be-
einflusst nicht nur das Betriebsverhalten des Filters in Bezug auf den Differenzdruck, sondern auch

den Fraktionsabscheidegrad der Filter. Die Fraktionsabscheidegrade von vier unterschiedlichen
Beladungen werden verglichen:

AusschlieBlich mit Salz (131 mg) beladen (13,1 g/m?)

AusschlieBlich mit Glas (1000 mg) beladen (100 g/m?)

Beladen mit Salz (131 mg) und Glas (262 mg) in einem Verhiltnis von 1:2 (39,3 g/m?)

Beladen mit Salz (131 mg) und Glas (786 mg) im Verhiltnis 1:6 (91,7 g/m?)?

Abbildung 6.11 zeigt den Fraktionsabscheidegrad von vier Filtern vor der Beladung, nach der

Beladung und nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen und Durchstromungstrocknung.
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Abbildung 6.11: Fraktionsabscheidegrade vor der Beladung (unbeladen), nach der Beladung (beladen) und nach der
Beaufschlagung mit Wassertropfen und Durchstromungstrocknung eines (a) mit Salz beladenen, (b)
mit Glas beladenen, (c) mit einer Mischung aus Salz- und Glaspartikeln im Verhiltnis 1:2 beladenen
und (d) mit einer Mischung aus Salz- und Glaspartikeln im Verhéltnis 1:6 beladenen Filters. Die
salzhaltigen Filterkuchen enthalten alle die gleiche Salzmasse von 131 mg.

Die MPPS des unbeladenen Filters liegt zwischen 200 und 400 nm, wobei der Fraktionsabschei-
degrad etwa 40 % betrédgt. Mit Ausnahme des glasbeladenen Filters haben die beladenen Medien
einen Fraktionsabscheidegrad von tiber 98 % fiir alle Partikelgroen. Der mit Glas beladene Filter

(siche Abbildung 6.11 b) hat einen geringeren Fraktionsabscheidegrad von knapp tiber 87 % mit

Dieses Verhiltnis in der Beladung von 16slichem und unloslichem Partikelmaterial wurde als Wert zwischen reiner

Glasbeladung und grofem Salzanteil mit salz-glasbeladung (1:2) zusitzlich zur Unterstreichung der Ergebnisse
hinzugefiigt.
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niedrigerer MPPS gegeniiber dem unbeladenen Filter. Die Beaufschlagung mit Wassertropfen fiihrt
zu einer Abnahme des Fraktionsabscheidegrads, die durch das Umstrukturieren des Filterkuchens
verursacht wird. Abbildung 6.11 a und c zeigen, dass der Fraktionsabscheidegrad der salzbelade-
nen und salz-glasbeladenen Filter Werte erreicht, die denen des unbeladenen Filters nahekommen.
Die MPPS des glasbeladenen Filters nimmt ab, wihrend der Fraktionsabscheidegrad iiber 70 %
bleibt (siche Abbildung 6.11 b). Der Fraktionsabscheidegrad der MPPS des mit Salz und Glas im
Verhiltnis 1:6 beladenen Filters sinkt auf fast 40 % und auch die MPPS selbst nimmt ab (siehe
Abbildung 6.11 d).

Die Betrachtung der Differenzdruckverldufe allein konnte zu dem Schluss fiihren, Beaufschlagung
mit Wassertropfen beladener Filter sorge fiir einen geringeren Differenzdruck und ermdgliche
damit einen energiesparenden und kostengiinstigen Filtrationsbetrieb. Pei [106] schlédgt beispiels-
weise vor, die Erkenntnisse des abfallenden Differenzdrucks durch Beaufschlagung mit hoher
rel. Luftfeuchtigkeit fiir eine Optimierung zu langerem Filtereinsatz aufgrund von erhdhter Staub-
speicherkapazitit bei geringem Differenzdruck zu nutzen. Dies ist als Pauschalaussage fiir beliebige
Stoffsysteme ohne eingehende Priifung nicht sinnvoll, da Abbildung 6.11 zeigt, dass der Frakti-
onsabscheidegrad der untersuchten Filter durch Beaufschlagung mit Wassertropfen mit Ausnahme

von Partikeln < 30 nm nah der Messgrenze sinkt.

Die beobachtete Abnahme der MPPS bedeutet, dass eine Abnahme in der Abscheidung durch
Diffusion und eine Zunahme in der Trigheitsabscheidung vorliegt. Eine inhomogene Struktur des
verbleibenden l6slichen oder unloslichen Materials nach der Durchstromungstrocknung der Filter,
wie auf den REM-Aufnahmen zu sehen ist (siche Abbildung 6.9), mit stark beladenen Bereichen
einerseits und unbeladenen Bereichen in Form von Rissen oder Liicken andererseits, fiihrt zur
Durchstromung insbesondere der unbeladenen Bereiche mit hoherer lokaler Anstréomgeschwindig-
keit. Ein vergleichbarer Effekt ist von Filtern nach unvollstindiger Abreinigung bekannt [16], bei
der ein Teil des Filterkuchens auf dem Filter verbleibt und Bereiche mit geringerem Stromungswi-
derstand bildet und es zu einer inhomogenen Durchstromung kommt. Daraus folgt ein reduzierter
Differenzdruck gegeniiber Filtern mit einem homogenen Filterkuchen und die Abscheidung wird
insgesamt schlechter, weil die bevorzugt durchstromten Bereiche keinen Kuchen zur zusitzlichen
Abscheidung tragen. Durch die lokal hohere Anstromgeschwindigkeit wird die Abscheidung im
Diffusionsbereich schlechter als beim unbeladenen Medium, aber die Triagheitsabscheidung verbes-
sert sich gegeniiber dem unbeladenen Medium, woraus die Verschiebung der MPPS zur kleineren

PartikelgroBe resultiert.

6.2.2 Theoretische Betrachtungen zum Zeitpunkt der Filmbildung
In diesem Kapitel wird der Zeitpunkt der Filmbildung in Abhéngigkeit der Beladung der Filter

(siehe Kapitel 6.2) nédher beleuchtet und anhand dieser Betrachtung werden die Grenzen der
Ubertragbarkeit des Kanal-Film-Modells diskutiert.
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Von Untersuchungen mit mehrlagigen oleophilen Olnebelfiltern ist bekannt, dass die Dauer bis
zur Filmbildung At proportional zur Lagenanzahl bzw. Filterdicke und damit zum mit Fliissigkeit
gefiillten Volumen (Vgy) ist [48].

Atriler ~ VFI Filter (6.1)

Unter der Annahme, dass es sich beim Filterkuchen um eine starre, porose Struktur mit konstanter
Porositit handelt und der Ubergang vom Filterkuchen zum Medium vernachlissigbar klein ist,
konnte diese Erkenntnis auf das in dieser Arbeit untersuchte Stoffsystem iibertragbar sein. Es stellt
sich somit die Frage, ob der experimentell ermittelte Wert fiir die Kanalverzogerung, die durch
den Filterkuchen verursachte Verzogerung in der Filmbildung (Atgychen), allein auf das zusétzliche

Flissigkeitsspeichervolumen durch den Filterkuchen zuriickzufiihren ist.

Atge:samt = AtKuchen + Atl:ilter (62)
VFl.,gesamt - VFl.,Kuchen + VFl.,Filter (63)

Dann gilt fiir Atgychen:
AtKuchen ~ VFl.,Kuchen (6-4)

Abbildung 6.12 zeigt grafisch den Zusammenhang zwischen der Dauer bis zur Filmbildung At des
unbeladenen Filters und die Kanalverzogerung Atgychen an den Differenzdruckkurven wihrend der
Beaufschlagung mit Wassertropfen des unbeladenen und des glasbeladenen Filters gegeniiber einer

schematischen Darstellung des Filterkuchens als Fliissigkeitsspeicher mit Vg, xuchen-

Das von Fliissigkeit eingenommene Volumen im Filterkuchen ldsst sich iiber die Séttigung S und

das Hohlraumvolumen (Vy) berechnen.

VrL,
Skuchen = ‘; Kuchen (6.5)
HKuchen
Mit bekanntem Gesamtvolumen (V) lisst sich das Vy iiber die Porositit € berechnen.
Vu
= — 6.6
°= Ve (6.6)

Fiir einen Filterkuchen, fiir den das Vg in der Regel nicht bekannt ist, ldsst sich das Vy iiber das

Feststoffvolumen (Vgest) berechnen.
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Salz-/Glasbeladung Wasserbeaufschlagung
30 vy unbeladen beladen
1 unbeladen Beginn der Drainage .
—131 mg Salz Doty Filterkuchen
251 —131mg Salz, 262 mg Glas ¢} 4
{ ——1000 mg Glas r.-r"“—
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Abbildung 6.12: Differenzdruckverldufe wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen eines unbeladenen Filters,
eines salzbeladenen Filters, eines mit einer Mischung aus Salz- und Glaspartikeln beladenen Filters
und eines glasbeladenen Filters.

VH,Kuchen ( 6 7)

€Kuchen =
VH,Kuchen + VFest,Kuchen

Das VEest Kuchen 1St dann iiber die Dichte des Partikelmaterials und die Beladung bestimmbar.

Unter Annahme einer sinnvollen Porositit fiir den Filterkuchen (0,8) [12] ldsst sich Vi kuchen
berechnen. Unter der konservativen Annahme, dass die Sittigung 1 ist, also der Filterkuchen als
maximaler Fliissigkeitsspeicher betrachtet wird und Vi kychen zut 100 % mit Fliissigkeit gesattigt

ist, ldsst sich Atgychen,max berechnen.

Ve VB Kuchen

S TrL.Ruchen 6.8
At AtKuchen,max ( )

Es ergeben sich die in Tabelle 6.2 gezeigten Werte und daraus berechneten Atgychen, die im

Folgenden mit den experimentellen Werten verglichen werden.

Zur Priifung des glasbeladenen Filters, auf den die Annahme der unverénderten Porositit am besten
zutrifft, ergibt sich mit den Werten aus Tabelle 6.2 fiir A t*:

At‘(berechnet) = 13min (6.9)
Mit den Annahmen, die zu einer maximal durch den Filterkuchen verursachten Verzdgerung in

der Filmbildung fiihren, ergibt sich eine Kanalverzdgerung von 13 min. Dieser Wert ist kleiner

als der aus Abbildung 6.8 ersichtliche Wert von 53 min, was zeigt, dass diese Verzogerung im
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6.2 Einfluss von unloslichem Partikelmaterial im Filterkuchen auf die Penetration von Salz

Tabelle 6.2: Hohlraumvolumen fiir Filter mit unterschiedlichen Beladungen.

Beladungsart K>SOy Glas:K,SOg4 1:2 Glas
Atgychen (experimentell) in min 24 36 53
€Kuchen (aNgENOMmMmen) 0,8 0,8 0,8
Masse Filterkuchen in g 131 262 998
VFest Kuchen in M? 4,92-108 1,02 - 1077 3,99 - 1077
VH Kuchen in m° 1,97-107 4,06 - 1077 1,60 - 107
VI Kuchen in M° 1,97-107 4,06 - 1077 1,60-107
Atguchen,max (berechnet) in min 1,6 3,3 13,0
EKuchen (berechnet) 0,983 0,978 0,942

-Sprung“ nicht ausschlieBlich mit dem zusitzlichen Vy xychen bzw. der Kuchenbeschaffenheit
begriindet werden kann. Umgekehrt wiirde eine Verzogerung der Filmbildung von 53 min bei der
angenommenen Sittigung von 100 % einer ekychen VOn 0,94 entsprechen. Diese Porositit liegt, wenn
auch hoher als angenommen, in einem méglichen Bereich. Dies ldsst darauf schlieBen, dass die
in der Olnebelfiltration gewonnen Erkenntnisse zumindest in ihren Ansitzen auf Oberflichenfilter
mit Filterkuchen iibertragbar sein konnen. Bei dem Vergleich eines mehrlagigen Filters mit nur
einer Filtermedienlage muss beachtet werden, dass bei der ersten Lage eine hohere Sattigung und
kein definierter Kanalbereich in der anstromseitigen Lage auftritt [48]. Bei mehreren Lagen wird

dieser Erstelage-Effekt vernachlissigbar.

Eine experimentelle Abschitzung der Porositit ist {iber die Hohe des Filterkuchens méglich. Die
Kuchenhohe des glasbeladenen Filters nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen und Durchstro-
mungstrocknung konnte mit einem LSM, anhand eines unbeschidigten Randstiicks der Filterronde
nach Entnahme aus der Anlage, auf 148,33 nm bestimmt werden. Vor der Beaufschlagung mit
Wassertropfen war keine Messung mit LSM moglich, da keines der glasbeladenen Filtermedien
aus der Anlage entnommen werden konnte, ohne die Struktur des Filterkuchens zu beschidigen.
Damit folgt

(6.10)

wo M die Flachenbeladung, A die beladenen Filterflache, h die Hohe des Filterkuchens and p die
Dichte der Partikeln ist. Damit lédsst sich eine Porositédt von 0,73 bestimmen. Dies entspricht einer

noch geringeren Kanalverzdgerung.

At‘(experimentell) = 8, 8min (6.11)

Wesentliche Unterschiede verglichen mit dem Kanal-Film-Modell bestehen im Stoffsystem, durch
das losliche Salz mit sich zeitlich verdnderndem Zustand und die unldslichen Glaspartikeln, die

den Wasserspeicherraum im System beeinflussen. Dies fiihrt zu signifikant anderem Verhalten bei
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der Penetration von Fliissigkeit auf die Reingasseite. Bei den salzbeladenen Filterkuchen 16sen
sich die Salzpartikeln durch Erh6hung der rel. Luftfeuchtigkeit iiber die Deliqueszenzfeuchte und
durch direkten Kontakt mit Wassertropfen. In diesem Fall kann der Filterkuchen also nicht als
starrer, stabiler Wasserspeicher betrachtet werden. Nur bei einem Filterkuchen aus unloslichen
Glaskugeln wire anzunehmen, dass er als solcher betrachtet werden kann. Allerdings ist auch bei
Glaskugeln eine Abnahme des Differenzdrucks und damit eine Verdnderung des Filterkuchens
bei der Beaufschlagung mit Wassertropfen beobachtet worden. Somit beschreibt At® (experimen-
tell) den Filterkuchen aus Glaskugeln nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen, basierend auf
der Porositit, die nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen und Durchstrémungstrocknung er-
mittelt wurde. Das Verhalten des Differenzdrucks beim Filterkuchen aus Salz- und Glaspartikeln
(siehe Abbildung 6.12) ist mit einer Uberlagerung der Effekte eines rein salzbeladenen und rein

glasbeladenen Filtermediums zu erkléren.

6.3 Kiristallisation von Salz im Filtermedium

Von den in 3.1 aufgefithrten Szenarien wurden die anstromseitige Umlagerung von Partikeln
(siehe Kapitel 5) und die Penetration durch die gesamte Tiefe des Filters (sieche Kapitel 6.1)
bisher untersucht und erldutert. Wie die Analyse eines Aufbaus aus einer einzelnen Filterlage, im
Folgenden als einlagiger Filter bezeichnet, zeigt (siche Kapitel 6.1), ist mittels REM und n-CT
kein Salz im Filterinnern nachweisbar. Durch die Untersuchung von Aufbauten, in denen mehrere
Filtermedienlagen als eine betrachtet werden, im Folgenden als mehrlagiger Filter bezeichnet,
konnten Erkenntnisse iiber die Partikelmaterialverteilung im Inneren des Filtermediums (siehe
Kapitel 4.3.3) gewonnen werden. Dabei werden 4 Lagen desselben Filtermediums hintereinander
geklemmt und als ein Filtermedium, das die vierfache Dicke des einlagigen Mediums besitzt,

betrachtet.

Die vier einzelnen Medienlagen ermdglichen eine Unterteilung in einen Anstrombereich, die Fil-
terlage 1, einen mittleren Bereich, der sich aus der Filterlage 2 und 3 zusammensetzt, und einen
abstromseitigen Bereich, die Filterlage 4. Die gravimetrische Analyse der einzelnen Lagen gibt
Aufschluss tiber die Salzverteilung im Filterinneren. Dies ermdglicht die Untersuchung einer mittel-
fristigen Beaufschlagung, das heif3t einer Langzeitbeaufschlagung, die vor Beginn der Filmbildung
unterbrochen wird, und einer intermittierenden Beaufschlagung, also einer Langzeitbeaufschla-
gung mit einer Unterbrechung, wihrend welcher der Filter nach der in Kapitel 4.4 beschriebenen

Durchfiihrung getrocknet wird und somit Losungs- und Kristallisationsprozess mehrfach auftreten.

Da diese Methode bisher noch keine Anwendung in der Forschung der Oberflidchenfiltration mit 16s-
lichen Partikeln gefunden hat, ist zunéchst zu priifen, ob die Erkenntnisse, die mit einem vierlagigen

Filter gewonnen werden, auch wirklich auf einen Filter mit einer Lage iibertragbar sind.
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6.3 Kristallisation von Salz im Filtermedium

6.3.1 Priufung der Anwendbarkeit eines mehrlagigen Filteraufbaus

Ein Vergleich eines einlagigen und eines vierlagigen Filters mit gleicher Salzbeladung wihrend
der Beaufschlagung mit Wassertropfen dient der Priifung der Ubertragbarkeit von Beobachtungen
und Erkenntnissen von mehrlagigen auf einlagige Filter, wie oben ausgefiihrt. Abbildung 6.13 zeigt
den Differenzdruck eines salzbeladenen einlagigen Filters (wie er bereits in Kapitel 6.1 diskutiert
wurde) abziiglich Apg im Vergleich zum Differenzdruck eines salzbeladenen vierlagigen Filters

abziiglich Apg wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen.

einlagig, kontinuierlich mit Drainage
60 = \ierlagig, kontinuierlich mit Drainage - 123 —>
) AtKanz:ll,vierlagig 1
e u=3,5cm/s
S0 SN T=20°C
aufgrund von / \
5 40 Flussigkeitsanstauung | /
o 7] im Fi H |
e im Filter \: :
<| 30 ~ AtKanal,emlaglg H ‘l‘ .
a | > p— v i
g L | ;
20 - \ / ApEijm
Mosaz = 131 Mg i [ S
10 - i
..................... ApKanaI
ApKanaI
0 - r I . I . I . I .
0 50 100 150 200 250 300 350

Zeit / min

Abbildung 6.13: Differenzdruck (Ap-Apy) eines salzbeladenen einlagigen Filters und eines salzbeladenen vierlagigen
Filters wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen.

Nach Beladung mit 131 mg Salz sinkt auch der Differenzdruck des vierlagigen Filters zu Beginn
der Beaufschlagung mit Wassertropfen auf einen Differenzdruck nahe Apy. Die Zeit der Fliis-
sigkeitspenetration durch das Filtermedium, der Kanalbereich des Differenzdruckverlaufs bis zur
Filmbildung, dtgana, verldngert sich und der Differenzdruck des Kanalabschnitts Apgana nimmt
mit der Filterdicke zu. Der Differenzdruck des vierlagigen Filters zeigt einen unerwartet steilen
Anstieg des Differenzdrucks bis ca. 50 mbar bei der Filmbildung. Es folgt ein Abfall des Diffe-
renzdrucks mit dem die Drainage startet, bevor der Differenzdruck wieder ansteigt und auf etwa
30 mbar den erwarteten quasi-stationidren Zustand erreicht. Abbildung 6.13 zeigt, dass der aus
der Filmbildung resultierende Differenzdruck Apgim, hier definiert als Differenzdruck ab einer
Steigung von 2 mbar / 5 min bis zum Anfangsdifferenzdruck des quasi-stationdren Zustands, des

vierlagigen Filters dem Appim, des einlagigen Filters entspricht.

Die Beobachtungen aus Abbildung 6.13 passen zu den Ergebnissen aus Experimenten mit Olnebel-
filtern, die nahelegen, dass die Lagenanzahl in erster Linie den Kanalbereich, also den Differenz-

druckverlauf bis zur Filmbildung tangiert, wihrend die Filmbildung selbst kaum davon beeinflusst
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ist (siehe Kapitel 6.2.2). Wihrend der Differenzdruck durch die Filmbildung die gleiche Grofie
beibehilt und sich dessen Aufbau nur leicht verzogert, verldangert sich der Kanalbereich. Demzu-
folge erhoht sich der finale Differenzdruck dieses Bereichs, der den Punkt markiert, an dem die

Filmbildung startet, bei Olnebelfiltern proportional zur Filterdicke.

Abbildung 6.13 zeigt, dass der proportionale Zuwachs von Atgana und Apgana bei dem salzbe-
ladenen Oberfldchenfilter nicht gegeben ist, der Apgiim jedoch wie bei mehrlagigen Filtern in der
Olnebelfiltration unverindert bleibt. Bei der Beaufschlagung mit Wassertropfen der mehrlagigen
Filter tritt zu Beginn der Drainage ein steiler Anstieg bis iiber 50 mbar durch Anstauung von Fliis-
sigkeit im Filter auf. Bei Erreichen eines Differenzdruckes iiber 50 mbar kam es zu einem abrupten
abstromseitigen Austritt von Fliissigkeit, der am unteren, duleren Rand des Filtermediums visuell
zu beobachten war, mit dem vorhandenen optischen Aufbau aber aufgrund von Reflexion und
steilem Winkel nicht festgehalten werden konnte. Der Austritt der Fliissigkeit spiegelt sich im Dif-
ferenzdruckverlauf durch ein Absinken und ein anschlieBendes Ansteigen des Differenzdrucks auf
einen Wert von 28 mbar wider, ab dem der Differenzdruck einen quasi-stationidren Zustand erreicht,
der auch bei einlagigen Filtern nach der Drainage zu beobachten ist (siche Abbildung 6.13). Bei der
schnellen Anderung des Differenzdrucks durch die Fliissigkeitsanstauung ist ein Uberschwingen
im Differenzdrucksensor bei Differenzdruckabfall nicht auszuschliefen. Eine Erkldrung fiir die
Anstauung von Fliissigkeit im Filtermedium kann auf Basis der vorliegenden Versuche an dieser
Stelle bisher nicht geliefert werden. Aufgrund der sich 16senden Fliissigkeitsanstauung im Filter
weist die erste Probe der Drainage eine sehr grofle Losungsmenge verglichen mit einlagigen Filtern
auf. Ein detaillierter Drainagevergleich findet sich in Abbildung 6.14 a). Abbildung 6.14 b) zeigt

die Ergebnisse der gravimetrischen Analyse des einlagigen und vierlagigen Filters.
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A
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5 0.020 L A E 200; und Trocknung und Trocknung
3 . E vorher  nachher vorher  nachher
) “ ic 1601
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Abbildung 6.14: Vergleich der Ergebnisse der gravimetrischen Analyse des einlagigen und vierlagigen Filters von a)
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6.3 Kristallisation von Salz im Filtermedium

Ein Vergleich der Ergebnisse der gravimetrischen Analyse der beiden Filter (siehe Abbildung 6.14 b)
zeigt, dass der iiberwiegende Salzanteil nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen und anschlie-

Bender Durchstromungstrocknung in der ersten Filterlage verbleibt.

Abgesehen von der ersten Probe der Drainage, welche die angestaute Losung enthilt, ist der
Salzgehalt der Drainage, die den vierlagigen Filter abstromseitig verlésst, sehr dhnlich zu dem
des einlagigen Filters (siehe Abbildung 6.14 a). Die erste Drainageprobe des vierlagigen Filters
enthélt viel mehr Losung und Salz als die des einlagigen Filters. Dies ist wiederum eine Folge
der zuvor beschriebenen Fliissigkeitsansammlung im Filter, welche das auffillige Maximum im

Differenzdruckverlauf bei der Filmbildung verursacht.

Ein Vergleich der Ergebnisse der gravimetrischen Analyse der beiden Filter (siche Abbildung 6.14 b)
zeigt, dass beide Filter nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen und der Durchstromungstrock-
nung eine vergleichbare Menge an Salz enthalten. Die Analyse des vierlagigen Filters gibt zusétzlich
Aufschluss dariiber, dass das Salz iiberwiegend in der ersten Filterlage auf der Anstromseite des
Filtermediums kristallisiert. Dies bestétigt die Beobachtungen aus Kapitel 6.1, wonach bei einer
Langzeitbeaufschlagung eines salzbeladenen hydrophilen Filtermediums mit Wassertropfen und
anschlieender Durchstromungstrocknung das im Filter verbleibende Salz {iberwiegend auf der

Anstromseite des Filtermediums auskristallisiert.

Der Vergleich zwischen dem einlagigen und dem vierlagigen Filter zeigt, dass die Ergebnisse
von mehrlagigen Filtern mit denen von einlagigen Filtern vergleichbar sind. Zu einer Anstauung
von Losung im Filtermedium kommt es nur bei mehrlagigen Oberflichenfiltern. Auf Basis dieser
Untersuchung werden mehrlagige Filter im Folgenden eingesetzt, um die Salzverteilung iiber die

Tiefe von Filtermedien zu untersuchen.

6.3.2 Differenzdruckverlaufe und Salzverbleib in Abhangigkeit der
Betriebsweise wahrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen

Ein vierlagiger Filter wird analog zu den bisherigen Versuchen (siehe Kapitel 6.3.1 und Kapitel 4)
mit 16slichem K, SO, beladen, mit Wassertropfen beaufschlagt und getrocknet. Die Beaufschlagung
wird allerdings frithzeitig, nach einer Beaufschlagungsdauer von 70 % der Beaufschlagungsdauer
bis zur Filmbildung des vierlagigen Filters beendet, was einer Beaufschlagungszeit von 190 min
entspricht (siche Abbildung 6.15, mittelfristige Beaufschlagung). Dadurch wird die Beaufschlagung
mit Wassertropfen gestoppt, bevor eine Filmbildung oder Drainage einsetzt. Abbildung 6.15 zeigt
den Differenzdruckverlauf (Ap-Apg) von dem vierlagigen salzbeladenen Filter aus Abbildung 6.13
wihrend der kontinuierlichen Beaufschlagung mit Wassertropfen mit Drainage und von einem
vierlagigen salzbeladenen Filter, der 190 min nach Beginn der Beaufschlagung mit Wassertropfen
getrocknet wurde. Zusitzlich sind die zugehorigen Ergebnisse der gravimetrischen Analyse der

beiden Filter gezeigt.
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a) b)
kontinuierlich mit Drainage
B — mittelfristig ohne Drainage 2o —’—’
4 i 3,5°cm/s o Wasserbeaufschlagung Wasserbeaufschlagung
T=20°C £ 200 +
. o und Trocknung und Trocknung
® —
-g 404 myg,, =131 mg 2 vorher nachher vorher nachher
= 1509 131mg 129mg 131mg 115mg
g = { i j
g @ I
) : ot 2
. Ende der mittelfristigen & 1004
g 20 - Beaufschlagung J E
bei At =190 min -
ohne Drainage 50 -
0 T T T O
0 100 200 300 mittelfristig kontinuierlich
Zeit / min ohne Drainage mit Drainage

Abbildung 6.15: Vergleich von zwei vierlagigen Filtern, die mit Salz beladen, 190 und 350 Minuten lang mit Wasser
beaufschlagt und durch Durchstromung getrocknet wurden: a) Differenzdruck (Ap-Apoy) und b) die
Ergebnisse der gravimetrischen Analyse der Filterlagen.
Abbildung 6.15 a) zeigt, dass sich der Differenzdruck beider Filter bis zum Ende der mittelfristi-
gen Beaufschlagung nahezu deckungsgleich entwickelt. Abbildung 6.15 b) bestitigt, dass bei dem
Filter, der 190 min mit Wasser beaufschlagt wurde und bei dem keine Drainage zu beobachten
war, von den 131 mg 4+ 2 mg K,SO4 kein Salz wihrend des Versuches das Filtermedium ver-
lassen hat. AuBlerdem zeigt sie, dass ein erheblicher Teil des im Filter verbleibenden Salzes in
Filterlage 2 bis 4 auskristallisiert. Dies beweist, dass bereits an Oberflichenfiltern abgeschiedenes
Salz durch Beaufschlagung mit Wassertropfen in die Filter penetrieren und dort bei anschlieBender
Durchstromungstrocknung auskristallisieren kann. Nach einer langer anhaltenden kontinuierlichen
Langzeitbeaufschlagung tiber den Eintritt einer Drainage hinaus hat, wie zu erwarten, Salz, gelost
in der abstromseitigen Drainagefliissigkeit, das Filtermedium verlassen. Das iibrige Salz verbleibt
iberwiegend in der anstromseitigen Filterlage 1, wo abschlieBend nach Durchstrémungstrocknung

absolut mehr Salz als nach mittelfristiger Beaufschlagung und Durchstréomungstrocknung verbleibt.

Im Folgenden wird ein Filter beschrieben und diskutiert, das intermittierend mit zwei Zyklen,
jeweils bestehend aus Beaufschlagung mit Wassertropfen und Durchstromungstrocknung, beauf-
schlagt wurde. Dabei ist der erste Zyklus analog zur mittelfristigen Beaufschlagung durchgefiihrt
worden. Die Durchstromungstrocknung wurde nach 190 min vor Eintritt einer abstromseitigen
Drainage eingeleitet. Der zweite Zyklus entspricht der kontinuierlichen Langzeitbeaufschalgung
mit Beaufschlagung tiber die Drainage hinaus (siche Kapitel 6.1). Der Differenzdurckverlauf des
Filters ist in Abbildung 6.16 neben dem der Filter wihrend mittelfristiger und kontinuierlicher

Beaufschlagung ab Beginn der Wasserbeaufschlagung dargestellt.

Der Differenzdruckverlauf bei Beaufschlagung mit Wassertropfen ohne Drainage (0 bis 190 min)
ist nahezu deckungsgleich mit dem der kontinuierlichen Beaufschlagung und der intermittierenden
Beaufschlagung. Die Differenzdruckverldufe der kontinuierlichen Beaufschlagung (0 bis 350 min)

und des zweiten Beaufschlagungszyklus der intermittierenden Beaufschlagung (530 bis 860 min)
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Abbildung 6.16: Differenzdruckverlauf von vierlagigen Filtern wihrend der mittelfristigen Beaufschlagung ohne Drai-

nage, der kontinuierlichen Beaufschlagung mit Drainage und der intermittierenden Beaufschlagung
mit Drainage. Die Zeit t = 0 markiert den Start der Wasserbeaufschlagung.

sind ebenfalls nahezu deckungsgleich und zeigen den charakteristischen ,,Sprung* wihrend der

Filmbildung. Im quasi-stationdren Zustand zeigen beide Verldufe Abweichungen im Rahmen der
Wiederholbarkeit (siche Abbildung 6.7). Abbildung 6.17 zeigt den Differenzdruckverlauf des vier-
lagigen Filters wihrend der kontinuierlichen Langzeitbeaufschlagung mit Drainage und des vierla-

gigen Filters wihrend der zweiten Beaufschlagung mit Wassertropfen der intermittierenden Lang-

zeitbeaufschlagung mit Drainage (siehe Abbildung 6.17 a) und die Ergebnisse der gravimetrischen

Analyse der zugehorigen Drainagen.
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Abbildung 6.17: a) Differenzdruckverlauf von vierlagigen Filtern wihrend der zweiten / finalen Beaufschlagung mit

Wassertropfen mit Drainage bei intermittierendem Betrieb im Vergleich zum Verlauf wihrend einmali-
ger, kontinuierlicher Langzeitbeaufschlagung, wobei die Zeit t = 0 den Start der Wasserbeaufschlagung
markiert, und b) gravimetrische Analysen der zugehorigen Drainagen.
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6 Langzeitbeaufschlagung von Filterkuchen aus Salz mit Wassertropfen in gesittigter Luft - Penetration

Im Vergleich zum zuvor beschriebenen und diskutierten Differenzdruckverlauf des vierlagigen
Filters bei kontinuierlicher Langzeitbeaufschlagung, zeigt der Verlauf wihrend der letzten Be-
aufschlagung des intermittierenden Betriebs einen leicht kiirzeren Kanalbereich und eine etwas
frithere Filmbildung (siehe Abbildung 6.17 a). Die verbleibende Salzmasse von 129 mg im Innern
des Mediums zu Beginn des zweiten Zyklus der intermittierenden Beaufschlagung ist aus den

Untersuchungen zur mittelfristigen Beaufschlagung bekannt (sieche Abbildung 6.15).

Die Analyse der Drainage zeigt, dass bei kontinuierlichem und intermittierendem Betrieb knapp
iber 1 ml an Losungsmenge im Filter akkumuliert, die in der ersten Drainageprobe aufgefangen
wird (siehe Abbildung 6.17 b). In der Drainage des intermittierend beaufschlagten Filters ist in
diesem Einzelversuch weniger Salz nachgewiesen worden als nach kontinuierlicher Langzeitbeauf-

schlagung.

Fiir einen direkten Vergleich der durchschnittlichen finalen Salzverteilungen im Filter nach den
unterschiedlichen Filtrationsbetrieben zeigt Abbildung 6.18 die Ergebnisse der gravimetrischen
Analyse der vierlagigen Filter nach mittelfristiger, kontinuierlicher Langzeit- und intermittierender

Beaufschlagung und Durchstromungstrocknung.
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Abbildung 6.18: Salzverteilung innerhalb der mittels Durchstromungstrocknung getrockneten Filter unterteilt in 4
Lagen nach Beladung, nach mittelfristiger Beaufschlagung mit Wassertropfen, nach kontinuierlicher
Langzeitbeaufschlagung und nach intermittierender Beaufschlagung.

Abbildung 6.18 zeigt zunichst, dass sich nach der Salzbeladung 131 mg Salz in der bzw. als Fil-
terkuchen auf der anstromseitigen Filterlage 1 befinden. Nach Beaufschlagung mit Wassertropfen
ohne Drainage verbleiben etwa 50 % des Salzes in den Filterlagen 2 bis 4. Bei intermittierender
Beaufschlagung mit Drainage verldsst nach der 1. Durchstromungstrocknung (Zustand wie nach

mittelfristiger Beaufschlagung ohne Drainage) durch erneute Beaufschlagung mit Wassertropfen
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6.3 Kristallisation von Salz im Filtermedium

ein Teil des Salzes das Filtermedium in der abstromseitigen Drainagefliissigkeit. Das Salz im Filter
verbleibt, trotz langerer Beaufschlagungsdauer, abschlieBend nach der Durchstrémungstrocknung
iberwiegend in Filterlage 1 (> 70%). Absolut verbleibt nach intermittierender Beaufschlagung mit
Durchstromungstrocknung mehr Salz in Filterlage 1 als nach Beaufschlagung ohne Drainage mit
Durchstromungstrocknung. Lagen 2 bis 4 enthalten entsprechend weniger Salz. Auch nach einer
kontinuierlichen Beaufschlagung mit Drainage verbleibt das Salz, das nicht in der Drainageldsung
ausgetragen wurde, nach Durchstromungstrocknung iiberwiegend in Filterlage 1. Die Salzverteilung
im Filter nach kontinuierlicher und intermittierender Beaufschlagung und Durchstrémungstrock-
nung unterscheidet sich zwar quantitativ, die Charakteristik (kleiner Anteil, der iiber die Drainage
das Medium verlasst, wenig Salz in Filterlage 2 bis 4 und mehr Salz in Filterlage 1 als nach Beauf-
schlagung ohne Drainage) bleibt jedoch gleich. Dieses Ergebnis der gravimetrischen Analyse der
Filterlagen ist iiberraschend, da der Filter, der einer intermittierenden Beaufschlagung ausgesetzt
wurde, nach dem ersten Zyklus analog zur mittelfristigen Beaufschlagung substantielle Mengen an
Salz im Filterinneren (Filterlagen 2 bis 4) hat. Die Verteilung nach der mittelfristigen Beaufschla-
gung ist als Zwischenschritt der intermittierenden Beaufschlagung aus den Salzverteilungen im
Filter nach abschlieBender Durchstromungstrocknung nicht mehr ersichtlich und hat insgesamt kei-
nen wesentlichen Einfluss auf die Salzverteilung nach abschlieender Durchstromungstrocknung.
Es folgt eine Untersuchung zum Einfluss der Durchstromungstrocknung, die Erkldarungsansitze

liefert.

6.3.3 Einfluss des Trocknungsprozesses auf die Salzverteilung im Filter

In dieser Arbeit wurde wiederholt gezeigt, dass die Beladung mit 16slichen, aber auch unlésli-
chen Partikeln mit einer anschliefenden Beaufschlagung mit Wassertropfen und Durchstrémungs-
trocknung zum Auskristallisieren des Salzes liberwiegend auf der Anstromseite des Filters fiihrt.
Untersuchungen zur Verdunstung von Wasser aus Schiittungen zeigen, dass die bei der Durch-
stromungstrocknung in das Filtermedium eindringende trockene Luft das Wasser in den gro3en
Poren verdringt und es zu Kapillarstromungen in kleinen Poren entgegen der Trocknungsrichtung
kommt, sodass das Salz an der Anstromseite wihrend der Trocknung auskristallisiert [85]. Diese
Untersuchungen zum Trocknen von pordsen Strukturen aus anderen Forschungsbereichen (siehe
Kapitel 2.4) stiitzen die Hypothese, dass die Trocknungsrichtung die Position des auskristallisierten
Salzes bestimmt. Um diese Hypothese experimentell zu iiberpriifen und die Ubertragbarkeit der
Ergebnisse der Publikationen zu Trocknung pordser Strukturen auf Filter zu zeigen, wurde ein
Filter wie bisher mit Salz beladen und mit Wassertropfen beaufschlagt (siehe Kapitel 4.4), aber aus
entgegengesetzter Richtung getrocknet, sodass die Trocknungsanstromseite nicht der Anstromseite
wihrend Beladung oder Beaufschlagung entspricht. Abbildung 6.19 zeigt die zwei sich in ihrer
Richtung unterscheidenden Trocknungsprozesse schematisch und die Salzverteilung in zwei vierla-
gigen Filtern nach identischer Salzbeladung und Beaufschlagung mit Wassertropfen, und Trocknung
aus unterschiedlichen Richtungen, wobei die Filterlage 1 immer die Lage in Anstromrichtung und

Filterlage 4 in Abstromrichtung wihrend der Beladung bezeichnet.
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a) Beladenes Filtermedium bei
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Abbildung 6.19: a) Schematische Darstellung der Wasserbeaufschlagung eines
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c) Salzverteilung in vierlagigen Oberflachenfiltern
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Beaufschlagungs-Anstromseite, b) schematische Dartellung der Momentaufnahme des Filters bei
beginnender mechanischer Entfeuchtung und c) Massenverteilung von Salz in vierlagigen Filtern
nach Salzbeladung, Beaufschlagung mit Wassertropfen mit (1) Durchstromungstrocknung von der
Beaufschlagungs-Anstromseite (aus der gleichen Richtung wie bei der Beladung) und (2) Durchstro-
mungstrocknung aus der entgegengesetzten Richtung bzw. von der Beaufschlagungs-Abstromseite.

Abbildung 6.19 bestitigt, dass die Trocknungsrichtung einen groen Einfluss auf die Position des

Salzes im Filter nach Versuchsende hat. Im Falle der anstromseitigen Trocknung befindet sich der

Grof3teil des Salzes in Filterlage 1 und im Falle der abstromseitigen Trocknung befindet sich der

GroBteil des Salzes in Filterlage 4. Die Umkehrung des verbleibenden Salzprofils im Filter nach

Umkehrung der Stromungsrichtung wahrend der Durchstromungstrocknung wird insbesondere aus

Abbildung 6.20 ersichtlich.
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Abbildung 6.20: Vergleich der Salzmasse in zwei Filtern bestehend aus vier Lagen nach gleicher Beladung und Be-
aufschlagung mit Wassertropfen, aber Durchstromungstrocknung in und gegen Beladungsrichtung
betrachtet fiir jede einzelne Lage aus Trocknungsrichtung.
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6.3 Kristallisation von Salz im Filtermedium

Abbildung 6.20 zeigt, dass iiber 80 % des Salzes in der Filterlage verbleibt, die an der Anstrom-
seite wihrend der Durchstromungstrocknung liegt. Unterschiede von unter 5 % sind zwischen den
zwei mittleren Lagen zu sehen. Es ist folglich festzuhalten, dass die Stréomungsrichtung bei der
Durchstromungstrocknung von Oberflidchenfiltern einen erheblichen Einfluss auf den abschlie3en-
den Salzverbleib im Filter hat und die gesamte Verteilung im Filter dominiert. Die Hypothese, dass
die Trocknungsrichtung einen grofien Einfluss auf die Position des auskristallisierten Salzes im
Filtermedium hat, wurde also bestitigt. Die Beobachtungen von Shokri et al. [85] in Bezug auf
die Trocknung von teilgesittigten pordsen Stukturen mit Losung stiitzen die Aussage, dass die bei
der Durchstromungstrocknung in das Filtermedium eindringende Luft das Wasser in den grof3en
Poren verdriangt und damit Kapillarstromungen in kleinen Poren entgegen der Trocknungsrichtung
induziert. Dadurch kristallisiert das Salz iiberwiegend an der Trocknungsfront, der Anstromseite
wihrend der Durchstromungstrocknung. Folglich ist anzunehmen, dass Kristallisation von Salz im
Inneren des Filters nur dann auftritt, wenn die Kapillaren im Filter nicht vollstindig mit Fliissigkeit
gefiillt sind, die Trocknung des Filters also, wie beispielsweise bei der mittelfristigen Beaufschla-

gung, vor der Filmbildung erfolgt.

Da, wie oben beschriebenen wurde, die relative Ausrichtung der Trocknungsstromung zum Fil-
ter offensichtlich Einfluss auf die zu erwartende Verteilung des Salzes im Filter hat, konnte sich
die Gefriertrocknung als alternatives Verfahren zur Durchstromungstrocknung anbieten, um die
Salzverteilung im Filtermedium unabhéngig von der Trocknung betrachten zu konnen. Bei der Ge-
friertrocknung kristallisiert nicht das Salz, sondern das Losungsmittel, in diesem Fall das Wasser.
Bei niedrigem Druck sublimieren die Eiskristalle anschlieend direkt in den gasformigen Zustand
[72,73]. Bei diesem Trocknungsprozess ist durch Vermeidung der fliissigen Phase des Wassers wiih-
rend der Trocknung und Kristallisation des Wassers ohne Stromung im Filtermedium der geringste
Einfluss auf den lokalen Verbleib des Salzes zu erwarten. Allerdings ist diese Art der Trocknung,
wegen des damit verbundenen apparativen und finanziellen Aufwandes, bzw. der damit erzeugten
auBergewohnlichen Betriebsbedingungen, nicht unter realen Betriebsbedingungen in Filtrationspro-
zessen zu erwarten. Vielmehr ist hier eine Trocknung durch Diffusion bei sinkendem Wassergehalt
im Prozessgas oder, weitaus zeitintensiver, bei Abstellen des Prozessgases in trockener Umgebung
aufgrund von aufgetretenem Fehlbetrieb realistisch. Daher spiegelt die Durchstromungstrocknung
durch Beaufschlagung mit Gasstrom einen realistischen Trocknungsprozess wider, der den Verbleib
des Salzes im Filter in einem im Filtrationsbetrieb relevanten Maf} beeinflusst. Sollte in zukiinfti-
gen Arbeiten der Fokus nicht mehr auf dem verfahrenstechnisch finalen Verbleib des Salzes nach
einer Trocknung, sondern der Verteilung des Salzes innerhalb des Filters unmittelbar wihrend
der Beaufschlagung mit Wassertropfen unabhingig vom verfahrenstechnischen Prozess liegen, so
konnte das Gefriertrocknen fiir experimentelle Untersuchungen eine relevante Methode werden.
Es ist allerdings immer noch zu bedenken, dass die Volumenznderung des Wassers beim Gefrieren

die Filter- und Partikelstruktur beeinflussen konnte.
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6 Langzeitbeaufschlagung von Filterkuchen aus Salz mit Wassertropfen in gesittigter Luft - Penetration

6.4 Zusammenfassung

Ziel der Untersuchungen war es zu priifen, ob mittels Filtern abgeschiedene 16sliche und unlosliche
Partikeln durch Beaufschlagung der Filter mit Wassertropfen in das Filtermedium hinein und durch
das Filtermedium hindurch penetrieren konnen. Dazu wurden Versuche mit hydrophilen Oberfli-
chenfiltern durchgefiihrt, die mit unterschiedlichen Verhiltnissen aus Salzpartikeln und Glaskugeln
beladen wurden. Die beladenen Filter wurden daraufhin einer Langzeitbeaufschlagung ausgesetzt
mit anschlieBender Durchstromungstrocknung. In diesem Rahmen konnte ein charakteristischer
Differenzdruckverlauf fiir die Penetration von Fliissigkeit durch die gesamte Tiefe hydrophiler
Oberflachenfilter identifiziert werden. Der Einfluss der Beaufschlagung mit Wassertropfen auf den
Fraktionsabscheidegrad wurde analysiert. Ferner ist die Identifikation einer geeigneten Methode
zum Nachweis von Kristallisation im Inneren eines Filters und der Einfluss der Betriebsweise
wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen, kontinuierlich oder diskontinuierlich, auf die

Penetration Bestandteil der Untersuchungen gewesen.

Am Beispiel von hydrophilen Oberflichenfiltern wurde erstmals die Penetration von anstromseitig
abgeschiedenem l6slichem Material durch die gesamte Tiefe von Oberflachenfiltern nachgewiesen.
Die Penetration wird durch die Beaufschlagung mit Wassertropfen ausgelost, wodurch sich das
Salz 16st. Die Losung penetriert in das Filtermedium und drainiert auf der Reingasseite des Filters.
Die Analyse der Drainage ergab, dass 16sliches Material durch das Filtermedium penetriert, wih-
rend bei den vorliegenden Betriebsparametern unlosliche Partikeln nicht durch das Filtermedium

penetrieren.

Der in Kapitel 5 identifizierte charakteristische Differenzdruckverlauf bei Kurzzeitbeaufschlagung
mit Wassertropfen wird erweitert. Die Analyse des Differenzdrucks zeigt, dass auf den initialen
Differenzdruckabfall, bei andauernder Beaufschlagung mit Wassertropfen, ein flacher Differenz-
druckanstieg mit anschliefend steilem Anstieg folgt. Der Differenzdruck verlduft nach Einsetzen
der Drainage quasi-stationdr. Eine Analogie zu Koaleszenzfiltern, beschrieben durch das Kanal-
Film-Modell, wurde festgestellt. Die Fliissigkeit penetriert durch das hydrophile Medium und bildet
einen Film auf der Abstromseite des Filters. Dies fithrt zu dem steilen Anstieg des Differenzdrucks.

Ein Vergleich des Differenzdrucks eines unbeladenen, eines salzbeladenen, eines salz- und glas-
beladenen und eines glasbeladenen Filters zeigt, dass mit zunehmender Partikelbeladung die Pe-
netration der Fliissigkeit bis zum Austritt auf der Abstromseite verlangsamt wird, wihrend die
Filmbildungskinetik unverédndert bleibt. Es konnte gezeigt werden, dass die Filterbeladung nicht
als starrer Wasserspeicher betrachtet werden kann und die Verzogerung der Penetration von Fliis-
sigkeit auf die Abstromseite daher nicht durch das Kanal-Film-Modell und einem Vergleich zu

mehrlagigen Filtern erklédrt werden kann.

Nach dem Trocknen zeigt die REM-Analyse, dass das zuriickbleibende Salz Krusten um die
hydrophilen Faserbiindel auf der Reingasseite des Filters und um die auf dem Filter abgeschiedenen

Glaskugeln bildet. Weitere REM- und EDX-Analysen zeigen, dass das urspriinglich gleichméBig
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6.4 Zusammenfassung

abgetrennte Material auf der Oberfliache des Filters nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen

ungleichmifBig verteilt ist.

Die Beaufschlagung eines beladenen Oberfliachenfilters mit Wassertropfen fiihrt zu einer Verringe-
rung des Fraktionsabscheidegrads im Vergleich zum beladenen Oberflachenfilter ohne Kontakt zu
Wasser. Bei Filtern, die mit einem hohen Salzanteil und wenig Glas beladen sind, ist der Fraktions-
abscheidegrad @hnlich zu dem des unbeladenen Filters. Mit zunehmendem Anteil an Glaskugeln,
also unloslichem Material, bewegte sich die MPPS zu einer kleineren Partikelgrof3e. Eine Analogie
zu Untersuchungen von unvollstindiger Abreinigung [16] zeigt, dass eine inhomogene Struktur des
verbleibenden 16slichen oder unloslichen Materials nach der Durchstromungstrocknung der Filter,
die mit REM-Aufnahmen gezeigt wurde, zur Durchstromung insbesondere der unbeladenen Be-
reiche mit hoherer, lokaler Anstromgeschwindigkeit durch Reduktion der bevorzugt durchstromten
Fliche fiihrt. Dadurch nimmt die Abscheidung im Diffusionsbereich ab und die Tréigheitsabschei-

dung verbessert sich, woraus die Verschiebung der MPPS zu einer kleineren Partikelgrof3e resultiert.

REM- und 11-CT-Scans bestitigen, dass nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen und Durch-
stromungstrocknung das Salz und die Glaskugeln an der Anstromseite des Filters verbleiben, wo sie
urspriinglich abgeschieden wurden. Weiterhin ist die Kristallisation im Inneren der Filter mit mehr-
lagigen Filtern, also Filtern mit mehreren Lagen desselben Filtermediums, die als eins betrachtet
werden konnen, iiberpriift worden. Es wurde durch einen Vergleich von Differenzdruckverldufen
und Drainageanalysen gezeigt, dass an mehrlagigen Filtern gewonnene Ergebnisse auf einlagige
Filter tibertragbar sind. Zu tiberwiegender Kristallisation im Inneren des Filters, also in den mittle-
ren Filterlagen eines mehrlagigen Filters, kommt es nur bei mittelfristiger Beaufschlagung, die vor
der Filmbildung gestoppt wird. Bei intermittierender Beaufschlagung mit zwei Zyklen, bestehend
aus Beaufschlagung mit Wassertropfen und Durchstromungstrocknung, dem ersten ohne Filmbil-
dung, dem zweiten mit Filmbildung und Drainage, verbleibt trotz Salz im Inneren nach dem ersten
Zyklus, nach dem zweiten Zyklus das Salz iiberwiegend in der anstromseitigen Filterlage, analog
zu einer Langzeitbeaufschlagung mit Drainage. Eine Erkldrung dafiir liefern Untersuchungen zum
Einfluss der Durchstromungstrocknung. Die Ergebnisse zeigen, dass die Trocknungsrichtung nach
der Drainage dariiber entscheidet, wo das Salz im Filter auskristallisiert. Die in der Literatur be-
schriebene Theorie zur Trocknung von pordsen Strukturen geht davon aus, dass die trockene Luft
in die groen Poren des Filters dringt, wihrend die Salzlosung die kleinen Kapillaren fiillt und das
Salz zur Trocknungsfront transportiert. Schlussfolgernd ist anzunehmen, dass eine Kristallisation
im Inneren des Filtermediums nur zu erwarten ist, wenn die Kapillaren im Filter nicht durchgehend

mit Fliissigkeit gefiillt sind, die Trocknung des Filters also vor der Filmbildung erfolgt.
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7 Einfluss der Benetzbarkeit des Filtermediums
auf die Penetration

Die Untersuchung des Differenzdrucks beladener hydrophiler Filter wihrend der Beaufschlagung
mit Wassertropfen hat Analogien zum Betriebsverhalten oleophiler Olnebelfilter gezeigt, welche
durch das Kanal-Film-Modell beschrieben werden konnen (siehe Kapitel 6). Da die Benetzbarkeit
des Filtermediums bei der Abscheidung von Olnebel einen groBen Einfluss auf das Betriebsver-
halten des Filters hat, ist zu erwarten, dass die Benetzbarkeit des Filtermediums auch bei der
Abscheidung von Wassertropfen einen groen Einfluss auf das Betriebsverhalten des Filters hat. In
diesem Kapitel wird untersucht, ob die Aussagen des Kanal-Film-Modells iiber oleophobe Medien
wihrend der kontinuierlichen Beaufschlagung mit Olnebel (siche Kapitel 2.2.1) auch auf hydropho-
be Medien wihrend der kontinuierlichen Beaufschlagung mit Wassertropfen tibertragbar sind. Dazu
wird zunéchst der Einfluss der Benetzbarkeit auf die Penetration 16slicher Filterkuchenbestandtei-
le analysiert. Zur Illustration dient ein Vergleich der zuvor diskutierten Langzeitbeaufschlagung
salzbeladener hydrophiler Filtermedien mit einer Langzeitbeaufschlagung von salzbeladenen hy-
drophoben Filtermedien. Es folgt eine Untersuchung unbeladener, salz-, glas- und sowohl salz- als
auch glasbeladener hydrophober Filtermedien fiir eine Betrachtung des Einflusses der Beladung

auf die Szenarien fiir hydrophobe Filtermedien.

Wie in Kapitel 2.2 erldutert, hiangt die Benetzbarkeit eines Filtermediums nicht nur vom Material
der Oberflache allein, sondern auch von seiner Struktur ab. Fiir eine eindeutige, von Strukturpa-
rametern unabhingige Untersuchung des Einflusses der Benetzbarkeit auf das Betriebsverhalten
wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen und der resultierenden Szenarien (siehe Kapi-
tel 3), ist es notig, Filtermedien mit gleicher Struktur in hydrophiler und hydrophober Ausfiihrung
zu vergleichen. Diese wichtige Voraussetzung konnte in dieser Arbeit umgesetzt werden. Der be-
reits in Kapitel 6 verwendete hydrophile Oberflichenfilter (Tabelle 4.3 Nr. 2) wurde extern einer
Niederdruck-Plasmabehandlung mit einem F-C-Prikursorgas (CF4 oder C3;Fg) unterzogen, um
ihn wasserabweisend auszuriisten. Diese Methode hat beispielsweise gegeniiber herkommlichen
Tauchbeschichtungen den Vorteil einer permamenten Hydrophobierung bei Schichtdicken von nur
5-20 nm. Damit ist ein minimaler Einfluss auf relevante Strukturparameter, wie Porengroflenver-

teilung, FasergroBBenverteilung und Medienhomogenitit bezweckt.

Die Benetzbarkeit des hydrophobierten Filtermediums wurde mit einer Kontaktwinkelmessung bei

20 °C tiberpriift. Ein 0,2 ml Wassertropfen wurde auf das Filtermedium gesetzt, fotografiert und
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der Kontaktwinkel anschlieBend anhand des Fotos bestimmt. Es wurden 10 Wiederholungsmes-
sungen mit einem einzigen Betrachter gemacht, weshalb dhnliche Genauigkeiten wie bei einem
herkémmlichen Goniometer (ca. 0,1°) zu erwarten sind. Die in dieser Arbeit miteinander vergli-
chenen Kontaktwinkel haben eine Differenz von iiber 15°. Messfehler « 15° bei der Bestimmung
der Kontaktwinkel beeinflussen die Aussagen dieser Arbeit nicht. Der Tropfen wies einen Kontakt-
winkel von 154° auf, was fiir eine starke Unbenetzbarkeit spricht. Ab einem Kontaktwinkel von
140° beginnt die Klassifizierung als superhydrophob oder als Fldache mit effizienter Selbstreinigung
[113]. Als Synonym findet sich in der Literatur hiufig ein anderer Begriff, der Lotus-Effekt®,
der allerdings als Marke ausschlieBlich zur Beschreibung von bionischen Produkten verwendet
werden sollte [114]. Eine Strukturdnderung des Filtermediums durch die Behandlung kann die
Abscheidemechanismen im Filter (siehe Kapitel refsec: Abscheidemechanismen) und damit das
Betriebsverhalten des Filters beeinflussen, was wiederum nur eingeschrinkte Schlussfolgerungen
aus einem direkten Vergleich der Betriebsverhalten eines behandelten und eines unbehandelten Fil-
termediums zulassen wiirde. Um zu priifen, dass die Behandlung tatsdchlich keinen wesentlichen
Einfluss auf die Struktur des Filters hat, ist nach der Hydrophobierung die Porengrof3enverteilung
als zentraler Strukturparameter des Filtermediums zu iiberpriifen. Die Porengro3enverteilung des
hydrophilen und des hydrophoben Filtermediums wurde durch Kapillarflussporometrie (siche Ka-
pitel 4.1.2.2) mit einem Silikonol (AKS, Wacker, Burghausen, DE) bestimmt. Ein Vergleich der
Porengroflenverteilung des hydrophilen und hydrophoben Filtermediums zeigt, dass die Verteilung

des hydrophobierten Filtermediums der des hydrophilen Filtermediums entspricht (Abbildung 7.1).
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Abbildung 7.1: Mit Silikondl gemessene PorengroBenverteilung des Oberflichenfilters (Tabelle 4.3 Nr. 2) in seiner
hydrophilen und hydrophoben Ausfiihrung.

Dies bestitigt, dass die Hydrophobierung keinen relevanten Einfluss auf die Porengro3enverteilung
des Filtermediums hat. Daher sind Unterschiede in den Ergebnissen beim direkten Vergleich des
hydrophoben und des hydrophilen (siehe Kapitel 6) Filtermediums auf die Benetzbarkeit zuriickzu-
fiihren. Aufgrund einer begrenzten Verfiigbarkeit des hydrophobierten Filtermediums wurde darauf

verzichtet, eine Vorauswahl auf Basis des Apg zu treffen. Auch in diesem Kapitel werden Fotos und
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7.1 Langzeitbeaufschlagung: Vergleich eines hydrophoben mit einem hydrophilen, salzbeladenen
Oberfldchenfiltermedium

Verldufe einzelner Versuche aus den Versuchsreihen gezeigt, welche die Ergebnisse reprisentativ

darstellen.

7.1 Langzeitbeaufschlagung: Vergleich eines hydrophoben
mit einem hydrophilen, salzbeladenen
Oberflachenfiltermedium

Das Betriebsverhalten des salzbeladenen hydrophoben Filters und resultierende Szenarien (siche
Kapitel 3) werden anhand eines Vergleiches zum salzbeladenen hydrophilen Filter beschrieben
und diskutiert. Die Beladung, Beaufschlagung und Durchstromungstrocknung der Filtermedien
findet analog zu der Durchfiihrung der Versuche mit hydrophilem Filtermedium in Kapitel 6 statt
(siehe Kapitel 4.4 fiir Details zur Durchfithrung). Abbildung 7.2 zeigt den Differenzdruckverlauf des
hydrophoben Filtermediums wihrend der Beladung mit K,SO4, Beaufschlagung mit Wassertropfen
und Durchstromungstrocknung im Vergleich mit dem zuvor diskutierten Verlauf des hydrophilen

Filtermediums (siehe Kapitel 6).
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Abbildung 7.2: Differenzdruckverlauf eines hydrophilen und eines hydrophoben Filters wihrend der Beladung, Beauf-
schlagung mit Wassertropfen und Durchstromungstrocknung.

Wihrend der Kuchenfiltration ab ca. 2,5 h wihrend der Beladung mit K, SO4-Partikeln verlduft der
Differenzdruck des hydrophoben Filtermediums linear, parallel zu dem des hydrophilen Filtermedi-
ums, da sich die Abscheidung bei gleichem Partikelmaterial und gleichen Versuchsbedingungen im
Filterkuchen nicht unterscheidet. Abweichungen im Differenzdruckverlauf wihrend der Clogging-
Phase bis ca. 2,5 h bei der Beladung sind auf Unterschiede zwischen den einzelnen Filterronden

zuriickzufiihren, die beim hydrophoben Filtermedium grofer ausfallen, da keine Vorauswahl von
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7 Einfluss der Benetzbarkeit des Filtermediums auf die Penetration

Filterronden getroffen werden konnte (sieche Anfang von Kapitel 7). Das fiithrt auch zum Unterschied

im maximalen Differenzdruck am Ende der Beladung.

Wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen unterscheiden sich die Differenzdruckverldufe
mafgeblich. Der charakteristische Differenzdruckverlauf des hydrophilen Filters wird in Kapitel 6
ausfiihrlich beschrieben und diskutiert. Der Differenzdruckverlauf des hydrophoben Filters zeigt
zu Beginn der Beaufschlagung mit Wassertropfen einen spontanen Abfall. Bei andauernder Be-
aufschlagung zeigt sich ein Differenzdruckanstieg bis 17 mbar bis zum Start der abstromseitigen
Drainage, auf den ein Abfall des Differenzdrucks bis auf 15 mbar folgt. AbschlieBend sinkt der
Differenzdruck wihrend der Durchstromungstrocknung mit trockener Luft mit rel. Luftfeuchtigkeit
< 10 %. Dabei sinkt er innerhalb einer Trocknungsdauer von 1 h auf einen Wert nahe dem Apy,
wihrend das hydrophile Filter nach 2 h Trocknungsdauer noch einen Differenzdruck von iiber

2 mbar aufweist.

Der initiale Abfall des Differenzdruckverlaufs des hydrophoben Filtermediums bei Start der Beauf-
schlagung mit Wassertropfen deckt sich mit den Beobachtungen bei der Kurzzeitbeaufschlagung
hydrophober Filtermedien und der Langzeitbeaufschlagung hydrophiler Filtermedien und ist auf
die Losung des Salzes und damit des Filterkuchens und dem damit wegfallenden zusitzlichen Dif-
ferenzdruck durch den Filterkuchen zuriickzufiihren (siehe Kapitel 5 und Kapitel 6). Das Eintreten
einer abstromseitigen Drainage ldsst sich sowohl wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen
beim hydrophoben als auch beim hydrophilen Filter beobachten. Aus dem Differenzdruckverlauf
des hydrophoben salzbeladenen Filters ist aber, anders als beim hydrophilen Filter, kein steiler
Anstieg als Hinweis auf eine Filmbildung und kein quasi-stationdrer Zustand abzulesen. Der fi-
nale Differenzdruck nahe Apg nach Durchstromungstrocknung beim hydrophoben Filter ist eine

Beobachtung, die auch auf das hydrophile Filter zutrifft.

Nach den Ergebnissen der gravimetrischen und optischen Analysen sowie REM-Aufnahmen, er-
folgt die Einordnung der Ergebnisse in einen groferen Zusammenhang durch den Vergleich zu
bestehenden Modellen.

Ein Vergleich der gravimetrischen Analyseergebnisse (siche Abbildung 7.3) zeigt, dass das hydro-
phobe Filtermedium nach der Beaufschlagung nur noch 6 mg K;SO4 hilt, 90 mg weniger als das

hydrophile Filtermedium nach gleicher Drainagedauer.

Bei der Untersuchung des hydrophilen Filters wurde festgestellt, dass das Salz nach der Durchstro-
mungstrocknung iiberwiegend an der Anstromseite des Filters verbleibt. Abbildung 7.4 zeigt die
Anstromseite einlagiger Filter vor der Beaufschlagung mit Wassertropfen und nach Beaufschlagung

mit Wassertropfen und Durchstromungstrocknung.

Abbildung 7.4 a) zeigt, dass der Salzkuchen die Filtermedien vor der Beaufschlagung mit Was-
sertropfen vollstindig bedeckt. Nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen und anschlieender

Durchstromungstrocknung (Abbildung 7.4 b) haben sich Salzkrusten auf einzelnen Faserbiindeln
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Abbildung 7.3: Ergebnisse der gravimetrischen Analyse eines salzbeladenen hydrophilen und eines salzbeladenen
hydrophoben Filtermediums.
a) vor Wasserbeaufschlagung b) nach Wasserbeaufschlagung und Trocknung
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Abbildung 7.4: REM-Aufnahmen der Anstromseite eines salzbeladenen Referenzfilters vor der Wasserbeaufschlagung
und eines salzbeladenen hydrophilen und eines salzbeladenen hydrophoben Filters nach anschliefender
Wasserbeaufschlagung und Durchstromungstrocknung.

des hydrophilen Filtermediums gebildet, wihrend auf der Anstromseite des hydrophoben Filter-

mediums kein sichtbares Salz zuriickbleibt. Zusammen mit den Ergebnissen der gravimetrischen

Analyse bestitigt dies, dass der Grofteil des 16slichen Materials das hydrophobe Filtermedium

durch die Beaufschlagung mit Wassertropfen verlassen hat.

Abbildung 7.5 zeigt simultane Endoskopaufnahmen der Anstromseite und Kameraaufnahmen der
Abstromseite des salzbeladenen hydrophilen und des salzbeladenen hydrophoben Filters mit dem

zugehorigen Differenzdruckverlauf wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen.
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Abbildung 7.5: Differenzdruckverldufe mit simultanen Endoskopaufnahmen der Anstromseite und Kameraaufnahmen
der Abstromseite des salzbeladenen hydrophilen (oben) und salzbeladenen hydrophoben (unten) Filters.

Die Anstromseite des hydrophilen Filters wird unmittelbar nach Beaufschlagungsbeginn kaum
merklich dunkler. Gleichzeitig 16st sich das Salz auf dem Filter (siche Kapitel 5), sodass eine
Losung entsteht. Der Losungsprozess ist nicht auf den Endoskopaufnahmen zu sehen. Etwa 1 h
nach Beginn der Beaufschlagung sind vermehrt helle Punkte auf der Anstromseite zu sehen, die
durch Reflexion an Fliissigkeit entstehen. Wihrend der weiteren Beaufschlagung mit Wassertropfen
zeigen die Endoskopaufnahmen keine weiteren Verdnderungen der Anstromseite des hydrophilen
Filtermediums. Gleichzeitig farbt sich die Abstromseite des hydrophilen Filters dunkel, was fiir
eine Wasseraufnahme und gleichmiBige Durchnissung des Filters spricht. Zum Zeitpunkt des
Starts der abstromseitigen Drainage sind punktformige Lichtreflexionen auf der Abstromseite des
hydrophilen Filtermediums zu erkennen, welche die Anwesenheit von ausgetretener Fliissigkeit aus

dem Filtermedium bestétigen.

Unmittelbar zu Beginn der Beaufschlagung mit Wassertropfen sind Tropfen auf der Anstromseite
des hydrophoben Filtermediums, auf der das Salz zunéchst in der vorderen Faserschicht abgeschie-
den ist, auf den Endoskopaufnahmen sichtbar. Die Tropfen koaleszieren auf dem Filtermedium

und flieBen schlieBlich auf der Anstromseite des Filtermediums in die Wandfilmfalle ab. Diese
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7.1 Langzeitbeaufschlagung: Vergleich eines hydrophoben mit einem hydrophilen, salzbeladenen

Oberflachenfiltermedium

Fliissigkeit kann also nicht mehr durch das hydrophobe Filtermedium penetrieren und steht nicht
fiir eine Filmbildung am Filtermedium zur Verfiigung. Die Abstromseite des hydrophoben Filter-
mediums bleibt im Gegensatz zum hydrophilen Filtermedium bis zum Start der abstromseitigen
Drainage unverindert. Die Aufnahmen zeigen statt einer gleichmifigen Durchnéssung, eine un-
gleichmifBige Verteilung des Wassers mit Tropfen auf der Anstromseite, wihrend die Abstromseite
trocken verbleibt. Bei andauernder Beaufschlagung treten Tropfen aus dem Filter, die abflieBen und
den Start der abstromseitigen Drainage markieren. Das wiederholte Austreten und Drainieren der
Tropfen an derselben Stelle ist aus der Olnebelfiltration ein bekannter Indikator fiir ausgebildete

Flissigkeitskanile im Filtermedium.

An dieser Stelle ist auf den Differenzdruckverlauf wihrend der Durchstrémungstrocknung des hy-
drophilen und hydrophoben Filters zuriickzuverweisen (siche Abbildung 7.12). Er zeigt, dass das
hydrophobe Filtermedium nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen schneller seinen Anfangs-
differenzdruck erreicht, also schneller trocknet, als das hydrophile. Die Ursache hierfiir liegt in
der gleichmé@Bigen Durchniissung des hydrophilen Filtermediums wihrend der Beaufschlagung mit
Wassertropfen einerseits, und des iiberwiegend trocken verbleibenden hydrophoben Filtermedi-
ums andererseits, was durch die Kameraaufnahmen der Filterabstromseiten nachgewiesen werden

konnte.

Die Analyse der abstromseitigen Drainage ist in Abbildung 7.6 zusammengefasst.
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Abbildung 7.6: Ergebnisse der Analyse der abstromseitigen Drainage eines salzbeladenen hydrophilen und eines salzbe-
ladenen hydrophoben Filters ab Einsetzen der Drainage. Die Zeit t = 0 markiert den Start der Drainage.

Abbildung 7.6 zeigt die akkumulierte Salzmasse, welche einen hydrophilen und einen hydropho-
ben Filter in der abstromseitigen Drainage verlidsst. Nach den ersten 20 min sind 7 mg Salz in der
abstromseitigen Drainage des hydrophilen Filters und 17 mg in der des hydrophoben Filters nach-

gewiesen worden. Daraufhin verlaufen die Grafen annihernd parallel. Aus dem hydrophoben Filter
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7 Einfluss der Benetzbarkeit des Filtermediums auf die Penetration

treten nach 70 min insgesamt 10 mg mehr Salz mit der abstromseitigen Drainage aus als aus dem
hydrophilen Filter. Ablaufende Losungstropfen auf der Anstromseite des Filtermediums flieBen in
die Wandfilmfalle. Die Wandfilmfalle ist ein (wihrend des Filterbetriebs geschlossener) Abfluss,
der mittig unterhalb und in geringem Abstand zur Rohgasseite des Filters angeordnet ist (siche
Kapitel 4.3). Wahrend des Filterbetriebs flieft das Wasser aus dem Wandfilm in der Filterkammer
ohne Kontakt zum Filtermedium ab und mischt sich dort mit der anstromseitigen Drainage. Daher
wurde die Fliissigkeit in der Wandfilmfalle auf Salzriickstinde analog der Drainageanalyse (siehe
Kapitel 4.4) gravimetrisch analysiert. Sie enthielt nach den Versuchen mit dem hydrophilen Filter-
medium kein Salz. Eine Analyse der Fliissigkeit, die auf der Anstromseite des hydrophoben Filters
abfloss, im Anschluss an die Versuche ermittelte 95 mg Salz in der anstromseitigen Drainage.

Damit ergibt sich eine Massenbilanz fiir das hydrophobe Filtermedium wie folgt:

MFilter,] T MDrainage,abstromseitig T 7 Drainage,anstromseitig = Filter,0 (7.1)

6 mg + 29 mg + 95 mg = 130 myg (7.2)

Eine Beladung von 130 mg liegt im Bereich der Ausgangsmasse von K,;SO4 von 131 mg + 2 mg
auf den Filtermedien. Die beobachteten Szenarien fiir salzbeladene hydrophile und hydrophobe

Filtermedien sind in Abbildung 7.7 zusammengefasst.
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Abbildung 7.7: Schematische Zeichnung der auftretenden Szenarien wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen
salzbeladener Filter in Abhédngigkeit ihrer Benetzbarkeit.

Wihrend bei dem hydrophilen Filter durch REM-Bilder eine Umlagerung auf der Anstromseite
bestitigt wurde, wurde beim hydrophoben Filter kein Salz auf der Anstromseite nach Versuchsen-
de nachgewiesen. Dieses Ergebnis und der instantane Abfall des Differenzdrucks bei Beginn der

Beaufschlagung bestitigen eine Umstrukturierung des Filterkuchens in Form einer vollstdndigen
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7.1 Langzeitbeaufschlagung: Vergleich eines hydrophoben mit einem hydrophilen, salzbeladenen

Oberflachenfiltermedium

Losung des Salzes und dem Transport der Salzlosung in das Filtermedium hinein oder in die
Wandfilmfalle auch beim hydrophoben Filter. Ein groler Unterschied liegt im Verbleib des iiber-
wiegenden Anteils an Salz. Beim hydrophilen Filtermedium verbleiben 77 % des abgeschiedenen
Salzes auf dem Filter, wihrend eine vergleichbare Masse (73 %) beim hydrophoben Filter in der
anstromseitigen Drainage nachgewiesen wurde. Auch im Differenzdruckverlauf zeigen sich im wei-
teren Verlauf grof3e Unterschiede, die auch auf Basis des Kanal-Film-Modells nicht zu beschreiben

bzw. zu deuten sind.

Fiir eine Gegeniiberstellung mit dem Kanal-Film-Modell und eine Priifung auf eine mogliche
Ubertragbarkeit zeigt Abbildung 7.8 die Differenzdruckverliufe fiir oleophile und oleophobe Filter
schematisch nach dem Kanal-Film-Modell gegeniiber dem salzbeladenen hydrophilen und hydro-

phoben Filter wihrend der Tropfenbeaufschlagung.
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Abbildung 7.8: Vergleich der Differenzdruckverldufe mit eingezeichnetem Einsatz der abstromseitigen Drainage eines
a) oleophilen Filters (schematisch nach dem Kanal-Film-Model) mit einem b) salzbeladenen hydrophi-
len Filter und eines c) oleophoben Filters (schematisch nach dem Kanal-Film-Modell) mit einem d)
salzbeladenen hydrophoben Filter wihrend der Beaufschlagung mit Ol- bzw. Wassertropfen.

Die Ergebnisse mit dem zuvor diskutierten hydrophilen Filtermedium sind hier ebenfalls dargestellt.
Wie in Kapitel 6 grundsitzlich herausgearbeitet, ist das Kanal-Film-Modell, mit den Ausnahmen

aus Kapitel 6.2.2, auf hydrophile Filter wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen iibertragbar.
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7 Einfluss der Benetzbarkeit des Filtermediums auf die Penetration

Der steile Anstieg im Differenzdruckverlauf tritt bei abstromseitiger Filmbildung auf, worauthin
eine abstromseitige Drainage eintritt und der Differenzdruck einen quasi-stationdren Zustand er-
reicht. Ein ausgeprigter ,,Kanalbereich* mit annidhernd linearem Anstieg wurde beim hydrophilen
Filtermedium nicht beobachtet. Der Differenzdruckverlauf des salzbeladenen hydrophoben Filters
wihrend der Tropfenbeaufschlagung zeigt nicht den erwarteten ausgeprigten Filmbildungsverlauf
und auch keine erkennbare Kanalphase. Die Steigung des Differenzdruckanstiegs ist weder klein
genug fiir den ,,Kanalbereich* noch grofl genug fiir den erwarteten ,,Filmbereich“. An dieser Stelle
ist folglich festzuhalten, dass der Differenzdruckverlauf des salzbeladenen hydrophoben Filters
wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen nicht mit dem Kanal-Film-Modell zu beschreiben
oder zu erkldren ist. Da eine abstromseitige Drainage auftritt, ist zu erwarten, dass der kapillare
Eintrittsdruck des Filtermediums iiberwunden wird. Allerdings bleibt hier der maximale Differenz-
druck von 19 mbar unter dem mit Wasser im Porometer gemessenen Eintrittsdruck von 30 mbar

des unbeladenen hydrophoben Filtermediums.

Die anstromseitige Drainage ist ein weiterer Prozess, der durch das Kanal-Film-Modell nicht erfasst
wird. Der Vergleich der Differenzdruckverldufe unbenetzbarer Medien zeigt einmal mehr, wie
abhingig die Modellbildung von den jeweiligen Stoffparametern ist. Das Kanal-Film-Modell wurde
fiir ein Stoffsystem entwickelt, das sich in wesentlichen Parametern von dem hier vorliegenden
unterscheidet. Es wurde fiir Ole in Olnebelfiltrationsprozessen entwickelt. Bei 20 °C haben Ole
typische Viskositdten zwischen 20-195 mPa s und Oberflachenspannungen von 28 mN/m [59],
wihrend Wasser eine Viskositit von 1 mPa s (siehe Tabelle 4.2) und eine Oberflichenspannung
von 73 mN/m (oder mehr, wenn es K,SOy4 enthilt) hat. AuBBerdem weisen Glasfasermedien in der
Regel eine feinere PorengroBenverteilung mit maximalen Porengréfen zwischen 25 und 40 pm auf

[115]. Dies kann alles dazu beitragen, dass das Kanal-Film-Modell nur teilweise iibertragbar ist.

Eine wissenschaftlich begriindete Annahme, die qualitative Erkldrungen fiir die vorgestellten Be-
obachtungen liefert, ist, dass sich - im Gegensatz zum Kanal-Film-Modell - kein vollstdndiger
Fliissigkeitsfilm auf der Rohgasseite des hydrophoben Filtermediums bildet. Ein moéglicher Grund
hierfiir ist die hohere Oberflichenspannung von Wasser, die mit der groleren Tendenz Tropfen
zu bilden einhergeht, um die Oberfliche zu reduzieren. Es ist zu vermuten, dass sich auf der
Anstromseite des hydrophoben Filtermediums Fliissigkeit ansammelt und teilweise schon bei ge-
ringen Differenzdriicken in grofere Poren und somit in das Filtermedium eindringt, wihrend sich
die restliche Fliissigkeit vor kleineren Poren sammelt und an der Anstromseite des Filtermediums
drainiert. Ob und in welcher Weise das Salz den Differenzdruckverlauf wihrend des Experiments
beeinflusst, ldsst sich aus diesen Daten, auch den Videoaufnahmen der Anstromseite, noch nicht

ableiten. Daher wird im Folgenden das hydrophobe Filtermedium genauer untersucht.
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7.2 Einfluss der Loslichkeit der Filterkuchenbestandteile auf
die Benetzbarkeit eines hydrophoben
Oberflachenfiltermediums

Um eine Erkléarung fiir die Unterschiede im Differenzdruckverlauf des salzbeladenen hydrophoben
Filters und des Kanal-Film-Modells zu finden und die Hypothese zu priifen, dass die Salzbeladung
einen entscheidenden Einfluss auf den Differenzdruck bzw. auf die Benetzbarkeit des Filtermediums
hat, wird das hydrophobe Filtermedium salzbeladen und unbeladen untersucht. Abbildung 7.9
zeigt den Differenzdruckverlauf eines salzbeladenen und eines unbeladenen hydrophoben Filters

wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen.
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Abbildung 7.9: Differenzdruckverlauf eines salzbeladenen und eines unbeladenen hydrophoben Filters wihrend der
Wasserbeaufschlagung mit eingezeichnetem Beginn der abstromseitigen Drainage. Die Zeit t = 0 mar-
kiert den Start der Wasserbeaufschlagung.

Der unbeladene Filter entwickelt mit einem Differenzdruck < 5 mbar wihrend der Beaufschlagung
mit Wassertropfen einen viel niedrigeren maximalen Differenzdruck als der salzbeladene Filter
mit 17 mbar. Selbst nach iiber zwei Stunden Beaufschlagung mit Wassertropfen, nach denen fast
kein Salz mehr im urspriinglich beladenen Filter vorhanden ist (sieche Abbildung 7.3), bleibt der

Unterschied des Differenzdrucks zwischen dem beladenen und dem unbeladenen Filter bestehen.

Abbildung 7.10 zeigt reprasentative Endoskop- und Kameraaufnahmen vom unbeladenen und
salzbeladenen hydrophoben Filtermedium vom Beginn der Beaufschlagung bis zum Beginn der
Drainage des salzbeladenen Filters bei t = 1h 16 min. Vom Beginn der Beaufschlagung bis zum
Beginn der Drainage des salzbeladenen Filters lassen sich die Endoskop- und Kameraaufnahmen

vom unbeladenen und salzbeladenen hydrophoben Filtermedium nicht unterscheiden.
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Abbildung 7.10: Ergebinsse der visuellen Beobachtung eines Ausschnittes des Filtermediums wihrend des Betriebs,
reprasentativ fiir hydrophobe beladene und unbeladene Filter: a) Endoskopaufnahmen der Anstrom-
seite und b) Kameraaufnahmen der Abstromseite mit ¢) Differnzdruckverlauf.

Die Endoskopaufnahmen der Anstromseite des hydrophoben Filters zeigen, dass sich kleine Tropfen

bilden, die koaleszieren und schlieBlich ablaufen, wihrend die Kameraaufnahmen der Abstrom-

seite bis zu 1 h und 16 min nach Beaufschlagungsbeginn ein unverdndertes (und daher trockenes

Filtermedium) zeigen (siehe Abbildung 7.10).

Abbildung 7.11 zeigt beispielhaft Fotos der Abstromseiten des unbeladenen Filtermediums (Abbil-
dung 7.11 a) und des beladenen hydrophoben Filtermediums ab Start der abstromseitigen Drainage
(Abbildung 7.11 b).
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Abbildung 7.11: a) Foto der Abstromseite eines unbeladenen hydrophoben Filters, repriasentativ fiir eine unveridnderte
Wasserbeaufschlagung tiber 6 h und b) Kameraaufnahmen der Abstromseite eines salzbeladenen
hydrophoben Filters nach Beginn einer abstromseitigen Drainage mit c¢) Differenzdruckkurven.

Auf der Abstromseite des unbeladenen Filters sind auch nach Drainagebeginn keine Tropfen sicht-
bar. Die Lichtreflexionen, die durch Wasser auf dem Filter sowie auf der Stiitzstruktur sichtbar sind,
konnten auf leichte Kondensation im System zuriickzufiihren sein, die durch geringe Temperatur-
unterschiede zwischen Luftstromtemperatur und Raumtemperatur unterhalb der Sensibilitdt der
Sensoren aufgetreten sein konnte. Auf dem beladenen Filtermedium bilden sich nach dem Anstieg

des Differenzdrucks Tropfen auf der Abstromseite des Filters. Sie wachsen an und laufen ab, bevor
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7.2 Einfluss der Loslichkeit der Filterkuchenbestandteile auf die Benetzbarkeit eines hydrophoben
Oberfldchenfiltermediums

ein weiterer Tropfen an der gleichen Stelle folgt. Dies ist aus der Olnebelfiltration ein bekann-
tes Indiz fiir auf der Abstromseite endende Kanile in denen Fliissigkeit durch das Filtermedium

transportiert wird (siehe Kapitel 2) und wurde bereits in Kapitel 7.1 diskutiert.

Der Differenzdruckverlauf des beladenen und unbeladenen hydrophoben Filters zeigt, dass durch
die Beladung grundlegend und anhaltend das Verhalten des Filters beeinflusst wird, die Anderung
also durch die Salzbeladung initiiert wird und anhélt, auch wenn kein Salz mehr im System ist.
Die Salzbeladung fiihrt dazu, dass Wasser durch das Filtermedium penetrieren kann (siehe Abbil-
dung 7.11). Der Nachweis, dass die Losung nur bei vorhandener Salzbeladung in das Filtermedium
eindringt und daraus ein anhaltend erhohter Differenzdruck entsteht, spricht fiir einen grofien in-
itialen Effekt des Salzes. Ein Test mit einem einzelnen, vergleichsweise gro3en Wassertropfen von

0,2 ml priift diese Vermutung.

Zunichst ruht ein einzelner Wassertropfen auf einer Filterronde vor einer Kamera (iPhone XS, Ap-
ple, Cupertino, USA). Das Filtermedium und die Kamera sind auf einem mobilen, sich neigenden
Tisch befestigt. Bei ansteigender Neigung geben die Videoaufnahmen Aufschluss dariiber, wie sich
der Tropfen verformt und auf die sich indernde Hangabtriebskraft reagiert. Es ist zu erwarten, dass
das Salz auf dem hydrophoben Filtermedium schon dabei die Bewegung des Tropfens beeinflusst
und die Beobachtungen Riickschliisse auf das Betriebsverhalten wihrend der Filtrationsversuche
zulassen. Abbildung 7.12 zeigt einen Wassertropfen von 0,2 ml auf einem a) unbeladenen und b)
mit 131 mg K,SO4 beladenen Filtermedium bei steigender Neigung des Filtermediums.

a) unbeladenes Filtermedium

Abbildung 7.12: Fotoreihe von einem Tropfen auf a) einem unbeladenen hydrophoben Filtermedium und b) einem
salzbeladenen hydrophoben Filtermedium bei sich dndernder Neigung des Filtermediums.

Auf dem unbeladenen superhydrophoben Filtermedium dndert der Tropfen seine Form bis zum
Abgleiten nicht (siehe Abbildung 7.13 a). Beim Abgleiten bei 8° hinterldsst er keine Wasserspur.
Bereits bei 0° Neigungswinkel zeigt sich ein Unterschied zwischen den Tropfen auf dem unbelade-
nen und dem beladenen Filtermedium. Trotz des gleichen Volumens betrigt der Kontaktwinkel des

Tropfens auf dem salzbeladenen Filtermedium nur etwa 127°, auf dem unbeladenen Filtermedium
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7 Einfluss der Benetzbarkeit des Filtermediums auf die Penetration

hingegen 154°. Nach Deformierung folgt bei einer Neigung von 24° das Ablaufen des Tropfens,

das eine Wasserspur hinterlésst.

Einen Erklirungsansatz fiir dieses unterschiedliche Verhalten illustriert die schematische Skizze in
Abbildung 7.13 a) und Abbildung 7.13 b).

a) unbeladene Oberflaiche  b) salzbeladene Oberflache

Tropfen Wasser  Tropfen Tropfen Tropfen
nﬁu &Qﬂ i AR
Flussigkeit dringt in reduzierter Kontaktwinkel

Zwischenrdume durch Bildung
einer Salzldsung
Abbildung 7.13: Schematische Skizze der Beeinflussung der Salzbeladung auf die Benetzbarkeit einer strukturierten
Oberfldche durch einen Vergleich eines Tropfen auf einer a) unbeladenen zu b) salzbeladenen struk-
turierten Oberfldchen.

Salzlésung
e

Der grofe Kontaktwinkel des Tropfens auf dem unbeladenen strukturierten Filtermedium und das
spurlose Abgleiten des Tropfens bei niedrigem Neigungswinkel lassen vermuten, dass der Tropfen
auf dem unbeladenen Filtermedium den Cassie-Zustand [42, 116, 117], einen thermodynamisch
stabilen Zustand eines Tropfens auf strukturierter Oberfliche ohne Kontakt mit den Zwischenriu-
men (siehe Abbildung 7.13 a) einnimmt. Abbildung 7.13 b) zeigt schematisch, wie sich das Salz
bei Kontakt mit dem Wassertropfen 16st, was zu Fliissigkeit in den Zwischenrdumen der struktu-
rierten Oberfliche fiihrt. Dies wiirde die Beobachtung aus Abbildung 7.12 erkliren und beschreibt
zugleich den Ubergang vom Cassie- zum Wenzel-Zustand [41, 116, 117]. Der Wenzel-Zustand
beschreibt einen Tropfen auf strukturierter Oberfldche, der die Zwischenrdume ausfiillt. Dabei ist
der Kontaktwinkel des Wenzel-Zustands nur geringfiigig kleiner als beim Cassie-Zustand, wie auch
fiir das hier vorliegende Stoffsystem beobachtet wurde. Die Oberfldache verliert aber ihre antiadha-
siven Eigenschaften. Die Vermutung, dass der Tropfen durch die Salzbeladung des Filtermediums
den Wenzel-Zustand einnimmt und dadurch irreversibel die Benetzbarkeit der Oberfldche dndert,
wiirde auch erkldren, wieso der Tropfen bei steigendem Neigungswinkel seine Form verdndert
und ldnger am Filtermedium haftet. Diese Tropfenzustinde werden insbesondere in der Forschung
zu Pflanzeneigenschaften und Herstellung superhydrophober Oberflichen untersucht. In diesem
Zusammenhang wurde der Ubergang vom Cassie- zum Wenzel-Zustand beispielsweise mit Druck
oder durch Kondensation herbeigefiihrt [113, 118]. Es sind allerdings keine Untersuchungen be-
kannt, in denen ein Zusammenhang mit 16slichen Materialien hergestellt wurde. Dennoch ist der
Vorgang vergleichbar, denn das Salz in den Poren des Filtermediums kann durch Wasseraufnah-
me zur flichendeckenden Benetzung fiihren, vergleichbar mit Kondensation auf strukturierten
Oberflichen. Zusammenfassend zeigt dieses Experiment mit einzelnen Tropfen, dass das Salz
das Benetzungsverhalten des Filtermediums verdndert, und liefert Erkldrungsansitze, warum es
bei einem salzbeladenem, hydrophobem Filtermedium zur Penetration von Fliissigkeit durch das

Filtermedium kommt und bei einem unbeladenem, hydrophobem Filtermedium nicht.
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Mit diesem Erkldrungsansatz ldsst sich die Hypothese formulieren, dass es zur Penetration kommt,
wenn das Filtermedium vor der Beaufschlagung mit Wassertropfen mit 16slichem Partikelmaterial
beladen ist, also auch bei Beladungen mit Mischungen aus l6slichen und unloslichen Partikeln,
und dass es bei Filtern ohne Beladung mit 16slichen Partikeln und daher auch unbeladenen oder

glasbeladenen Filtern nicht zur Penetration kommt.

Abbildung 7.14 zeigt den Differenzdruckverlauf eines glasbeladenen, eines salz- und glasbeladenen,

eines salzbeladenen und eines unbeladenen hydrophoben Filters wihrend der Beaufschlagung mit

Wassertropfen.
Beginn der Drainage
25 \ 131 mg Salz, 262 mg Glas (1:2)
50 Beginn der Drainage u=3.5cmls
1 T=20°C
o
'E 18 131 mg Salz
o 4
<
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5
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Y T T
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Abbildung 7.14: Differenzdruckverlauf eines salz- und glasbeladenen und eines salzbeladenen Filters mit eingezeichne-
tem Beginn einer abstromseitigen Drainage wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen und eines
glasbeladenen und eines unbeladenen hydrophoben Filters ohne abstromseitige Drainage wihrend der
Beaufschlagung mit Wassertropfen.

Die Differenzdruckverldufe der Filter, deren Filterkuchen Salz enthalten, steigen wihrend der Be-
aufschlagung mit Wassertropfen bis iiber 15 mbar an und flachen nach Einsetzten einer Drainage ab,
bzw. sinken leicht ab. Die Differenzdruckverldufe des unbeladenen und des glasbeladenen Filters,
also ohne Salzbeladung, steigen langsam und erreichen wihrend der gesamten Beaufschlagungsdau-
er keine Werte iiber 7 mbar. Erwartungsgeméafl kommt es bei dem glasbeladenen und unbeladenen
Filtermedium nicht zur Drainage. Bei den Filtern, deren Filterkuchen l6sliches Partikelmaterial
enthalten, kommt es auf Grund der zuvor erlduterten Beeinflussung der Benetzbarkeit des Filter-
mediums zur Drainage. Das Filtermedium mit reiner Glasbeladung hat erwartungsgemal einen
hoheren Differenzdruck als das unbeladene Filtermedium sowie das Filtermedium mit salz- und
glasbeladung einen hoheren Differenzdruckanstieg als das Filtermedium mit reiner salzbeladung
aufweist. Dies ist auf den hinzukommenden Widerstand durch das zusitzliche Material auf der An-
stromseite der Filtermedien zuriickzufiihren. Glas ist jeweils nur in der Frontdrainage nachweisbar.
Von 160 mg Glas wurden 8 mg des rein glasbeladenen Filters in der Frontdrainage nachgewiesen.

Die iibrigen 152 mg wurden in der gravimetrischen Analyse des Filters nachgewiesen.
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7 Einfluss der Benetzbarkeit des Filtermediums auf die Penetration

7.3 Zusammenfassung

Die durchgefiihrten Untersuchungen hatten die Priifung des Einflusses der Benetzbarkeit des Fil-
termediums auf die Penetration von 16slichem und unldslichem Partikelmaterial durch Filter zum
Ziel. Durch hydrophobieren des zuvor untersuchten, benetzbaren Oberflichenfilters wurde zu-
nichst ein direkten Vergleich eines salzbeladenen hydrophilen und salzbeladenen hydrophoben
Filters ermdglicht. Dabei wurde eine Niederdruck-Plasmabehandlung mit minimalem Einfluss auf

die PorengroBenverteilung zur Hydrophobierung verwendet.

Die Benetzbarkeit des Filtermediums beeinflusst das Betriebsverhalten bei Beaufschlagung mit
Wassertropfen mafgeblich. Der Differenzdruckverlauf von hydrophoben salzbeladenen Filter-
medien entspricht nicht dem hydrophiler salzbeladener Filtermedien. Stattdessen zeigt er, nach
initialem Differenzdruckabfall, der dem charakteristischen Differenzdruckverlauf bei Kurzzeit-
beaufschlagung durch Losung des Salzes bzw. des Filterkuchens entspricht, einen Anstieg des
Differenzdrucks bis zum Eintritt einer Drainage, ab dem er sinkt und einen Wert weit tiber Apg
einnimmt. Entgegen den Erwartungen, aufgrund der festgestellten Analogie zu benetzbaren Filtern,
ist das Kanal-Film-Modell nicht auf hydrophobe Filtermedien iibertragbar. Es gibt bei salzbe-
ladenen hydrophilen Oberflachenfiltern im Differenzdruckverlauf, wihrend der Beaufschlagung
mit Wassertropfen, trotz eintretender Drainage keinen Kanalbereich und keinen expliziten Film-
bereich. Zusitzlich zur abstromseitigen Drainage, mit der dhnlich viel Salz durch das Filterme-
dium penetriert wie durch hydrophile Medien, ist beim hydrophoben Filter eine anstromseitige
Drainage zu beobachten, in welcher der Grofteil des Salzes aus dem Filterkuchen nachgewie-
sen wurde. Im hydrophoben Filtermedium verbleiben weniger als 5 % des Filterkuchenmaterials
nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen. Trotzdem zeigen vergleichende Ergebnisse zwischen
Differenzdruckverldufen von salzbeladenen und unbeladenen hydrophoben Filtermedien, dass der
Differenzdruck des salzbeladenen Filtermediums abschlieSend vor Filtertrocknung ca. 10 mbar
iiber dem des unbeladenen Filtermediums verbleibt. Beim unbeladenen Filtermedium kommt es
wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen zudem nicht zur abstromseitigen Drainage, das

Wasser fliefit vollstindig auf der Anstromseite ab.

Durch Experimente mit einzelnen Tropfen auf salzbeladenem und unbeladenem Filtermedium
wurde festgestellt, dass das Salz zu einer Reduzierung des Kontaktwinkels, und bei Neigung
des Filters zu Verformung und spiterem, bzw. langsamerem Abgleiten des Tropfens fiihrt. Im
Gegensatz zum Tropfen auf unbeladenem Filtermedium ist beim salzbeladenen Filtermedium
ein Fliissigkeitsriickstand auf dem Filtermedium nach Abgleiten des Tropfens zu beobachten.
Es ist zu vermuten, dass der Tropfen auf dem unbeladenen hydrophoben Filtermedium nicht
in die oberste Faserschicht des Filters eindringen kann und den Cassie-Zustand einnimmt. Salz
in der anstromseitigen Faserschicht 16st sich hingegen und fiihrt, dhnlich wie Kondensation auf
strukturierten Oberflichen, zur Anderung des Tropfens vom Cassie- in den Wenzel-Zustand, bei
dem der Tropfen in die Strukturen der Oberfliche eindringt. Dies wiederum wiirde den kapillaren

Eintrittsdruck in das Filtermedium verringern und so die Penetration der Losung ermoglichen.
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7.3 Zusammenfassung

Abgeschiedenes 10sliches Partikelmaterial auf dem Filtermedium fiihrt zu einer Reduzierung der
wasserabweisenden Eigenschaft des Filters. Eine Penetration von Fliissigkeit durch das hydrophobe
Filtermedium ist nur moglich, wenn der Filterkuchen 16sliche Bestandteile enthélt. Das wird durch
Experimente mit unloslichem Partikelmaterial bestétigt. Bei Filterkuchen mit Salz- und Glasanteil
kommt es zur abstromseitigen Drainage und Penetration des 16slichen Salzes. Bei reiner Glasbela-
dung mit unloslichem Partikelmaterial kommt es nicht zur abstromseitigen Drainage und ein Teil
des Glases ist in der anstromseitigen Drainage nachweisbar. Es ist zu betonen, dass die Ergebnisse
sich in erster Linie auf das hier untersuchte Stoffsystem bei hier untersuchten Betriebsparametern
beziehen (siehe Kapitel 4) und, da es sich um erstmalige Betrachtungen dieser Phinomene handelt,

eine uneingeschrinkte Ubertragbarkeit auf andere Stoffsysteme nicht gewihrleistet ist.
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8

Priifung der Ubertragbarkeit bisheriger
Erkenntnisse auf grobporige
Medienstrukturen

In den vorangegangenen Kapiteln wurden in experimentellen Untersuchungen mit Oberfldchenfil-

tern im Wesentlichen folgende Erkenntnisse erlangt:

Eine Kurzzeitbeaufschlagung mit Wassertropfen fiihrt zu einem charakteristischen, abrupten
Abfall des Differenzdrucks durch die Umstrukturierung und Umlagerung des zuvor abge-

schiedenen festen Partikelmaterials.

Eine Langzeitbeaufschlagung salzbeladener Filtermedien mit Wassertropfen fiihrt zu einer
abstromseitigen Drainage und der Penetration von Salz durch die gesamte Tiefe des Filter-

mediums.

Eine Langzeitbeaufschlagung mit Wassertropfen fiihrt bei benetzbaren Oberflichenfiltern
ferner zu einem charakteristischen Differenzdruckverlauf, der mit dem Kanal-Film-Modell,

mit einer abstromseitigen Filmbildung vor Einsatz der Drainage, beschrieben werden kann.

Nach einer Wasserbeaufschlagung mit abstromseitiger Drainage und Trocknung von der An-
stromseite verbleibt im Filter abgeschiedenes Material ungleichméBig auf der Anstromseite

des Filters verteilt.

Bei hydrophoben Oberflichenfiltern kommt es bei dem untersuchten Stoffsystem nicht zu
einer Filmbildung und die entsprechenden Differenzdruckverlidufe sind nicht mit dem Kanal-
Film-Modell zu beschreiben.

Salzbeladung erhoht bei unbenetzbaren Oberflachenfiltern die Benetzbarkeit und fiithrt zur

Penetration von Salzlosung durch das Filtermedium.

Wasserbeaufschlagung fiihrt bei beladenen Oberflachenfiltern zu einer Reduktion des Frak-

tionsabscheidegrads.

Zur Uberpriifung der Ubertragbarkeit dieser neuen Erkenntnisse auf Stoffsysteme mit anderem

strukturellem Aufbau des Filtermediums werden experimentelle Untersuchungen mit grobporigen

hydrophilen Tiefenfiltern durchgefiihrt. Dazu werden zunéchst Tiefenfilter mit Oberflichenfiltern

verglichen und mit Bezug auf die bisherigen Erkenntnisse Hypothesen fiir deren Ubertragbarkeit

aufgestellt.

111



8 Priifung der Ubertragbarkeit bisheriger Erkenntnisse auf grobporige Medienstrukturen

8.1 Theoretischer Vergleich von Tiefenfiltern mit
Oberflachenfiltern: Abgeleitete Hypothesen

Die Partikelabscheidung findet bei Tiefenfiltern im Gegensatz zu Oberflichenfiltern im Innern der
pordsen Filterstruktur statt. Mit einer Porositédt von 95 % bis 99 % sind Tiefenfilter in der Regel
grobporig, wihrend Oberfldchenfilter Porosititen zwischen 70 % und 90 % aufweisen. Tiefenfilter
werden bei Anstromgeschwindigkeiten zwischen 0,05 m/s und 2 m/s betrieben. Sie sind nicht
abzureinigen und werden daher in der Regel bei Erreichen eines maximalen Enddifferenzdrucks

entsorgt.

Da sich Partikeln in Tiefenfiltern iiberwiegend im Innern des Filters abscheiden, ist insbesondere
bei Beladung mit 16slichen Partikeln durch Beaufschlagung mit einer hohen rel. Luftfeuchtigkeit
und Kontakt zu Wassertropfen in der gesamten Tiefe des Filters eine Umlagerung und Umstruktu-
rierung inklusive Losung von l6slichen Partikeln und Kristallisation bei Trocknung zu erwarten.
Auf Basis der vorangehenden Versuche kann auch hier ein Einfluss auf den Differenzdruck ange-
nommen werden, da bei Umstrukturierung von Partikeln im Filtermedium in der Regel ein Abfall
des Differenzdrucks zu beobachten ist. Es gibt kein Indiz zur Annahme eines Anstiegs des Diffe-
renzdrucks, beispielsweise durch Krustenbildung und VerschlieBen von Poren. Da in grobporigen
Systemen die Kapillarwirkung stark reduziert oder gar nicht auftritt, sind die assoziierten Phino-
mene, wie der Einfluss der Trocknungsrichtung und daraus resultierend auskristallisiertes Salz an
der Anstromseite nach der Trocknung, nicht zu erwarten, dafiir konnte allerdings interne Drainage

eintreten.

Aus den Unterschieden zwischen Tiefen- und Oberflichenfiltern ergeben sich also folgende Hypo-

thesen fiir Untersuchungen mit hydrophilem Tiefenfiltermedium:

1. Eine Umlagerung und Umstrukturierung in der gesamten Tiefe des Filters und damit assozi-

ierter Differenzdruckabfall und Sinken des Fraktionsabscheidegrads sind zu erwarten.
2. Eine Penetration der Fliissigkeit mit darin gelostem Salz ist zu erwarten.

3. Aufgrund der Benetzbarkeit ist eine abstromseitige Drainage und kein Widerstand auf der

Anstromseite, daher keine anstromseitige Drainage, zu erwarten.
4. FEine abstromseitige Filmbildung ist nicht zu erwarten.

5. Kapillarfluss zur Trocknungsfront und damit Riickstand von Salz iiberwiegend an der An-

stromseite ist nicht zu erwarten.

6. Ein wesentlicher Einfluss der Stromungsrichtung wihrend einer Durchstromungstrocknung

auf den Salzbverbleib bzw. das Salzprofil im Filter ist nicht zu erwarten.

7. Das Auftreten einer internen Drainage ist zu erwarten.
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8.2 Langzeitbeaufschlagung von salzbeladenen Tiefenfiltern
mit Wassertropfen

Zur Evaluierung der Hypothesen werden experimentelle Untersuchungen mit grobporigen hydro-
philen Tiefenfiltern (Tabelle 4.3, Nr. 3) durchgefiihrt. Dabei werden, in Anlehnung an die Versuche
mit mehrlagigen Oberflachenfiltern, dreilagige Tiefenfilter einer Langzeitbeaufschlagung analog
Kapitel 6 bei mediengeeigneter Anstromgeschwindigkeit von u = 25 cm/s unterzogen (siehe Kapi-
tel 4.4 fir Details zur Durchfiihrung). Die Filter werden fiir den Vergleich mit den bisher unter-
suchten Oberflichenfiltern mit einer Salzmasse in der gleichen Grolenordnung beladen (148 mg).
Es werden Verldufe und Aufnahmen einzelner Versuche aus den Versuchsreihen gezeigt, die die

Ergebnisse reprisentativ darstellen.

8.2.1 Differenzdruckverlaufe

Eine genaue Analyse des Differenzdruckverlaufs des Tiefenfilters wihrend der Beladung mit
K»SOy4, der Beaufschlagung mit 0,050 ml/min Wassertropfen in gesittigter Luft und der Durchstro-
mungstrocknung ist durchzufiihren, um zu iiberpriifen, ob es zu einem mit Umlagerung assoziierten
Abfall des Differenzdrucks kommt (siche Kapitel 8.1 Hypothese 1), Fliissigkeit durch die gesamte
Tiefe des Filters penetriert (siehe Kapitel 8.1 Hypothese 2), es lediglich zur Drainage auf der Ab-
stromseite des Filters kommt (siehe Kapitel 8.1 Hypothese 3) und Filmbildung auf der Abstromseite
auftritt (siehe Kapitel 8.1 Hypothese 4).

Abbildung 8.1 zeigt den Differenzdruckverlauf eines Tiefenfilters wihrend der Beladung mit

K5»SOy4, der Wasserbeaufschlagung mit 0,050 ml/min und der Durchstromungstrocknung.

Der Verlauf in Abbildung 8.1 zeigt, dass der Differenzdruck wihrend der Beladung mit K,SOy4
bis 1,30 mbar ansteigt. Mit Beginn der Wasserbeaufschlagung sinkt der Differenzdruck abrupt
auf 0,42 mbar. Bei anhaltender Wasserbeaufschlagung steigt der Differenzdruck bis 0,68 mbar
an. Eine Drainage tritt ein, deren Start nicht im Differenzdruckverlauf erkennbar ist. Der Diffe-
renzdruck steigt weiter linear bis 0,82 mbar an, bis das Abbruchkriterium der Beaufschlagung,
eine abstromseitige Drainage iiber einen Zeitraum von 70 min, erreicht ist. Bei anschlieender

Durchstromungstrocknung sinkt der Differenzdruck auf den Apg von 0,33 mbar.

Der Differenzdruckanstieg withrend der Beladung mit K>SO, bestitigt den erwarteten nicht-linearen
Verlauf bei Tiefenfiltern (siehe Kapitel 2). Der abrupte Abfall zu Beginn der Wasserbeaufschlagung
entspricht den Beobachtungen bei Kurzzeit- und Langzeitbeaufschlagung von Oberflichenfiltern.
Der folgende Anstieg des Differenzdrucks bei anhaltender Wasserbeaufschlagung entspricht nicht
dem vom Kanal-Film-Model fiir benetzbare Olnebelfilter beschriebenen Verlauf, da kein mit ei-
ner Filmbildung assoziierter, steiler Differenzdruckanstieg vor Drainagebeginn zu erkennen ist.
Nach abschlieBender Trocknung sinkt der Differenzdruck wie bei Oberflichenfiltern beobachtet
auf den Apy. Der Abfall des Differenzdrucks zu Beginn der Beaufschlagung mit Wassertropfen
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Abbildung 8.1: Differenzdruckverlauf wihrend der Beladung eines Tiefenfilters mit 16slichem Salz, der Beaufschlagung
mit Wassertropfen und der Durchstromungstrocknung.

lasst auf eine Materialumlagerung im Filter schlieBen. Lee et al. [119] zeigt mit p-CT-Analysen,
dass in Tiefenfiltern abgeschiedenes NaCl, wenn es 50 % rel. Luftfeuchtigkeit ausgesetzt ist, bereits
tiefer in das Filtermedium penetriert und bei 100 % rel. Luftfeuchtigkeit, also als Losungstropfen
noch tiefer in das Filtermedium penetriert und bei Trocknung zu groBeren Kristallen anwichst.
Dass mit einer Wasserbeaufschlagung salzbeladenen Tiefenfilter durch die daraus resultierende
Umlagerung des Salzes auch der Fraktionsabscheidegrad abnimmt, wird durch Ergebnisse aus
einem, im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten, Projekt zur Untersuchung des Einflusses von
Feuchte auf salzbeladene Tiefenfilter in der Zuluft von Turbinen bestitigt [120]. In dem Pro-
jekt wurde der Fraktionsabscheidegrad von Tiefenfiltern vor und nach einer Salzbeladung und
nach einer anschlieBfenden Beaufschlagung mit rel. Luftfeuchtigkeit > Deliqueszenzfeuchte mit
Durchstromungstrockung gemessen. Es konnte gezeigt werden, dass Beaufschlagung mit hoher
rel. Luftfeuchtigkeit zu einem Abfall des Differenzdrucks salzbeladener Tiefenfilter und zu einer

Reduktion des Fraktionsabscheidegrads fiir alle vermessenen Partikelgrofen fiihrte.

Insgesamt bestitigt der Differenzdruckverlauf mit Einsatz der Drainage also die Hypothesen, dass
es zu einem mit Umlagerung assoziierten Abfall des Differenzdrucks kommt (siehe Kapitel 8.1 Hy-
pothese 1) und Fliissigkeit durch die gesamte Tiefe des Filters penetriert (siche Kapitel 8.1 Hy-
pothese 2), es keinen Widerstand auf der Anstromseite gibt und es lediglich zur Drainage auf der
Abstromseite des Filters kommt (siehe Kapitel 8.1 Hypothese 3) sowie keine Filmbildung auf der
Abstromseite auftritt (sieche Kapitel 8.1 Hypothese 4).
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8.2.2 Gravimetrische und optische Analysen

Ergiinzend zur Analyse des Differenzdruckverlaufs des Tiefenfilters wihrend der Beladung mit
K,SOy, der Beaufschlagung mit Wassertropfen und der Durchstromungstrocknung ermoglichen
gravimetrische und optische Analysen der Versuche die Uberpriifung der bisher nicht adressierten

Hypothesen (siehe Kapitel 8.1 Hypothesen 5-7)

Abbildung 8.2 zeigt die Ergebnisse der gravimetrischen Analyse der abstromseitigen Drainage.
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Abbildung 8.2: Ergebnisse der gravimetrischen Analyse der abstromseitigen Drainage eines salzbeladenen Tiefenfilters
a) drainierte Wassermenge pro Zeit und b) Sittigung der Drainage pro akkumulierter Drainagemenge.
Die Zeit t = 0 markiert den Beginn der Drainage.

Mit anhaltender Wasserbeaufschlagung steigt die akkumulierte Wassermenge in der abstromseiti-
gen Drainage linear an (siehe Abbildung 8.2 a). Die Sittigung der abstromseitigen Drainage nimmt
mit zunehmender Drainagemenge ab und schwankt ab einer akkumulierten Lésungsmenge von 3 ml
um 28 %. Qualitativ entsprechen diese Beobachtungen denen, die bei Oberfldchenfiltern gemacht
wurden. Bei einem quantitativen Vergleich ist auffillig, dass die Sattigung der abstromseitigen
Drainage mit zu Beginn iiber 90 % wesentlich hoher liegt als bei dem Oberfldchenfiltermedium
mit unter 20 % (vgl. Abbildung 8.2 und Abbildung 6.10).

Abbildung 8.3 zeigt die Salzbeladung der einzelnen Filterlagen vor und nach Wasserbeaufschlagung
und Durchstromungstrocknung in absoluten Werten einerseits und als Anteil der verbleibenden

Gesamtmasse im Filter andererseits.

Die gravimetrische Analyse der Filterlagen zeigt, dass nach Wasserbeaufschlagung und Durch-
stromungstrocknung 53 mg Salz das Filtermedium verlassen haben (siche Abbildung 8.3 a). In
jeder Filterlage verbleibt nach Wasserbeaufschlagung und Trocknung absolut weniger Salz als nach
der Salzbeladung. Die anstromseitige Filterlage 1 weist eine Reduzierung in der Salzbeladung von

iber 50 % auf. Die Salzbeladung in Filterlage 2 hat um 30 % gegeniiber ihrer Ursprungsbeladung
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Abbildung 8.3: Ergebnisse der gravimetrischen Analyse von salzbeladenen Tiefenfiltern vor und nach Wasserbeauf-
schlagung und Durchstromungstrocknung a) in absoluten Werten und b) als Anteil der abschlieBenden
Gesamtbeladung.

abgenommen und die der abstromseitigen Filterlage 3 um 29 %. Auch die Verteilung des Salzes
iber die drei Filterlagen hat sich durch die Wasserbeaufschlagung und anschlieBende Durchstro-
mungstrocknung verindert (siche Abbildung 8.3 b). Wihrend der grofite Salzanteil weiterhin in
Filterlage 2 verbleibt, hat Filterlage 1 anteilig an Masse verloren, wihrend die Anteile in Filterla-
gen 2 und 3 gestiegen sind. Damit verbleibt das Salz nach der Trocknung von Tiefenfiltern, anders
als bei Oberflachenfiltern, nach der Langzeitbeaufschlagung mit Wassertropfen nicht iiberwiegend
in der anstromseitigen ersten Filterlage. Aus der anstromseitigen Filterlage 1 penetriert anteilig am
meisten Salz. Das spricht dafiir, dass das Salz nicht durch Kapillarfluss an die Trocknungsfront
transportiert wird und bestitigt die Hypothese, dass durch ausbleibende Kapillarwirkung das Salz

nicht iiberwiegend anstromseitig verbleibt (siehe Kapitel 8.1 Hypothese 5).

Lichtmikroskopaufnahmen der Filterlagen bestitigen diesen Effekt. Abbildung 8.4 zeigt den Dif-
ferenzdruckverlauf eines dreilagigen Tiefenfilters wihrend der Salzbeladung, Wasserbeaufschla-
gung und Durchstréomungstrocknung und Lichtmikroskopaufnahmen von der Anstromseite der
drei Filterlagen eines Tiefenfilters nach der Salzbeladung und eines salzbeladenen Tiefenfilters

nach Wasserbeaufschlagung und Durchstromungstrocknung.

Die Lichtmikroskopaufnahmen der Anstromseite der Filterlagen nach der Salzbeladung (siehe Ab-
bildung 8.4 1, Filterlage 1-3) zeigen, dass das Salz die Fasern aller Filterlagen umschliefit und iiber
die gesamte Tiefe des Filters abgeschieden wird. Dies entspricht der erwarteten Partikelverteilung
in Tiefenfiltern. Nach Wasserbeaufschlagung und Trocknung sind nur vereinzelt individuellen Salz-
kristalle identifizierbar. Salzkrusten sind nicht zu sehen (siche Abbildung 8.4 2 Filterlage 1-3), was

auf die geringe Auflosung zuriickzufiihren sein konnte.

Eine umgekehrte Stromungsrichtung wihrend der Durchstromungstrocknung fiihrt zu dem in Ab-
bildung 8.5 gezeigten Profil. Abbildung 8.5 zeigt den Salzanteil der im Filter befindlichen Salzmasse
von einem Filter nach Beladung und von zwei Filtern nach Beladung, Wasserbeaufschlagung und
Durchstromungstrocknung mit unterschiedlicher Stromungsrichtung wihrend der Durchstromungs-

trocknung.

Eine gravimetrische Analyse zeigt, dass die Beaufschlagung mit Wassertropfen unabhiingig von

der Stromungsrichtung wihrend der Durchstromungstrocknung zur Penetration des Salzes in das
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Abbildung 8.4: Differenzdruckverlauf wihrend der Beladung mit K>SOy, der Wasserbeaufschlagung und der Durch-
stromungstrocknung der dreilagigen Tiefenfilter mit Mikroskopaufnahmen der Anstromseiten der Fil-
terlagen eines mit K>SO4-beladenen Tiefenfilters 1) vor Wasserbeaufschlagung und Durchstromungs-
trocknung und 2) nach Wasserbeaufschlagung und Durchstromungstrocknung.

Filtermedium mit Kristallisation im Filterinnern fiihrt. Dies ist auch auf eine reduzierte Kapil-
larwirkung durch eine grobere Porenstruktur des Filtermediums zuriickzufiihren und bestitigt die

anfangs aufgestellte Hypothese 6 (siehe Kapitel 8.1).

Abbildung 8.6 zeigt Kameraaufnahmen der Abstromseite der Tiefenfilter im Betrieb, wihrend der

Wasserbeaufschlagung.

Schon bei einer Beaufschlagungsdauer von 55 min, noch vor Drainagestart, ist ein dunkler Bereich,
ein Fliissigkeitssumpf im Filtermedium, zu erkennen (siche Abbildung 8.6). Der Fliissigkeitspegel
im Filter steigt, wihrend der dariiber liegende iiberwiegende Anteil des Filtermediums keine

Verfiarbung oder andere Anzeichen einer Durchnédssung aufweist.

Bereits der Differenzdruckverlauf zeigte keine Anzeichen fiir eine Filmbildung. Das wird durch

die Fotos der Abstromseite zusétzlich bestitigt (siche Kapitel 8.1 Hypothese 4). Die Aufnahmen

117



8 Priifung der Ubertragbarkeit bisheriger Erkenntnisse auf grobporige Medienstrukturen

06lY= 25 cm/s - Beladung,
L7 T=20°C Wasserbeauf.
0,51 - 1]2]3]—>
iLg4| Beladung und Trocknung
£ oo 12l
50,21
N
30,1

0,0- T

1 2 3
Filterlage

Abbildung 8.5: Salzmassenverteilung in einem dreilagigen Tiefenfilter nach Beladung und nach Beladung und Wasser-
beaufschlagung mit entgegengesetzten Stromungsrichtungen wihrend der anschlieBenden Durchstro-
mungstrocknung.
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Abbildung 8.6: Fotos der Abstromseite des Tiefenfilters wihrend der Wasserbeaufschlagung.

zeigen, dass sich die Fliissigkeit bereits vor Beginn der abstromseitigen Drainage im unteren Teil
des Filtermediums anstaut (dunkle Verfarbung) und bestétigen damit das Auftreten einer internen
Drainage, also dem FlieBen von Fliissigkeit, die im oberen Teil des Filters abgeschieden wird, durch
Schwerkraft entlang der Fasern in den unteren Teil des Filters. Das Drainieren von Fliissigkeit im
Inneren von Filtern ist von grobporigen Koaleszenzfiltern bekannt [121]. Dies bestitigt die anfangs
aufgestellte Hypothese 7 (siehe Kapitel 8.1). Perspektivisch ist bei Betrachtung der Abstromseite
des salzbeladenen Tiefenfilters (siche Abbildung 8.1) zu erwarten, dass, bei einer Beladung mit
16slichen und unloslichen Partikeln, auch unlosliches Partikelmaterial durch ,,Spiilen im unteren

Bereich des Filters durch den Filter penetriert und in die Drainage gelangen konnte.
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8.3 Zusammenfassung

Die durchgefiihrten experimentellen Untersuchungen haben die Priifung der Ubertragbarkeit der
bisher auf Oberflichenfiltern basierenden Erkenntnisse auf Filtermedien mit anderem strukturel-
lem Aufbau zum Ziel. Dazu fanden Versuche mit grobporigen Tiefenfiltern mit mediengeeigneter
Anstromgeschwindigkeit von u = 25 cm/s analog der Durchfiihrungsschritte wihrend der Lang-
zeitbeaufschlagung von mehrlagigen Oberflachenfiltern statt, um festzustellen, inwieweit die bisher
beobachteten Szenarien auch auf grobporige Tiefenfilter zutreffen. Die Experimente erfolgten mit
dreilagigen Tiefenfiltern, die mit K,SO4 beladen, mit 0,050 ml/min Wassertropfen in geséttigter

Luft beaufschlagt und durch Durchstromungstrocknung getrocknet wurden.

Betrachtungen des Differenzdrucks wihrend der Wasserbeaufschlagung von hydrophilen Tiefenfil-
tern, unterstiitzt durch gravimetrische Analysen und Aufnahmen mit Lichtmikroskop, zeigen, dass
eine Beaufschlagung von Tiefenfiltern mit Wassertropfen eine Umlagerung und Umstrukturierung
in der gesamten Tiefe des Filters verursacht und ein damit assoziierter Differenzdruckabfall zu
Beginn der Beaufschlagung, wie auch bei Oberflachenfiltern, auftritt, durch den zu erwarten ist,
dass Analog zu Versuchen mit reiner rel. Luftfeuchtigkeit der Fraktionsabscheidegrad sinkt. Beim
hydrophilen Tiefenfiltermedium kommt es, wie auch bei hydrophilen Oberflachenfiltern, durch
Beaufschlagung mit Wassertropfen zur Penetration von Salzlosung auf die Abstromseite. Eine
abstromseitige Drainage tritt auf, in der durch das Filtermedium penetriertes Salz nachgewiesen

werden kann.

Aus den Experimenten ergaben sich wesentliche Unterschiede zwischen dem Einfluss einer Was-
serbeaufschlagung auf salzbeladene Oberflachenfilter und Tiefenfilter. Es kommt, anders als bei
Oberfldchenfiltern, nicht zu einer Filmbildung auf der Anstrom- oder Abstromseite. Die optische
Beobachtung der Abstromseite zeigt die Ansammlung von Fliissigkeit im unteren Teil des Fil-
termediums, bevor eine abstromseitige Drainage einsetzt. Fliissigkeit, mit der das Filtermedium
gleichmifBig beaufschlagt wird, flieft in den unteren Bereich des Filtermediums, es tritt also eine
interne Drainage auf. Aufgrund der grobporigen Struktur und damit reduzierten Kapillarwirkung
treten Effekte, wie beispielsweise iberwiegender Salzriickstand an der Trocknungsfront nach der
Durchstromungstrocknung, nicht auf. Nach abschlieender Durchstromungstrocknung ist das Salz
iber die gesamte Filtertiefe auskristallisiert und die Stromungsrichtung wihrend der Trocknung
hat, anders als bei Oberflidchenfiltern, keinen messbaren Einfluss auf die Salzverteilung im Filter-

medium. Damit bestitigen sich alle anfangs aufgestellten Hypothesen (siehe Kapitel 8.1).

Die Ubertragbarkeit der in Kapitel 5-7 erarbeiteten Ergebnisse auf grobporige Filtermedien ist
nach diesen ersten Untersuchungen nur fiir Erkenntnisse gegeben, die nicht wesentlich von der

Kapillarwirkung im Filtermedium beeinflusst sind.
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9.1 Schlussfolgerungen

Die vorliegende Arbeit untersucht filternde Abscheider in der Gasreinigung mit wasserloslichen
Partikeln und Wassertropfen, in Anlehnung an reale Betriebsbedingungen. Im Fokus der Betrach-
tungen stehen die durch Beaufschlagung salzbeladener Filtermedien mit Wassertropfen initiierten
Szenarien, Umlagerung auf der Anstromseite, Penetration der 16slichen Substanz in das Filterme-
dium, Penetration der I6slichen Substanz durch das Filtermedium hindurch auf die Abstromseite

und anstromseitige Drainage sowie das jeweils zugehorige Betriebsverhalten.

Ausgehend vom bekannten Kenntnisstand gelten die Untersuchungen zunéchst der kurzzeitigen Be-
aufschlagung von rein 16slichen Filterkuchen auf Oberflichenfiltern mit Wasser. Unabhiingig vom
Aggregatzustand des Wassers (gasformig, angegeben als rel. Luftfeuchtigkeit, oder fliissig in Form
von Wassertropfen) ergibt sich bei kurzzeitiger Wasserbeaufschlagung K,SO4-beladener Filter ein
charakteristischer Differenzdruckverlauf, der durch einen abrupten Abfall des Differenzdrucks ge-
kennzeichnet ist. Dieser Differenzdruckabfall ist auf die anstromseitige Losung des Salzes und Um-
strukturierung des Filterkuchens zuriickzufiihren. Ein grofleres Wasservolumen, das zu vollstandig
gesittigter Luft oder Wassertropfen fiihrt, verstirkt die Auswirkungen und fiihrt zu einer stdrkeren
Umlagerung des Filterkuchens und einem schnelleren Abfall des Differenzdrucks durch die Zunah-
me von gelostem Salz. Wenn der Filter nach dem anfiinglichen Abfall des Differenzdrucks weiterhin
Wassertropfen ausgesetzt ist, steigt der Differenzdruck iiber dem Filter aufgrund von Fliissigkeits-
ansammlung wieder langsam an und sinkt erst, wenn das Filtermedium trocknet. Experimentelle
Untersuchungen mit K,SO4, KCI, NaCl zeigen, dass insbesondere bei geringen Wassermengen, wie
beispielsweise einer rel. Luftfeuchtigkeit von 45 %, die Auspridgung des Einflusses vom l6slichen
Material und dessen Eigenschaften, wie Loslichkeit und Deliqueszenzfeuchte, abhidngt. Mit zuneh-
mender Deliqueszenzfeuchte des Salzes fillt die Strukturdnderung des Filterkuchens kleiner aus.
Damit féllt auch der daraus resultierende anfangliche Abfall des Differenzdrucks bei Beginn der
Beaufschlagung, auch bei rel. Luftfeuchtigkeit weit unterhalb der Deliqueszenzfeuchte, geringer
aus. Es wurde gezeigt, dass bei kurzzeitiger Beaufschlagung kein Massenverlust des beladenen
Filters und damit auch kein Penetrieren von Salz durch das Filtermedium hindurch erfolgt. Der
ermittelte charakteristische Differenzdruckabfall ist daher ein Indiz fiir eine Strukturdnderung des

Filterkuchens, nicht aber fiir das Penetrieren von Partikeln in das Filtermedium.
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Bei der Langzeitbeaufschlagung von hydrophilen Oberflichenfiltern, die mit I6slichem Salz und
unl6slichem Glas beladen sind, mit Wassertropfen zeigt sich ein charakteristischer Differenzdruck-
verlauf. Auf den anfédnglichen Differenzdruckabfall folgt bei andauernder Wasserbeaufschlagung
ein flacher Differenzdruckanstieg, bevor es zu einem steilen Anstieg durch abstromseitige Film-
bildung kommt. Danach tritt Drainage ein bei quasi-stationdrem weiteren Differenzdruckverlauf.
Es konnte gezeigt werden, dass der Differenzdruckverlauf mit dem fiir benetzbare Olnebelfilter

entwickelten Kanal-Film-Modell beschreibbar ist.

Am Beispiel von hydrophilen Oberflichenfiltern wurde erstmals die Penetration von im Filterku-
chen abgeschiedenem loslichem Material durch die gesamte Tiefe von Oberflichenfiltern nachge-
wiesen. Die Penetration wird durch das Auftreffen von Wassertropfen ausgelost, wodurch sich das
Salz 16st, die Salzlosung bei andauernder Beaufschlagung mit Wassertropfen den Filter penetriert
und auf der Reingasseite des Filters ablduft. Die Analyse der abstromseitigen Drainage zeigte,
dass losliches Material durch den Filter dringt, wihrend unlosliche Partikeln bei den untersuchten
Betriebsparametern nicht durch das Filtermedium penetrieren. Ein Vergleich des Differenzdrucks
eines unbeladenen, eines salzbeladenen, eines salz- und glasbeladenen und eines glasbeladenen
Filtermediums zeigt, dass sich mit zunehmender Partikelbeladung die Penetration der Fliissigkeit
durch den Filter verlangsamt, wihrend die Filmbildungskinetik unverdndert bleibt. Dabei wurde
der Einfluss der Zusammensetzung der Partikelbeladung aus 16slichem und unléslichem Material
bisher nicht untersucht. Da der verldngerte Kanalbereich nicht allein durch zusitzliches Speicher-
volumen im Filterkuchen zu erklédren ist, sind das Kanal-Film-Modell und Erkenntnisse aus der
Olnebelfiltration nicht direkt auf dieses Stoffsystem mit I6slichen und unloslichen festen Partikeln

iibertragbar.

Nach dem Trocknen zeigen REM-Analysen, dass das zuriickbleibende Salz Krusten um die hydro-
philen Faserbiindel auf der Anstromseite der hydrophilen Oberflachenfilter und um die auf dem
Filter abgelagerten Glaskugeln bildet. Weitere REM- und EDX-Analysen zeigen, dass das urspriing-
lich gleichmiBig abgeschiedene Material nach der Beaufschlagung mit Wassertropfen und Durch-
stromungstrocknung ungleichméfig auf der Anstromseite des Filters verteilt ist. REM-Aufnahmen
und p-CT-Scans bestitigen, dass das Salz und die Glaskugeln nach Wasserbeaufschlagung und
Trocknung auf der Anstromseite des Filtermediums verbleiben, wo sie urspriinglich abgeschieden

wurden.

Die Beaufschlagung mit Wassertropfen mit anschlieBender Durchstromungstrocknung und die
daraus resultierende Umlagerung des Partikelmaterials fiihrt zu einer Verringerung des Fraktions-
abscheidegrads im Vergleich zum trockenen beladenen Oberfldchenfilter. Bei Oberflidchenfiltern,
die mit einem hohen Salzgehalt und wenig Glas beladen sind, ist der Fraktionsabscheidegrad mit
dem des unbeladenen Filtermediums vergleichbar. Ungleichm@Big verteiltes Partikelmaterial auf
der Anstromseite des Filtermediums fiihrt, mit zunehmendem Anteil an unloslichem Glas, zu einer
inhomogenen Durchstromung des Filtermediums, wodurch sich die Anstromgeschwindigkeit lokal
in den weniger beladenen Bereichen, die bevorzugt durchstréomt werden, erhoht. Dadurch nimmt

die Trigheitsabscheidung zu und die MPPS wird kleiner.
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9.1 Schlussfolgerungen

Die Stromungsrichtung wihrend der Durchstromungstrocknung nach der Drainage bestimmt, wo
im Filter das Salz auskristallisiert. Die in der Literatur beschriebene Trocknung von Fliissigkeit
in pordsen Strukturen erldutert, dass die trockene Luft in die groBen Poren der Stuktur (hier: Das
Filtermedium) eindringt, wihrend die Salzlosung die kleinen Kapillaren fiillt und das Salz zur
Trocknungsfront transportiert. Die Verwendung mehrlagiger Filter, also Filter mit mehreren Lagen
desselben Filtermediums, die als ein (dickeres) Filtermedium betrachtet werden konnen, wurde
als sinnvolle Methode zur Untersuchung der Salzverteilung in Oberflachenfiltern identifiziert. Die
Ubertragbarkeit der Ergebnisse von mehrlagigen auf einlagige Filter wurde bestitigt. Kristallisation
im Inneren eines Filtermediums, also in den mittleren Filterlagen eines mehrlagigen Filters, tritt
nur bei mittelfristiger Wasserbeaufschlagung auf, die vor der Filmbildung beendet wird. Bei in-
termittierender Beaufschlagung mit Drainage vor der finalen Durchstromungstrocknung verbleibt
das Salz tiberwiegend in der anstromseitigen Filterlage, analog zur kontinuierlichen Langzeitbeauf-

schlagung.

Ein Vergleich des Betriebsverhaltens benetzbarer und unbenetzbarer Filtermedien in dieser Arbeit
wihrend der Beaufschlagung mit Wassertropfen triagt ferner zu den Erkenntnissen iiber Oberfli-
chenfilter bei. Dass die Benetzbarkeit des Filtermediums einen Einfluss auf die Abscheidung hat,
ist aus dem Kanal-Film-Modell fiir die Abscheidung von Tropfen bekannt. Versuche in dieser
Arbeit mit salzbeladenen Oberflachenfiltern bestitigen dies. Der Differenzdruckverlauf von salz-
beladenen hydrophoben Filtern entspricht nicht dem von hydrophilen, sondern zeigt stattdessen
einen anderen Verlauf. Nach einem anfénglichen Differenzdruckabfall, der dem charakteristischen
Differenzdruckverlauf bei kurzzeitiger Wasserbeaufschlagung aufgrund einer Strukturdnderung
des Filterkuchens entspricht, steigt der Differenzdruck an. Nach dem Eintritt der abstromseitigen
Drainage fillt er und erreicht bei andauernder Beaufschlagung einen Wert deutlich iiber Apy.
Das Kanal-Film-Modell ist somit nicht auf hydrophobe Oberflichenfilter anwendbar. Bei glei-
cher Beaufschlagungsdauer der salzbeladenen hydrophilen und hydrophoben Filtermedien ab dem
Einsetzen einer abstromseitigen Drainage, kann in den abstromseitigen Drainagen dieser Filter
eine dhnliche Menge Salz nachgewiesen werden. Anders als beim hydrophilen Filtermedium tritt
beim hydrophoben Filtermedium auch eine anstromseitige Drainage auf. In der anstromseitigen
Drainage wurde der grofite Teil des Salzes aus dem Filterkuchen des hydrophoben Oberfldchen-
filters nachgewiesen. Es verbleiben weniger als 5 % des Salzes nach Wasserbeaufschlagung im
hydrophoben Filtermedium. Zu einer abstromseitigen Drainage kommt es bei dem untersuchten
hydrophoben Filtermedium nur, wenn vor der Beaufschlagung eine Salzbeladung stattgefunden
hat. Das 16sliche Partikelmaterial im Filtermedium reduziert die wasserabweisende Wirkung des
Filters. Bei Filterkuchen aus 16slichem Material oder 16slichen und unloslichen Partikeln erfolgt
die Penetration von Losung durch das Filtermedium. Bei reiner Beladung mit unldslichen Partikeln

bleibt die abstromseitige Drainage aus.

Die Charakterisierung des Verhaltens von Tiefenfiltern mit I6slichem Filterkuchen bei bzw. nach
Beaufschlagung mit Wassertropfen und anschlieBender Durchstromungstrocknung zeigt, inwie-

weit die Erkenntnisse auf unterschiedliche Stoffsysteme iibertragbar sind. Eine Umlagerung und
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9 Schlussfolgerungen und Ausblick

Penetration von l6slichem Material in, beziehungsweise durch das Filtermedium tritt durch Wasser-
beaufschlagung auch bei salzbeladenen grobporigen Filtermedien auf. Allerdings kommt es bei dem
untersuchten Tiefenfiltermedium nicht wie bei Oberflichenfiltern zur Filmbildung und dem damit
assoziierten charakteristischen Merkmal eines steilen Anstiegs im Differenzdruck. Die Trocknung
fiihrt beim untersuchten grobporigen Filtermedium mit geringerer Kapillarwirkung nicht zum Salz-
verbleib an der Trocknungsfront auf der Anstromseite und die Beaufschlagung mit Wassertropfen

fiihrt beim Tiefenfilter zum Auftreten einer internen Drainage.

Die Betrachtungen erweitern das bisherige Wissen iiber grundlegende Vorginge beim Betrieb von
filternden Abscheidern, insbesondere unter Realbedingungen mit Einfluss durch Wassertropfen
und Anwesenheit 16slicher Partikeln im System. Sie konnen damit die richtige Auswahl des Fil-
termediums bei der Prozessauslegung und die Interpretation des Betriebsverhaltens von Filtern

unterstiitzen.

9.2 Ausblick

Die bisherigen Untersuchungen konzentrieren sich auf die grundlegenden Szenarien, die bei der
Beaufschlagung von beladenen Filtern mit Wassertropfen auftreten. Diese Arbeit beschiftigt sich
bereits mit unterschiedlichen Filtermedien in Bezug auf deren Benetzbarkeit, hydrophil und hydro-
phob, und grundlegende Struktur, Oberfldchenfilter und Tiefenfilter. Weiterfiihrende Parameterstu-
dien zum FEinfluss der Strukturparameter von Filtermedien konnten die Basis fiir eine Modellent-
wicklung bilden und dadurch die Vorhersagbarkeit des Betriebsverhaltens von Filtern ermoglichen.
Ferner wurde in dieser Arbeit gezeigt, dass die Trocknung die Partikelmaterialverteilung im Filter
mafgeblich beeinflussen kann. Es konnte nicht abschlieBend geklart werden, warum sich dieser
Einfluss bei Oberflichenfiltern nach einer Wasserbeaufschlagung mit oder ohne Drainage unter-
scheidet. Dies ist voraussichtlich von Strukturparametern des Filters, wie Porengrof3enverteilung,
und beeinflussenden Parametern wie beispielsweise der Trocknungsart sowie Stromungsgeschwin-
digkeit abhingig. Experimentelle Untersuchungen, gestiitzt von mathematischen Simulationen,
konnten an dieser Stelle das Verstdndnis grundlegender Mechanismen in Filtern erweitern und bis-
her nicht betrachtete Vorginge und deren Auswirkung auf das Betriebsverhalten von Filtern in der
Gasreinigung aufdecken. Die resultierenden Erkenntnisse konnen in die zukiinftige Filterauslegung

und Betriebsoptimierung einflieBen.
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