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ZUSAMMENFASSUNRG
GRUSSENANALYSE VON VERSCHLEISSTEILCHEN MIT HILFE VON RADIOISOTOPEN

Bei VerschleiBuntersuchungen an Verbrennungsmotoren wird der Ein-
fluB der Abriebteilchen auf das Verschleiffverhalten im allge-
meinen nicht betrachtet, weil zuverldssige Angaben iiber die GrdBe
der abgeriebenen Teilchen fehlen. Mit dem beschriebenen MeRver-
fahren wird es nun moglich, GroBenverteilungen von aktivierbaren
Teilchen im Bereich zwischen 10 um und 0,05 um zu messen.

Eine TeilchengroBenanalyse besteht aus einer Mengen- und einer
TeilchengrdBenmessung. Die Mengenbestimmung erfolgt mit Hilfe der
Radionuklidtechnik. Die Masse der radioaktiven VerschleiBteil-
chen wird auf einem Gammaspektroskopiemefiplatz bestimmt. Die Teil-
chengroBen werden mit einer FliUssigfiltration festgestellt. Aus-
gehend von einer Filtertheorie fir Kapillarfilter werden solche
Filtrationsbedingungen geschaffen, daB die komplexe Filterab-
scheidung sich auf eine Siebung reduziert. Es wurde ein spezieller
Filtrierapparat entwickelt, der mit einem Ultraschallischwinger
ausgeristet ist. Durch den Ultraschall wird ein Haften der Teil-
chen an der Filteroberfldche und in den Poren verhindert. Die
Teilchen werden nur aufgrund des Siebeffekts abgeschieden. Die
Teilchendurchmesser werden dann durch die Porenweiten der ver-
wendeten Kernporenfilter festgelegt.

Die GroBenanalysen wurden an Verschleiffteilchen, die bei ge-
schmierter und bei trockener Reibung hergestellt wurden, durch-
gefiihrt. Alle Versuchsergebnisse zeigen logarithmisch normale
extrem breite Verteilungen. Bei trockener Reibung (Verschleif-
teilchen von einem Stift-Scheibenpriifstand - VerschleipBmaterialien:
Eisen, Zinn, Molybddn) liegen die TeilchengrdBen zwischen 10 pm
und 0,1 pym. Bei geschmierter Reibung (VerschleiBteilchen von Mo~
torabrieb - Materialien: Kolbenringlauffldchen, -flanken und
Blichsen) erstrecken sich die TeilchengroBen von 10 um bis weit
unter die untere Mefgrenze von 0,05 um.

Das MePRverfahren ist geeignet zur Bestimmung von extrem kleinen
Massen (bis 10"8 g), ist unempfindlich gegeniiber Fremdstoffen



und bietet die Moglichkeit, mehrere Materialien gleichzeitig
analysieren zu kénnen (selektive Massenbestimmung). Neben me-
tallischen Abriebteilchen ist das Verfahren auch geeignet zur
GroBenanalyse von anderen Teilchen, sofern deren homogene Akti-

vierbarkeit moglich ist.

ABSTRACT
Size Analysis of Wear Particles Using Radioisotopes

In wear studies of internal combustion engines the influence of
abrased particles on the wear behaviour is generally left out of
consideration for lack of reliable data on the size of abrased
particles. The measurement method described here allows to measure
the size distributions of particles in the range of 10 pm to

0.05 um provided they can activated.

An analysis of the particle size comprises a mass determination

as well as particle size measurements. The mass determination is
performed by a radionuclide technique. The mass of radioactive

wear particles is determined at a gamma-spectroscopic measure-

ment bench. The particle sizes are determinded by liquid filtra-
tion. Based on a filter theory for capillary filters conditions

for filtration are provided such as to allow t reduce the complex
filter removal process to sifting alone. A special filtration
apparatus was developed which is equipped with a ultrasonic
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filter surface and in the pores. The particles are removed ex-
clusively by the effect of sifting. The particle diameters are
thus determined by the pore widths of the nucleopore filters

used.

The size analyses were performed with wear particles generated
by lubricated and dry friction. A1l the experimental results



obtained are distributed in a normal logarithmic mode with an
extremely wide scattering. In the case of dry friction (wear
particles from a pin-disk (apparatus-materials sub-

ject to wear: iron, tin, molybdenum) the particle sizes range
from 10 um to 0.1 um.The case of lubricated friction (wear par-
ticles from combustion engine tests - materials: piston ring
running surfaces and flanks as well as cylinder liners) the par-
ticle sizes range from 10 um to well below the 0.05 uym limit of
measurement.

The measurement technique is suited for the determination of

extremely small masses (down to 1078

g) and insensitive to foreign
materials. It offers the possibility of analyzing several materials
at the same time (selective mass determination). Besides the
analysis of metallic wear particles, the method allows to analyze
the size of other particles as well, provided that they can be

activated homogeneously.
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1. EINLETITUNSG

Neben der technischen Uberalterung und der Zerstdorung durch
Bruch stellt die Funktionsunfdhigkeit durch VerschleiB einen der
wichtigsten EinfluBfaktoren auf die Lebensdauer technischer Pro-
dukte dar. Der Untersuchung des VerschleiBverhaltens von Ma-
schinen kommt aus Griinden der Rohstoffsicherung und Energieein-
sparung eine besondere Bedeutung zu. Der Mechanismus des Material-
abtrags und das Entstehen von Verschleifteilchen sind sehr kom-
pliziert und theoretisch noch nicht vollstandig gekldrt. Die Ver-
schleiffforschung ist deshalb weitgehend auf Experimente ange-
wiesen.

1.1 Problemstellung

VerschleifBuntersuchungen an Verbrennungsmotoren haben die
Erforschung und den gezielten Einsatz verschleiBmindernder Ein-
fluBfaktoren zum Ziel. Im allgemeinen wird die VerschleifBmenge
oder VerschleifBrate einiger ausgewdhlter Bauteile als Funktion
von verschiedenen Parametern (Materialpaarungen, Ulqualitat, Mo-
torbelastung, Drehzahl u.a.) festgestellt. Hinzu kommen Ober-
fldchenuntersuchungen von Bauteilen. Die TeilchengroBen der ab-
geriebenen VerschleiBteilchen wurden bisher bei VerschleiBunter-
suchungen an Verbrennungsmotoren nur unzureichend berilicksich-
tigt. Man begnligte sich mit dem Einbau von Filtern, die schadd-
Tiche Teilchen aus dem U1 entfernen sollten. Aber gerade fir die
Arbeitsweise und die Auswahl geeigneter Motordlfilter ist die
Kenntnis der VerschleifteilchengrdoBe von Bedeutung. Es sei daran
erinnert, daB die Filter vor allem abrasive, also den VerschleiB
stark beglinstigende Teilchen zuriickhalten und dadurch die Le-
bensdauer der Motoren betrdachtlich verldngern kdnnen [1] . Die
wenigen bekannten Angaben Ulber die GroBe der VerschleiB- und
Schmutzteilchen in Motordlen beruhen auf MePBmethoden, die noch
verbesserungsbedirftig sind.

Da allgemein groBes Interesse an Daten Uber VerschleiB-
teilchengrofen bestand, war man bestrebt, ein geeignetes MeBver-

fahren zu entwickeln.



Mit der Moglichkeit, GroBenverteilungen von Teilchen in
Motorenclen bestimmen zu konnen, wird die Uberpriifung der Filter-
wirksamkeit von Motorolfiltern einfacher und billiger. Solche
Untersuchungen konnen auf einem speziellen FiltermeBplatz durch-
gefihrt werden. Teilchen von bekannter GroRBe werden in einen Fil-
terkreislauf gebracht, an dem die Wirksamkeit der U1filter fest-
gestellt wird. Ein Motor zur VerschleifRteilchenerzeugung ist
dann nicht mehr erforderlich.

In VerschleiBtheorien wird die Entstehung von VerschleiB-
teilchen aus einer Energiebilanz abgeleitet und die TeilchengriBe
theoretisch errechnet [2,3] . TeilchengrdBenanalysen kdnnen ein
wertvoller Beitrag zur Beurteilung der VerschleiBtheorien sein.

1.2 Ziel der Arbeit

Es soll eine MePBmethode erarbeitet werden, mit der quan-
titative GroBenangaben von Verschleifteilchen mdglich sind. Da
bei VerschleiBuntersuchungen an Verbrennungsmotoren einige Motor-
teile wegen ihrer Bedeutung fir Leistung und Lebensdauer des Mo-
tors besonders interessieren, sollen selektive TeilchengridBen-
analysen moglich sein.

Neben der GroBenbestimmung der VerschleiBteilchen soll auch
der EinfluB, den Betriebsparameter und Einlaufzustand eines Mo-
tors auf die GroBenverteilung haben, untersucht werden.

Wenn moglich, soll mit Hilfe der gewonnenen Ergebnisse die
Filterwirkung einiger Motorolifilter beurteilt werden.

Mit TeilchengrdBenanalysen an Verschleifteilchen, die bei
trockener Reibung entstehen, sollen einige SchluBfolgerungen aus
der Verschleifftheorie lberpriift werden. Fir die VerschleiBfor-
schung ist die Kenntnis von GroBenverteilungen von VerschleiB-
teilchen besonders wichtig fiir die Erforschung der Zusammenhdnge
zwischen VerschleiBmechanismus und TeilchengradfBe.

Bei Verschleifmessungen mit Hilfe des Durchf1querfahrens{41]
wird die Konzentrationsdnderung der radioaktiven Teilchen im Ul
gemessen. Durch die Verwendung eines FiltermeBkopfes kdnnte die
MeBanlage so umgebaut werden, daB das radiocaktive Material im
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MeBkopf aufkonzentriert wird. Damit kdnnte entweder die Gesamt-
aktivitdt geringer gewdhlt oder die Empfindlichkeit des Ver-
fahrens erhoht werden. Die Messung der TeilchengrdBen soll zei-
gen, ob der Aufbau einer solchen MeBanlage mdéglich ist.

Z. GRUNDLAGEN DER TEILCHEN-
GRUOUSSENANALYSE

Alle dispersen Systeme sind aus Einzelelementen von unter-
schiedlicher TeilchengroBe zusammengesetzt., Viele Stoffeigen-
schaften werden von der GroBe der Einzelteilchen bzw. von deren
GroBenverteilung bestimmt. Zur Uberprifung solcher Stoffeigen-
schaften bedarf es einer speziellen MeRtechnik - der Teilchen-
groBenanalyse.

Z2.1 Kennzeichnung disperser Systeme

Bie Einzelelemente der dispersen Phase werden nach ihrer
GroBe in Klassen eingeteilt. Sofern die Teilchengrdfe nicht di-

rekt (z.B. im Mikroskop) gemessen werden kann, benutzt man zur
TeilchengrdBenbestimmung meBbare physikalische Eigenschaften
(z.B. die Masse, die Oberfldche, die Sinkgeschwindigkeit der

Teilchen, die Maschenweite von Sieben oder die Intensitdt des

von Teilchen gestreuten oder absorbierten Lichts) und ordnet
dieser als DispersitatsgroBe oder Feinheitsmerkmal bezeichneten
Teilcheneigenschaft einen Kquivalentdurchmesser zu. Der Zusammen-
hang zwischen Dispersitdatsgrife und Aquivalentdurchmesser ist
entweder durch die Theorie oder durch eine Kalibrierung bekannt.

Die Einzelelemente der Grundgesamtheit sind i.a. unregel-
mafkig geformt, so daB die TeilchengroBe durch eine Durchmesser-



angabe nicht ausreichend bestimmt ist. Man kennzeichnet die Teil-
chengroBe deshalb mit dem Aquivalentdurchmesser (= Durchmesser
einer Kugel, die dieselben physikalischen Eigenschaften aufweist
wie das unregelmdBig geformte Teilchen) und erfalRt die Abweichung
von der Kugelform durch einen Formfaktor. 0ft sind Formfaktoren
unbekanntsund die UnregelmdBigkeit der Teilchenform wird vernachldssigt.
Beim Vergleich von Ergebnissen, die mit verschiedenen Methoden
gemessen wurden, ist deshalb der EinfluB, den die Kornform auf
die MeBergebnisse haben kann, zu beriicksichtigen.

Die in GroBRenklassen eingeteilten Einzelelemente kommen in
der Gesamtheit mit unterschiedlicher Haufigkeit vor. Man unter-
scheidet nach der Art, wie die Mengen bestimmt werden. Durch Aus-
zdhlen der Teilchen erhdlt man als Mengenart eine Anzahl, durch
Auswiegen eine Masse. Entsprechend folgt fiir die Verteilung eine
Anzahl- oder eine Massenverteilung.

2.2 Durchfihrung einer TeilchengroBenanalyse

Die TeilchengrioBen disperser Systeme erstrecken sich uber
einen weiten Bereich - von wenigen hundertstel Mikrometer bis zu
Teilchendurchmessern im Millimeterbereich. Wegen der groBen Un-
terschiede hinsichtlich der Durchmesser und der Materialbe-
schaffenheit der Teilchen wurden verschiedene Methoden zur Teil-
chengriofBenanalyse entwickelt, die alle jeweils nur in einem be-
grenzten Durchmesserbereich einsetzbar sind. Es muB deshalb immer
ein Analyseverfahren ausgewdhlt werden, das die speziell durch
Art und GroBe der Teilchen gestellte Aufgabe zu 10sen vermag.

Die Grundgesamtheit ist meist zu groB, um sie insgesamt
analysieren zu konnen. Es ist deshalb notwendig, eine Stichprobe
zu entnehmen, die fir die Gesamtheit reprasentativ sein muB.

Die Probleme, die eine Stichprobenentnahme mit sich bringt,
werden in A P V - KorngrofBenanalyse [4] beschrieben.

2.3 Grafische Darstellung von GrioBenverteilungen

Bei einer TeilchengrioBenverteilung wird die Haufigkeit,
mit der Teilchen im Gesamtkollektiv enthalten sind, als Funk-



tion des Teilchendurchmessers aufgetragen. UOblich sind zwei Dar-
stellungsformen, die in ihrem Informationsgehalt gleichwertig
sind:

a) die Verteilungsdichte
b) die Verteilungssumme.

In Abb.1 dist eine Verteilungsdichte dargestellt. Auf der
Abszisse sind die Teilchendurchmesser aufgetragen. Die Teilmengen
der Grundgesamtheit sind als Saulen iiber den zugehorigen Durch-
messern aufgetragen. Die Fldche Fi ist proportional zur Menge der
Teilchen fiur deren Durchmesser gilt:

Xi = X < X34

Zur einfacheren mathematischen Behandlung wird oft an Stelle
des Sdulendiagramms eine glatte Funktion n{(x) angenommen. Diese
erhalt man, wenn die Breite der Kornklassen X541 T Xy 9egen Null
geht. Die zur Verteilungsdichte zugehdrige Summenkurve ist in
Abb.Z dargestellt. Man erhalt die Treppenfunktion aus der Summen-
bildung des Sdulendiagramms bzw. die glatte Summenkurve durch
Integration von n(x), wobei zur Normierung die Gesamtfldche gleich

1 bzw. gleich 100% gesetzt wird:

xj Xj
NG =2 Fy =2 n (k) (%) (1)
Xmin Xmin
X
N{x) = [‘ n{x)dx (2)
e
Xmin
“max Xmax
Fl =j n(x)dx = 1 (3)
Xmin Xmin
N(x}) = Verteilungssumme; F1 = Fidche der i-ten Sdule;

it

n{x}) = Verteilungsdichte; x DispersitatsgroBe
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Abb.2: Verteilungssumme



Die Darstellung und Auswertung von TeilchengroBenver-
teilungen ist in DIN 66141 beschrieben.

In der Praxis werden die gemessenen Kornverteilungen, wenn
moglich, durch analytische Funktionen beschrieben. Gebrduchlich
sind: Die Potenzverteilung, die RRSB-Verteilung und die loga-
rithmische Normalverteilung. In geeigneten Netzpapieren lassen
sich diese Verteilungen als Geraden auftragen. Die Anwendung
der Netzpapiere ist in den DIN Entwiirfen 66143 (Potenzverteilung),
66144 (RRSB=-Verteilung) und 66145 (logarithmische Normalverteilung)

beschrieben.

3. AU S W AHL EIT NES GEEIGNETEN TETL-
CHENGROSSENANALYSEVERFAHRENS

3.1 Bisherige Kenntnisse iUber Grofenverteilungen von Ver-
schleiteilchen

Literaturangaben zur TeilchengrdBe von VerschleiBteilchen

ab
in Motordlen sind selten und ziemlich ungenau. Auch Firmenan-

von Motorolfilterherstellern sind wenig informativ. Genaue

fir Teilchendurchmesser kleiner 1 pm fehilen vollig.

o
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5 | teilt eine TeilchengrdBenverteilung von Versch
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mit. Die Verteilung ist in Abb.3 dargestellt. Le
de. Es ist auch

gaben dariiber, wie die Verteilung gemessen wur

nicnts Uber den Betrieb des Motors bekannt.
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Abb.3: Verteilungssumme von Kolbenring-
verschleiB, aus Schilling [ 5]

In einer Studie lUber die Filterwirkung von Haupt- und
Nebenstromfiltern bei Dieselmotoren [6] wurde die TeilchengroBen-
verteilung der 1im Motordl enthaltenen festen Verunreinigungen
bestimmt. Die Teilchen wurden auf einem 0,8 pum Membranfilter
abgeschieden und mit einem optischen Zghlverfahren analysiert.
Diese MePBmethode erfaBt nicht alle Teilchen zur Auszdahlung. Das
MeBergebnis wird dadurch verfdlscht.

Mit dem von Seiffert und Westcott [7] entwickelten Ferro-
grafen ist es moglich, ferromagnetische Teilchen aus dem Motordl
herauszuziehen. Das Gerdt wird zur Uberwachung von Motoren einge~-
setzt. Die Konzentration der magnetischen VerschleiBteilchen im
01 ist ein MaB fir den Zustand des Motors. TeilchengrdBenanalysen
kdnnen mit dem Ferrografen nicht durchgerhft werden. Eine Ab-
schatzung der TeilchengroBen ist mdglich.

Fir Flugzeugmotoren wird die TeilchengrdBe der Abriebteil-
chen zwischen 0,1 pm bis 1 pm angegeben.

Nach Auskunft der Firma Frahm Filter GmbH [8} wurden von
der Firma Ford in Zusammenarbeit mit der Frahm Cooperation in
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USA die Verteilung der im Motordl enthaltenen Schmutzpartikel wie
folgt gemessen.

0 - 2 pum 94,5 + 2%

2 - 5 fum 5,0 + 2%

5 - 10 um 0,4 + 0,1%
= 10 pum 0,08+ 0,025%

Die Firma Mann und Hummel teilte auf Anfrage &hnliche Ergebnisse
mit [9]

< 2 pm 80% - 90%
2 - 8 Pm i0% - 20%

Die zitierten Ergebnisse sind als TeilchengroBenanalysen
nicht brauchbar. Sie ktnnen aber als Orientierungshilfe bei der
Auswahl geeigneter MefRBverfahren dienen. Die VerschleiBteilchen
kénnen in einem Durchmesserbereich von 10 pum abwédrts bis O,l/xm
erwartet werden.

3.2 Diskussion der Analyseverfahren

Im Jahre 1963 wurde vom Analytical Methods Committee eine
Zusammenstellung von 74 Methoden und Gerdaten zur TeilchengroBen-
analyse erarbeitet [10] .

In dieser Veroffentlichung sind nahezu alle denkbaren MeB-
prinzipien zur TeilchengroBenbestimmung aufgefiihrt. Fir jede
TeilchengriBenanalyse mufd entsprechend der Grofe und den Materijal-
eigenschaften der Teilchen ein geeignetes Verfahren ausgesucht
oder,falls erforderlich,entwickelt werden.

Aus der grofien Anzahl von Teilchen in den Motordlen sollen
nur die Verschlieiffteilchen, die an bestimmten Motorteilen abge-
rieben werden, analysiert werden. Solche selektivea Massenbe-
stimmungen sind nur durch radioaktive Markierungen der Motorteile
moglich. Es muB deshalb ein Analyseverfahren ausgewdhlt werden,
bei dem die Mengenbestimmung mit Hilfe der Radionuklidtechnik
durchgefiihrt werden kann.



Die zu erwartende GroBenverteilung der VerschleiBteilchen
schrankt die Anzahl der mdglichen Mefverfahren weiter ein. Fir
Analysen von Teilchen mit Durchmessern kleiner 1 pm eignen sich
im allgemeinen zwei Analysegerdte: Das Elektronenmikroskop und
die Zentrifuge. Das Elektronenmikroskop ist in Verbindung mit
der Radionuklidtechnik nicht brauchbar. Sedimentationsanalysen
mit Zentrifugen sind moglich. Dabei werden die Teilchendurch-
messer Uber die Sinkgeschwindigkeit und die Masse mit der Radio-
nuklidtechnik bestimmt.

Die hohe Viskositdt der Motorole erfordert sehr grofRe Zen-
trifugalbeschleunigungen, die mit Ultrazentrifugen erreicht wer-
den konnen. Diese Gerdte besitzen eine hohe Laufruhe und extrem
geringe Temperatur- und Drehzahlschwankungen. Sie sind jedoch
sehr teuer. Wegen der hohen Investitionskosten wurde die Zen-
trifugenanalyse nicht weiter verfolgt und ein anderer LOsungs-
weg gesucht.

Die Filtration ist ein Verfahren, das ebenfalls zur Ab-
scheidung sehr kleiner Teilchen geeignet ist. Wegen der komplexen
Trennmechanismen ist eine Anwendung flir Teilchengrdfienanalysen
nicht Uublich. Es sind jedoch erste Versuche bekannt geworden

[11,12] . In [13] wurden TeilchengrioRenanalysen mit Membran-
filtern durchgefiihrt. Die Bestimmung der Dispersitdtsgrofe, die
bei Filteranalysen wegen des Zusammenwirkens mehrerer Trenn-
mechanismen schon problematisch ist, wird durch die ungleich-
maBigen Porendurchmesser der Membranfilter noch weiter erschwert.
Exakte TeilchengridBenbestimmungen sind mit Membranfiltern nicht
zu erwarten. Dagegen sind relative Vergleichsuntersuchungen von
dhnlichen Grundsubstanzen modglich.

Kernporenfilter haben im Vergleich zu den Membranfiltern
eine wesentlich gleichmdBigere Porenstruktur. Wenn es gelingt,
fir die Trennung mit Kernporenfiltern eindeutige Dispersitdat-
groBen anzugeben, dann kdnnen von solchen Filteranalysen Ergeb-
nisse erwartet werden, die auch die Teilchendurchmesser quanti-
tativ beschreiben. Ausgehend von einer Filtertheorie flr Kapillar-
filter werden Filtrationsbedingungen gesucht, filr die die Dis-
persitatsgroBen eindeutig definierbar sind.



4. D IE VERWENDUNSG VO N POREN -

FTLTER RN Z UR TEILCHENGRTUSSTEN -
ANALYSE
4.1 Membranfilter

Membranfilter werden nach einem von Zsigmondy und Bach-
mann [14 ] um 1918 entwickelten Verfahren hergestellt. Die Filter-
qualitdt wurde seither taufend verbessert. Die AuswahImdglich-
keit unter den zur Verfigung stehenden Filtermaterialien gewdhr-
leistet, daB fir alle Filtrierflissigkeiten resistente Stoffe
zur Verfligung stehen.

Die Herstellung von Membranfiltern erfolgt durch einen
kolloidchemischen Prozef3, den Maier und Scheuermann [15] aus-
fiuhrlich beschreiben. An dieser Stelle wird nur soviel berich-
tet, wie zum Verstdandnis der Porenstruktur erforderlich ist. Als
Ausgangsmaterial befinden sich Flissigkeitstropfen mit einem
Kugelmantel aus einem Cellulosederivat in einer zweiten Fliissig-
keit. Nachdem diese verdunstet ist, bilden sich die Kugelschalen
zu einer gleichmaBigen Kugelpackung aus. Beim nachfolgenden Ge-
lieren der Cellulosederivate entstehen zwischen den Kugelschalen
Durchbriche, so daB die Flussigkeit aus dem Kugelinneren heraus-
flieBen und ebenfalls verdunsten kann. Die gelierten Cellulose-
derivate stellen die feste Filtermatrix und die Durchbriiche die
Poren dar.

Die Abb.4 zeigt die Oberfldche eines Membranfilters. Die
Poren besitzen etwa elliptische Form und zeigen eine breite
Durchmesserverteilung. Die Porenkanale werden von aneinander-
gereihten Hohlrdumen gebildet. Wie Untersuchungen von PreuBer
[16] und von Hampl und Spurny [17] zeigen, ist die Membran-
struktur in der Filtertiefe nicht gleichmdaBig ausgebildet.



Abb.4: Oberfldche eines Membranfilters

Man unterscheidet drei verschiedene Zonen: Die zwei Ober-
fldchen mit den eigentlichen Poren und das Filterinnere, das weit-
gehend aus Hohlrdumen besteht. Die Abscheidung von Teilchen er-
folgt deshalb im diinnen Bereich an Filterober- und -unterseite.
Eigene Untersuchungen mit dem Lichtmikroskop konnten diese Annahme
fiur Membranfilter mit DMF > 1 jam bestdtigen.

Von den Filterherstellern werden mittliere Porendurchmesser
angegeben (Tabelle 1).

Tabelle 1: Filterdaten liber Membranfilter [18 ]

Mittlere Porendurchmesser 1n/1m:

nach Hagen-Poiseuille nach Hg.-Intrusion
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Filterdicke: 100 fAm
Porendichte: bis 108 Poren/cm2
Filtermaterial: Cellulosenitrat

Diese Werte werden mit indirekten MefBmethoden (nach dem Ge-
setz von Hagen-Poiseuille oder dem Quecksilberintrusionsverfahren)
bestimmt. Exaktere Angaben uber die Porendurchmesser sind durch
Oberflachenuntersuchungen mit Hilfe eines Elektronenmikroskops
moglich. Diese Untersuchungen ﬁ6,17] zeigen sehr breite Poren-
verteilungen.

4.1.2 DispersitdtsqgroBe

Bei der Filtration mit Membranfiltern wird vereinfachend
angenommen, daf nur der Siebeffekt die Abtrennung von Teilchen
bewirkt. Als DispersitatsgrofBe ergibt sich dann unmittelbar die
Porenweite. In 4.1.1 wurde bereits erwdahnt, daB eine breite Poren-
durchmesserverteilung existiert. Deshalb bleibt festzustellen,
mit welchem Porendurchmesser eine Trennung am besten gekennzeich-
net werden kann. In der Abb.5 ist eine Trennung dargestellt.

N(Dp)
P
Teilchenverteilung. Durch die Filtration wird n(DT) in einen

sei die Verteilung der Porendurchmesser, n(DT) die

Rickstand und einen Durchgang geteilt. Aus der Symmetrie folgt,
daf3 der mittlere Porendurchmesser DMF eine ideale Trennung am
besten approximiert. Als mittlere Porendurchmesser werden die
Werte nach Hagen-Poiseuille (Tabelle 1) angenommen.

Die Vereinfachungen sind erforderlich, um bei der kompli-
zierten Membranstruktur lUberhaupt eine Dispersitdtsgrofe defi-

nieren zu konnen.
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Abb.5: Trennung mit einem Membranfilter

4.2 Kernporenfilter

Durch die Bestrahlung mit schweren geladenen Teilchen, die
bei der Uranspaltung entstehen, werden bestimmte Materialien der-
art verdndert, daB die beschossenen Stellen fir Sduren oder Lau-
gen leicht 18slich sind [19} . Seit 1966 nutzt die Firma General



Electric (Pleasanton USA) diese physikalische Tatsache zur Fil-

terherste11ung+.

Kunststoffolien werden im Reaktor bestrahlt. Die Anzahl der
Poren wird durch den BestrahlungsfluB und die -dauer festgelegt.
Die Porendurchmesser werden durch die Verweilzeit im Laugenbad
bestimmt. Durch Zugabe von oberfldachenaktiven Agentien wird die
Bildung zylinderformiger Poren erreicht [ZO} . Als Trdgermaterial
werden Folien aus Polykarbonat (Lanex) verwendet. Diese Folien
besitzen hohe mechanische Festigkeit, sind thermisch bis 140°C be-
lastbar und resistent gegen die meisten Fliussigkeiten. Die Filter
sind transparent und flr mikroskopische Untersuchungen geeignet.
Die Filterdicke betragt etwa 10/jm. In Tabelle 2 sind die Filter-

daten der Kernporenfilter zusammengestellt.

Tabelle 2: Filterdaten fir Kernporenfilter [ZIJ

Maximaler Poren- Porositat in Porendichte:Por‘en/cm2

durchmesser inum %
8,0 5 10°
5,0 7,8 4 . 10°
3,0 14,1 2 . 10°
1,0 15,7 2 . 10/
0,8 15,1 3 . 10’
0.6 8,5 3 - 10/
0,4 12,6 108
0,2 9,4 3 - 108
0,1 2.4 3 - 108
0,08 1,5 3 - 108
0,05 1,2 6 - 108

Die Abb.6 zeigt die Oberfldche eines Kernporenfilters. Die
Porendurchmesser sind nahezu kreisrund und etwa gleichgroB. Die
PorengroBenverteilung ist exakt mefbar. Die kapillarartigen Poren
verlaufen anndhernd senkrecht zur Oberfldche.

"Seit 1973 sind Kernporenfilter auch in der BRD (Shandon-La-
bortechnik, Frankfurt/Main) auf dem Markt.



Abb.6: Oberfldche eines Kernporenfilters

Mit Hilfe eines Rastere1ektronenm1‘kroskops+ wurden Ober-
flachenaufnahmen von zufdilig ausgewdhlten Stellen von Kernporen-
filtern hergestellt. Durch Ausmessen der Porendurchmesser wurden
Anzahlverteilungssummen filir alle Filterchargen zwischen 8 pm
und 0,2 um aufgenommen. Flr Durchmesserbestimmungen von kleineren
Porendurchmessern reichte die VergroBerung des Elektronenmikroskops
nicht aus. Pro Filtertyp wurden zwischen 200 und 350 Porendurch-
messer ausgemessen und fir die Auswertung beriicksichtigt. Die
Porendurchmesserverteilungen sind in der Abb.7 dargestellt.

TInstitut fir angewandte Mikroskopie der Frauenhofer Gesell-
schaft e.V., Karlsruhe
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Abb.7: Anzahlverteilungssumme der Kernporendurchmesser
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Die Ergebnisse zeigen eine gute Ubereinstimmung mit den
Herstellerangaben. Die Abweichungen liegen mit maximal + 10% im
Rahmen der MeRRgenauigkeit. Die Porendurchmesser aller Filtertypen
zeigen eine logarithmische Normalverteilung mit einer relativen
Standardabweichung von weniger als 0,1. In [22] werden dhnliche
Ergebnisse mitgeteilt, wobei Abweichungen bis zu 20% gefunden
wurden.

Bei genauer Betrachtung von Abb.6 fdllt auf, daB einige
Poren als Doppel- oder Mehrfachldcher ausgebildet sind. Dies ist
eine Folge der Bestrahlung im Kernreaktor, da die BeschufBstellen
auf der Filterfolie statistisch verteilt sind. Diese DoppellGcher
verschlechtern die Trennscharfe erheblich, wenn sie in groBer An-
zahl auftreten und wirksam werden. Der Anteil der Doppel- bzw.
Mehrfachporen steigt mit wachsender Gesamtporenzahl an [22]
Die Herstellerfirma gibt an, daB die Poren nicht exakt senkrecht
zur Oberfldche und auch nicht parallel verlaufen, so da die Mehr-
fachporen sich im Filterinnern in mehrere einzelne Poren ver-
zweigen. Um die Richtigkeit dieser Angabe lberprifen zu konnen,
wurde die Schnittfldche eines Kernporenfilters im Rasterelektronen-
mikroskop betrachtet. Das Filter wurde in Methacrylat fixiert
und mit einem Mikrotom senkrecht zur Oberfldche geschnitten. Die
Qualitat der Aufnahmen war wegen der geringen Strahlenvertrdg-
lichkeit von Methacrylat schlecht. Die Skizze in Abb.8 veran-
schaulicht deshalb an Stelle von Bildern den Verlauf von Doppel-
poren.

SINS/SHSVANINININ

\\
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Abb.8: Schnitt durch ein Kernporenfilter (Prinzip-
skizze zum Verlauf von Doppelporen)
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Es kann angenommen werden, daB die Doppel- bzw. Mehrfach-
poren die Trennschdarfe nicht wesentlich beeinflussen. Sie sind
deshalb in den Porendurchmesserverteilungen (Abb.7) nicht be-
riucksichtigt.

4.2.2 Filtertheorie

Die Abscheidemechanismen an Kernporenfiltern lassen sich
mit einem Kapillarmodell gut beschreiben. Die Abscheidewirkungs-
grade der verschiedenen Mechanismen sind zunachst nur fir eine
Filterpore gultig. Man kann diese Rechenmodelle auf ein ganzes
Filter iibertragen, wenn folgende Voraussetzungen gelten:

1. Die Stromungsverhdaltnisse sind fir alle Poren eines Filters
gleich.

2. Alle Poren eines Filters haben gleiche Durchmesser.

3. Alle Poren sind symmetrisch auf dem Filter angeordnet.

Fiir die Errechnung der Wirkungsgrade wird vollstdndige
Haftung vorausgesetzt, d.h. Teilchen, die auf das Filter auf-
treffen, werden am Ort des Aufpralls (Filtervorderseite oder Poren-
wand) festgehalten. Die zeitliche Verdnderung der Porendurchmesser
durch Verstopfen der Poren wird nicht beriicksichtigt.

4.2.2.1 Abscheidemechanismen

Die Abscheidung von Teilchen durch Tragheitskrdafte wurde

von Pich behandelt. Er setzt voraus, daB die Teilchen sich zu-
ndchst auf laminaren parallelen Striomungsbahnen bewegen, ehe sie
in Porennihe auf Parabelbahnen, deren Maximum auf der Rotations-
achse liegt, durch die Pore hindurchzustromen versuchen. Durch
die Trdgheitskraft kdnnen Teilchen aus der Stromungsbahn her-
ausgetragen und auf der Filteroberfldche abgeschieden werden.

In Abb.9 ist ein Schnitt durch eine Pore mit zugeordnetem "An-

stromzylinder"” dargestellt.
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Abb.9: Prinzipskizze zur Trdgheitsabscheidung

Der Rechengang ist in [23] ausfihrliich beschrieben und
fihrt zum Filterwirkungsgrad durch Trdgheitseffekt:

2B, E'2
s T - (oW

' o= 2k -\ +2k20x (exp (- 1

. - m v
Stokeszahl: k ﬁ:ﬁ?ﬁ——

Geometriefaktor: (X = ?g
m = Teilchenmasse

v = Anstromgeschwindigkeit
7 = Viskositat

r = Teilchenradius

el
[

Porenradius

Pl

+

[ %=
i

Radius des "Anstromzylinders"
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Fir die Abscheidung von Teilchen durch die Siebwirkung

ist das Verhaltnis von Teilchendurchmesser zu Porendurchmesser
mafBgebend. Fir kugelformige Teilchen und zylindrische Poren gilt
fir den Filterwirkungsgrad durch den Siebeffekt

DT
gs = 100% fur U; > 1
Dy
Es = 0% fir EEA = 1 (5)
DT = Teilchendurchmesser
DP = Porendurchmesser

Der Sperreffekt bewirkt, da3 Teilchen, die der Porenwand

nahe genug kommen, abgeschieden werden. Spurny gibt fir den Wir-
kungsgrad 5Sp eine von Natanson evrrechnete Formel an, in der nur
Teilchen- und Porenabmessungen verwendet werden [11}.

£ _ Stromungsquerschnitt,in dem Teilchen zuriickgehalten werden

Sp Querschnitt der Pore
2 2
TTRP =T (RP nO,SeD@
= = N (2 - No.o) (6)
R 2 Sp Sp
P
D Dy
Ncp = Sperrkennzahi

Bei Experimenten wurde festgesteilt EZ&] , dapp die er-
zu grofB sind. Deshalb wurde ein empiri-
= ﬁlgNSp eingefiihrt.

rechneten Werte von §&o_
scher Korrekturfaktor EP
Fiir B = 0,63 fand man eine gute Ubereinstimmung mit den
experimentell fesgestellten Filterwirkungsgraden. Die Unter-
schiede zwischen Theorie und Experimenten lassen sich dadurch er-
kldren, daB nicht alle Teilchen, die an die Porenwand transpor-
tiert werden, haften bleiben. Eine Betrachtung der Haftmechanis-

men folgt in Kap. 4.2.3.2.
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Sehr kleine Teilchen werden unter bestimmten Bedingungen
(z.B. kleine Stromungsgeschwindigkeit) viel stdrker abgeschieden,
als dies aufgrund des Sperreffekts zu erwarten ist. Dies hdngt
mit der Wirkung der Brown'schen Molekularbewegung zusammen. Das
Bombardement der Molekiile bewirkt, daB die Teilchen eine Bewegung
erfahren, die mit der Brown'schen Molekularbewegung vergleichbar
ist. Die Teilchen haben die Tendenz, in Richtung geringerer Teil-
chenkonzentration (Porenwand) zu wandern. Der Filterwirkungsgrad
durch Diffusionswirkung wurde von mehreren Autoren angegeben.

Ausgehend von der Diffusionsgleichung

D 'ZXQ - u§79

0 (7)

errechnet Thomas [25] fir den Filterwirkungsgrad:

ED =1 - [0,819-exp(—3,657-ND)+O,0975-exp(-22,3-ND)+

+ 0,0032-exp(-57-ND)+O,0027°exp(—123-ND)

+ 0,025-exp(-750 ND)] (8)

. LD
mit Ny = ——
D RPG
ND = Diffusionskennzahl
k'T . . ..
D = Diffusionskoeffizient
6WﬂDT

9 = Teilchenkonzentration
u = laminare Porenstromungsgeschwindigkeit
k' = 1,38 - 10'23 % Boltzmannkonstante
T = Kelvintemperatur

M = dynamische Viskositdt
D. = Teilchendurchmesser
RP = Porenradius

L = Porenldnge ~ Filterdicke
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Eine ausfihrliche Ableitung von Gleichung (9) gibt
Twomey [26] .

Nach einer von Zebel angegebenen Theorie [27] wird der
EinfluB der elektrostatischen Krdafte durch den dimensionslosen

Parameter

Ve *G - B
el T D, (9)
gegeben.
B = (677 -DT)‘l = Beweglichkeit des Teilchens

g = Ladung pro Langeneinheit an der Porenkante

Ve = Anzahl der Elementarladungen pro Teilchen

DT = Teilchendurchmesser

DP = Porendurchmesser

v = Anstromgeschwindigkeit
7 = dynamische Viskositdt

Zebel zeigt, daB die Stromungsbahnen der Teilchen durch
ein elektrisches Feld an der Porenkante so beeinfluBt werden
kdnnen, dafl ein erhohter Sperreffekt auftreten kann. Den Be-
rechnungen werden die maximal moglichen Werte Ee1 = + 1 zugrunde
gelegt. (Das sind fir die Anzahl der Elementarladungen pro Teil-
chen y@ = 100 - 200 und fir die Ladung an der Porenkante 104 le-
mentariadungen pro cm). Im allgemeinen betrdgt die Anzahl der
Etlementariadungen pro Teilchen in der GroBenordnung von 1 pm nur
wenige Elementarladungen, so daB Ee1 & 1 wird und der EinfluB
der elektrostatischen Krdfte vernachldssigt werden kann.

Der Wirkungsgrad eines Kapillarfilters ergibt sich aus
der Ubedagerung aller Filtermechanismen. Zur Vereinfachung des
Rechenganges wird angenommen, daf3 die Abscheidemechanismen ge-
genseitig ohne EinfluB seien und nacheinander wirksam werden.



An der Filteroberfldche tragen zundchst Trdgheitseffekt und Sieb-
wirkung zur Abscheidung von Teilchen bei. In den Filterporen
konnen die Ubriggebliebenen Teilchen durch Sperreffekt und
Diffusionswirkung abgeschieden werden. Die Abscheidewirkung durch
elektrostatische Krafte wird vernachldssigt.

Auf ein Teilchen wirken die Abscheidemechanismen in fol-
gender Reihenfolge:

e & &, — &

Zur Berechnung von E@es werden die Wirkungsgrade ET,
ES’ gSp und £D so addiert, daP bereits abgeschiedene Teilchen
auf die nachgeschalteten Wirkungsgrade ohne Einfluf bleiben.
gges kann daher nicht groBer als 1 werden. Die Teilwirkungsgrade
sind korngrdBenabhdngig, so daB der angegebene Gesamtwirkungs-

grad nur fir eine Fraktion gliltig ist.
Eges(P1)= Er(D)+ [1- E (O] - Eg(Dp)s f1- LEq(op)

{1- Erop)] - ES(DT)} - & (D)
+{1- (ET(DT)+[1— ET(DT)] - (D) [1-[6T(DT)+

+[(1" £T(DT)] : gs(DT)}:\ ’ ESD(DT)}E ’ ED(DT) (10)

Eges = Gesamtwirkungsgrad

Eq = Filterwirkungsgrad durch Tragheitskraft
ES = Filterwirkungsgrad durch Siebeffekt

ESp = Filterwirkungsgrad durch Sperreffekt

ED = Filterwirkungsgrad durch Diffusion

Mit der Gleichung (10) kann man den Gesamtfilterwir-
kungsgrad bei Kenntnis aller EinfluBgrofRen angeben und gegebenen-
falls Filteranlagen auslegen. Spurny und Madelaine [24] teilen
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mit, daB sie gute Ubereinstimmung zwischen Theorie und Experi-
menten bei der Abscheidung von Aerosolen gefunden haben. (Als
Abscheidemechanismen sind Tragheit-, Diffusion- und der empi-
risch korrigierte Sperreffekt beriicksichtigt.)

4.2.3 Optimierung_der Filtrationsbedingungen

Zur Anwendung in der TeilchengridBenanalyse erscheint die
Gleichung (10) zu kompliziert. Filir den Massenanteil, der von
einem Kapillarfilter mit dem Porendurchmesser DP zurickgehalten
wird, gilt

max

. €ges(Dy)-n(Dy) ddp ... (11)

= =
T
L)
3
i
fa [}
— \\”’“«

min

Die gesuchte Verteilungsfunktion n(DT) steht unter dem
Integralzeichen. Deshalb ist nur eine geschlossene LOsung mdglich,
wenn Eges keine Funktion von DT ist. Von den genannten Teilwir-
kungsgraden ist nur der Siebwirkungsgrad Uber einen groBen Be-
reich von DT unabhdngig. Es wird deshalb geprift, ob unter be-
stimmten Filtrationsbedingungen die Wirkungsgrade £T’ £Sp und

éD vernachlidssigbar sind.

e o e mm @ W un WD G M e R Ch oE M e o G s @

Der Wirkungsgrad durch Siebeffekt wird durch das Ver-
Teilchendurchmesser

haltnis porendurchmesser festgelegt und betragt
DT DT
Eo = 100% (fir 5~ 2>1) oder 53 = 0 (fir ;- <1)
~d LJP P

Der Abscheidewirkungsgrad durch Tragheitskrdfte kann
durch Variation der Anstromgeschwindigkeit beeinfluBt werden.
Bei genligend kleiner Anstromgeschwindigkeit wird £T <1%, d.h.
vernachldssigbar klein. Fir den Gesamtwirkungsgrad eines Fil-

ters spielt es keine Rolle, ob die Teilchen Dl»gzl durch den
p
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Siebeffekt oder den Tragheitseinflu3 abgeschieden werden. Die
Anstromgeschwindigkeit wird deshalb so ausgelegt, daB fir Teil-
chen DT <D T <1% wird. In Tabelle 3 sind
fir alle Porendurchmesser diese Anstromgeschwindigkeiten nach

p der Wirkungsgrad £

Gleichung (4) zusammengestellt. Fiir die Bestimmung des Geometrie-
faktors & wurden die Poren mit den groRten Abstdnden ausgewdhlt.
Es wurde mit folgenden Werten gerechnet:

Teilchendurchmesser DT = DP
Teilchendichte (Eisen) O = 7,8 g/cm3
Viskositdt n=10"% g/cm sec

Geometriefaktor K= 0,1

Tabelle 3: Anstromgeschwindigkeiten in Abhdngigkeit von DP

Dp  (pm) 8|5 |3 |1 0,8 | 0,6 { 0,4 | 0,2 | 0,1 | 0,05

v o (" 11,8(2,8(4,8 | 14 | 18 24 36 72 144 | 290

sec
* cm +
v (EEE) 5 5 1,5 1,5 0,5 0,2 0,05
+gesch'a'tzt

Bei Porendurchmessern kleiner 1 um sind wegen des stei-
genden Druckwiderstandes die erreichbaren Anstromgeschwindig-
keiten geringer als die theoretisch maximal zuldssigen Werte.
Deshalb wurden aus den DurchfluBmengen, die mit Kernporenfiltern
bei 1 bar Differenzdruck [21] erreicht werden, die realen An-
stromgeschwindigkeiten errechnet und als v¥ tabelliert.

Der Abscheidewirkungsgrad ED kann ebenfalls durch die
Stromungsgeschwindigkeit beeinfluBft werden. Leider ist 8D um-
gekehrt proportional zur Stromungsgeschwindigkeit, so daf eine
Verminderung von v ein Ansteigen von ED zur Folge hat. Durch
die Bedingung gT <1% sind die maximalen Stromungsgeschwindig-
keiten fir alle PorengroBen festgelegt. Mit den in Tabelle 3 er-

%*

rechneten Stromungsgeschwindigkeiten v bzw. v~ erhdlt man die
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kleinstmdglichen EDEWerte. Die Anstromgeschwindigkeiten v bzw.
* . iy C . -

v werden auf mittlere Porenstromungsgeschwindigkeiten u umge-
rechnet. Es gilt

- v ~ v
u =g bzw U = p— (12)
u = mittlere Porenstrdmungsgeschwindigkeit
v,v* = Anstromgeschwindigkeit
P = Porositat

Zur Berechnung von ED bendtigt man folgende Zahlenwerte:
Filterdicke L = 10 i3 Temperatur T = 293 K; Viskositat 10_2g/cm-sec.

Die GroBe der diffundierenden Teilchen wird mit DT = 0,1 pum
und DT = 0,0l/xm angenommen. In Tabelle 4 sind die Werte fiir u und
5D in Abhdangigkeit vom Porendurchmesser zusammengestellt.

Tabelle 4: Filterwirkungsgrad ED in Abhdngigkeit vom Teilchen-
und Porendurchmesser

Dp/pm 8 5 3 | 1 |0,8]0,6/0,4]0,2 0,1 0,05

Y /"”” 26 | 26 | 3k |32 |33 118 |12 | 6 8 4
sec

£ ,(Dp=0,1 p,m)/% 0,0410,08/0,17/0,8| 1 | 2 | 5 |23 | £~100| ¢ =100

LD(DT:'D,GK um)/% 0,2 [0, 10,8 (4,51 6 | 8 |27 |78 89 100

Die €9»werte in Tabelle 4 zeigen, daB eine Abscheidung
durch Diffusion stark von der Teilchen- und PorengroBe abhingig
ist. ED kann unter den vorausgesetzten Filtrationsbedingungen
nicht vernacnldssigt werden. Ausgenommen sind Filter mit DP > 1/¢m,

Der Wirkungsgrad durch den Sperreffekt ist von der Sperr-
zanl N. = al} abhangig. Fir N._ < 0,01 wird der Wirkungsgrad
Sp QP Sp

ESp vernachldssigbar klein. Diese Bedingung ist bei den ge-
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gebenen Porendurchmessern nur fir sehr kleine Teilchen (<0,1 jam )
erfillt, so daf man den Beitrag durch den Sperreffekt im allge-
meinen beriicksichtigen muf3.

Die Ansdtze zur Errechnung der Filterwirkungsgrade ba-
sieren auf der Voraussetzung, daB vollstdndige Haftung vorliegt.
Diese Annahme ist jedoch nicht gerechtfertigt. Es werden deshalb
die Haft- und Stromungskrdafte, die auf ein Teilchen an der Poren-
wand wirken, abgeschitzt.

Die Widerstandskraft, die eine Fliissigkeit auf eine Kugel
im unendlich ausgedehnten Medium ausiibt, betrdgt im Stokes'schen
Bereich (Re << 0,25).

W=3mnu DT (13)
W = Widerstandskraft
" = dynamische Viskositdt
u = Porenstromungsgeschwindigkeit im Teilchenschwerpunkt

DT= Teilchendurchmesser

Fir die Widerstandskraft einer Kugel bei Haftung an einer
Wand gilt nach 0-Neill [28]

wwand 1,7009 - W (14)
Der Widerstandskraft wirkt die Reibkraft, die das Teil-

chen an der Wand zurilickzuhalten versucht, entgegen. Die Reibkraft
wird durch eine normal wirkende Haftkraft und einen Reibkoeffi-

zienten beschrieben.

R=f - H (15)

Haftkraft
Reibkraft
Reibkoeffizient



Als Haftkrdfte werden nur die van-der-Waals-Krdfte ange-
nommen. Die elektrostatischen Krafte sind in Wandndhe um zwei
Zehnerpotenzen kleiner [29] und deshalb von geringer Bedeutung.
Haftkrdafte durch Flissigkeitsbriicken treten bei der Flissigfil-
tration nicht auf.

Nach Hamaker [30] gilt fir die Haftkraft einer Kugel an
einer ebenen Wand

H = §~;_;I (16)
12-20
A = Hamakerkonstante
ZO = Minimumabstand
DT = Teilchendurchmesser

Als Kriterium fir das Loskommen eines Teilchens von der Wand gilt:
W

Widerstandskraft > Reibkraft bzw. ~H%ﬂg > 1 (17)
Auftriebskrafte werden vernachlassigt.
Mit (14) und (15) in (17) folgt:
3 ou Dy 1,7-12-7
) N > 1 (18)
T
oder
> —A L (19)

192,2 - ZO

Das bedeutet, daB es eine kritische Stromungsgeschwindig-
keit gibt, bei der ein Teilchen, unabhdangig von seiner GroBe, von
der Wand losgerissen wird. Die kritische Stromungsgeschwindigkeit
wird stark vom Minimumabstand abhdngig sein. Mit ZO = 0,4 nm
(nach Krupp [31] ) ist die groftmogliche Haftung gegeben. Bei
immergierten Systemen (besonders nach Zugabe von Dispersions-
mitteln) wird ein so geringes ZO erst nach sehr Tanger Zeit
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(Wochen bis Monate) erreicht [32] . Fiir die Abschdtzung der kri-
tischen Geschwindigkeit wird mit ZO = 0,6 nm gerechnet, da eine
Stromungsgeschwindigkeit gesucht wird, bei der alle Teilchen mit
grofBer Wahrscheinlichkeit losgerissen werden. Als Hamakerkon-

stante wird ein mittlerer Wert angenommen: A = IO-ZOJ.

Zahlenwerte fiir den Reibkoeffizienten f existieren nicht.
Es wird deshalb mit dem maximal moglichen Wert f = 1 gerechnet.
Die Viskositdt betragt 10'2 g/cm-s. Nach Einsetzen dieser Zahlen-

werte in (19) folgt fir die kritische Stromungsgeschwindigkeit:
Up it > 15 cm/s
In Abb.10 sind die laminaren Stromungsprofile der Poren-

stromungen in Wandndhe zusammen mit u dargestellt. Die mitt-

krit
leren Porenstromungsgeschwindigkeiten sind der Tabelle 4 ent-

nommen.

Die kritische Stromungsgeschwindigkeit wird bei fast
allen Porendurchmessern bei einem gewissen Abstand a von der Poren-
wand erreicht. Fiir Teilchen mit DT > a ist die Haftung gleich

null. Bei kleineren Teilchen ist eine Haftung moglich.

Folglich kann die Abscheidung von Teilchen durch Diffusion
und Sperreffekt unter den angenommenen Bedingungen mit Stromungs-
kraften zwar vermindert, aber nicht vollstdndig verhindert werden.
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4.2.3.3 Filtration mit Ultraschall

Da Stromungskrafte allein nicht ausreichen, um haftende
Teilchen mit Sicherheit zu resuspendieren, soll die Filtration
mit Ultraschall unterstiitzt werden. Mehrere Autoren [33,34,35]
berichten lber verbesserte Filtration durch den Einsatz von Ul-
traschall. Man betrachtet allgemein die durch Ultraschall ausge-
1o0ste Kavitation als die Ursache fiir hohere Filtrationsraten.
Die zur Bildung von Kavitationsblasen notwendige Ultraschallin-
tensitdt betrdgt je nach Reinheit der Flissigkeit zwischen 0,1
bis 1 w/cmz. Durch die starke dynamische Beanspruchung bilden
sich in der Filterflissigkeit wahrend der Zugphase Hohlr3ume,
die in der anschliefenden Druckphase wieder zusammenbrechen.
Dabei entstehen extrem hohe Driicke. Rayleigh [36] gibt den maxi-
mal auftretenden Druck mit

3
pt ;X/Z Po % _

L S (20)
an
dO = Hohlraumdurchmesser
Py = AuBendruck
d = Durchmesser der Fllssigkeits-

kugel, die zu Ende der Druck-
phase entsteht

K = Kompressibilitdat der Fllissigkeit

Mit den Zahlenwerten Py = 1 bar, K = 210

d
Hg 30 ergibt sich fir den Maximaldruck: p > 10 000 bar. Solch
h Teil

hohe Wechselkrafte reiBen an der Wand haftende

]

chen los.
Dieser Effekt wird auch zurReinigung von Oberflachen ausgenutzt.
Die Druckkrdafte sind sogar in der Lage, Material aus festen
Stoffen herauszulosen, wie die Kavitationsschdden an Schiffs-
schrauben beweisen.

In einer Untersuchung Uber die Zerkleinerung suspendier-
ter Teilchen durch Ultraschall hat Gdrtner [37] festgestellt,
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daPR die zerkleinernde Wirkung erst bei Frequenzen von ilber 100 kHz
mit einem Maximum bei 500 kHz eintritt. Das bedeutet, daB bei

den tiefen Frequenzen zwischen 20 bis 40 kHz, die zum Disper-
gieren Ublicherweise verwendet werden, eine Zerstorung der Fest-
stoffteilchen nicht zu erwarten ist.

Die resuspendierende und dispergierende Wirkung von Ultra-
schall sei durch die folgende Betrachtung der auf ein Teilchen
in Wandnahe wirkenden Krdafte abgeschatzt. Die Haftkraft fir ein
-10
N.

Die DruckstdBe durch Kavitation bewirken auf ein gleichgrofes Teil-

0,1 jm grofles Teilchen betrdgt nach Gleichung (16) ca. 5-10

chen eine Kraft von ca. 10—5 N, wenn mit dem oben errechneten
Druck von 104 bar gerechnet wird. Auch bei einem Teilchen mit
DT = 0,01 jum ist die Druckkraft noch 5000 mal so groB wie die
Haftkraft.

Zur Bildung von Hohlradumen sind vor allem Grenzschichten,
also auch die Grenzschicht zwischen Teilchen und Filterfldche,
besonders geeignet. Das hat zur Folge, daB die Kraftrichtung in-
folge dieser DruckstoBe der Haftkraft entgegenwirkt und die haf-
tenden Teilchen von der Filteroberflache weggestoflen werden.

Semmelink [32] berichtet, daB die Durchflufrate von nahe-
zu verstopften Kernporenfiltern spontan auf das 375-fache ge-
steigert wurde, nachdem die Filteroberfldche mit Ultraschall be-
strahlt wurde. Eine Zerstorung des Filtermaterials durch Ultra-
schall wurde nicht festgestellt.

Durch den Ebinsatz von Ultraschall werden die Abscheide-
mechanismen so beeinfluPRt, daPR nur noch der Siebeffekt eine Ab-
trennung von Teilchen bewirkt. Die Trennung wird allein durch

die Porendurchmesser bzw. deren Verteilung gekennzeichnet.

Von der Siebung ist bekannt, daf mit zunehmender Sieb-
zeit die Trenngrenze durch immer groBere Maschenweiten bestimmt
wird. Durch die Schiittelbewegung werden verstopfte Maschen wie-
der frei und fir kleinere Teilchen passierbar. Bei der Filtra-
tion kann dieser Effekt mit Ultraschall erreicht werden. Mehr-
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maliges Resuspendieren der Teilchen auf Kernporenfiltern mit an-
schlieBenden Rickstandsbestimmungen (7.1.5) ergab die in Abb.1l1
dargestellten diskreten Werte der Riickstandsabnahme.

o
o

Qo

-]

o
o)

o))
o

Ruckstand/ %o =

0 2 A 6 8 10
Resuspendierungen -

Abb.11: Riickstandsabnahme von zwei unterschied-
lichen Teilchenverteilungen (a,b)

Auf der Abszisse ist die Anzahl der Filtrationen auf-
gezeichnet. Der Riickstand nimmt mit steigenden Filtrationen ab
und nahert sich einem konstanten Wert. Wenn dieser Grenzzustand
erreicht ist, wird die Trenngrenze vom maximalen Porendurchmesser

DP bestimmt.
max

In der Abb.12 ist die stetige Verbesserung der Trenn-
scharfe durch wiederholte Filtration dargestellt. Die Pfeil-
spitze zeigt in Richtung steigender Filtrationen.
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Abb.12: Trennung mit Kernporenfiltern

4.3 Die Entwicklung des Filterverfahrens

Nachdem das Problem der selektiven Massenbestimmung mit
e der Radionuklidtechnik auBerordentlich zufriedenstellend
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uBte eine MeBmethode zur Bestimmung der Teilchen-
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durchmesser erarbeitet werden. Naheliegend war zundchst die Ver-
wendung der bekannten und fir solche Zwecke allgemein eingesetzten
Membranfilter. Es zeigte sich aber schon bald, daB die Membran-
filter fir exakte Angaben der Teilchendurchmesser unbrauchbar
waren. Wahrend der Suche nach einer exakteren Methode wurde je-

doch weiter mit Membranfiltern gearbeitet. Man hoffte zu einem
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spateren Zeitpunkt durch zusatzliche Information die MeBergeb-
nisse mit Membranfiltern auch beziglich genauer Durchmesser
beurteilen zu konnen. Die Ergebnisse dieser Versuche sind in
Kap. 7.3.1.2 (Abb.25) beschrieben.

Im weiteren Verlauf der Arbeit wurden die Membranfilter
durch Kernporenfilter ersetzt. Mit diesem Filtertyp konnte das
Problem der genauen Bestimmung der Teilchendurchmesser gelost
werden.

Neben den Ergebnissen, die mit Kernporenfiltern gemessen
wurden, werden auch Ergebnisse von Membranfilteranalysen mitge-
teilt. Es war nicht moglich,die bereits durchgefiihrten VerschleiB3-
versuche fir Kernporenfilteranalysen nochmals zu wiederholen.
Andererseits geben die Ergebnisse der Membranfilteranalysen wert-
volle Hinweise liber die GrdBenverteilungen von VerschleipRteil-
chen in Abhdngigkeit vom Verschleifzustand der Reibpartner.

5. MASSENBESTIMMUNG MIT HILFE
D ER RADIONUKLIDTECHNTIK

Die groPRe Empfindlichkeit der Massenbestimmung mit Hilfe
der Radionuklidtechnik erlaubt die Messung von extrem kleinen
Massen (in glnstigen Fallien bis 1038 g). Bedingt durch die se-
lektive MeBmethode kdnnen die radiocaktiven Materialien bei
gleichzeitigem Vorhandensein von Fremdstoffen gemessen werden.
Es ist sogar moglich, mit einer Mehrkomponentenmessung ver-
schiedene Materialien gleichzeitig zu analysieren, z.B. die Ver-
schleiBteilchen von Kolbenringflanke, -lauffldche und Zylinder-
laufbahn [38] .



Material kann durch BeschuB3 von Neutronen oder geladenen
Teilchen kinstlich radiocaktiv gemacht werden. Die radioaktiven
Atomkerne sind instabil und zerfallen. Beim Ubergang in den Grund-
zustand wird Energie frei, die oft auch in Form von Y -Quanten
abgegeben wird. Die Energie der bf-Quanten besitzt fur jedes
Isotop diskrete, charakteristische Werte. Auf einem XoSpektros—
kopiemeBplatz werden die ankommenden Y-Quanten so verarbeitet,
daB Art und Masse des radioaktiven Materials bestimmt werden
kénnen. Die Intensitat der XwStrah1ung ist unter der Voraus-
setzung, dafl die Radioaktivitdt homogen verteilt ist, zur Masse
proportional. Der Proportionalitdtsfaktor C wird durch eine

Kalibrierung bestimmt.

Das Blockschaltbild in Abb.13 zeigt schematisch den Aufbau
eines GammaspektroskopiemeBplatzes. Die vom radioaktiven Material
ankommenden y-Quanten werden in einem NaJ-(Tl1)-Kristall mit an-
geklebtem Photomultiplier in elektrische Impulse umgewandelt.
Diese werden verstarkt und einem Einkanalspektrometer zugefihrt.
Die Amplituden der Impulse sind zu der Energie der X—Quanten
proportional. Das Einkanalspektrometer wird so eingestellt, daB
nur Impulse von bestimmter Amplitude passieren konnen. Dadurch
werden nur die fir ein vorgewahltes MeRisotop charakteristischen
Impulse vom Zahler registriert. Die aufsummierten Impulszihl-
raten sind ein MaB fir die radiocaktive Masse und werden zu vor-
gegebenen Zeiten vom Drucker notiert.

Fiir Mehrkomponentenmessungen bendtigt man pro MeRisotop
einen Einkanalspektrometer. Zur Kontrolle war auch ein 128-Kanal-
spektrometer parallel geschaltet. Er gab die Impulse an einen
Oszillografen weiter, der das gesamte Spektrum aufzeichnete und
das Einstelien der Schwellwerte am Diskriminator erleichterte.
Der Stabilisator regelt die durch Hochspannungsschwankungen ver-

ursachten Verstdrkungsanderungen.
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Abb.13: Blockschaltbild des X—Spektroskopiemeﬁp]atzes
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6. VERSUCHSAUFBAU

6.1 Filtriergerdte

Die Filtrationen mit Membranfiltern wurden mit dem in
Abb.14 abgebildeten Filtrationsgefdal fir Uberdruck durchgefihrt.
Die technischen Daten des Filtriergerdts sind folgende:

Material: rostfreier Stahl
Fassungsvermogen: 200 ml
FiTterdurchmesser: 50 mm

2

Wirksame Filtrationsflache: 17 c¢n

Maximaler Druck: 10 bar

Abb.14: Filtrationsgef3B von
Sartorius
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Die Filter werden in den unteren Teil des Filtriergerats,
auf einer Fritte liegend, eingespannt. Als Dichtung wird ein 0-
Ring aus Perbunan verwendet. Nach dem EingieBen der Suspension
wird das GefdB verschlossen und iiber eine Druckleitung mit einer
Stickstoffdruckflasche verbunden. Der Druck ist iber ein Ventil
regelbar. Das Filtrat wird in einem Becherglas gesammelt. Der
Ruckstand bleibt auf dem Filter zuriick.

Die Abb.15 zeigt einen Schnitt durch den Filtrierapparat,
der speziell zur Filteranalyse mit Kernporenfiltern konstruiert
und gebaut wurde.

Dabei ist man von der Voraussetzung ausgegangen, daf3} die
dispergierende und resuspendierende Wirkung am intensivsten wird,
wenn der Ultraschall durch einen Schwingriissel iliber die Fliissig-
keit auf die Filteroberfldche iibertragen wird [33] .

Da die Filtration bei Uberdruck durchgefihrt werden sollte,
muBte der Ultraschallschwinger in den Filtrierapparat eingebaut
werden. Das eigentliche FiltriergefdB besteht aus einem Unter-
teil (1) und einem Rohr (2). Beide werden durch einen VerschluB-
ring (3) zusammengehalten. Das Filter (4) liegt auf einer Metall-
fritte (5) und wird durch einen 0-Ring (6) abgedichtet. Das Rohr
(V2A-Stahl) wurde elektrisch poliert, um die Oberfldche mdoglichst
glatt zu gestalten. Die Suspension wird durch eine verschlieBbare
Leitung (7) zugefiihrt. Das Filtrat wird in einem Becherglas (8)
aufgefangen. Der Druck wird aus einer Stickstoffflasche (9) zu-
gefihrt und durch ein Ventil (10) geregelt. Uber einen Dreiwege-
hahn (11) kann der im Filtriergerdat bestehende Druck nach auBen
abgeleitet werden. Das FiltriergefaB ist am oberen Ende teller-
artig erweitert und mit einem Rohr (12) verschweift. Ein ange-
schraubter Deckel (13) bildet den oberen VerschluB. Im Inneren
des Gerdts befindet sich der Tuftgekiihlte Ultraschallkopf (14).
Dieser ist an einem Haltering (15) so aufgehangt, daB der Schall-
rissel (16) (aus Titan) etwa 5 mm iUber der Filteroberfldche endet.
Die schallabstrahlende Riisselspitze hat einen Durchmesser von
10 mm. Der Ultraschallischwinger ist an einen Hochfrequenzgenerator
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Abb.15: Filtrierapparat mit Ultraschallschwinger
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(17) angeschlossen und schwingt mit 21,5 kHz bei einer stufen-
weise einstellbaren Ausgangslieistung bis maximal 125 Watt. Der
Filtrierapparat wird durch ein Stativ (18) gehalten.

6.2 Der Gamma-SpektroskopiemePBplatz

Zur Massenbestimmung wurde ein Gamma-SpektroskopiemeBplatz,
wie er in Abb.16 zu sehen ist, aufgebaut.

In der Bleiabschirmung befindet sich ein NaJd-(T1)-Bohrloch-
kristall mit Photomultiplier und Auskopplung. Der Bohrlochkristall
hat folgende Abmessungen:

Durchmesser: 4"
Hohe: 4+
Durchmesser des Bohrlochs: 20 mm

Tiefe des Bohrlochs: 10 mm

Die Aufldsung wird bei 661 keV mit 9% angegeben.

In dem Uberrahmen befinden sich die elektronischen Gerdte:
Hochspannung, Verstarker, Diskriminatoren, Zahler, Steuerstufe,
Timer, Drucker, Ratemeter, Analogstabilisator und Oszillograph.
Beide Einheiten sind fahrbar.
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Ansicht des X—Spektroskopieme6p1atzes

Abb.16



7. MESSUNGEHN

7.1 Versuchsbeschreibung

7.1.1 Materialien

Fir TeilchengrdRBenanalysen mit Membran- und Kernporenfil-
tern wurden folgende Stoffe verwendet.

1. Mit Latexteilchen (Dow Chemical) und Siliziumkarbid (Elektro-
schmelzwerke Kempten/Allgdu) wurden Testuntersuchungen an Kern-
porenfiltern durchgefiihrt.

(A

GroBenanalysen von VerschleiBteilchen, die in Verbrennungsmo-
toren entstehen, wurden fir folgende Bauteile ausgefiihrt:

- Kolbenringlauffldche (verchromt)
- Kolbenringflanke

- Zylinderlaufbahn

- Pleuellager

3. Fir Untersuchungen von VerschleiBteilchen, die bei trockener
Reibung an einem VerschleiBprifstand hergestellt wurden, stan-
den spektralreine Metalle (Goodfellow Metals Ltd., England)
zur Verfiigung.

- Eisen
- Molybdan

- Zinn.

Die Aktivierungen muPten so durchgefihrt werden, daBl in
den Materialien eine homogene Verteilung der radiocaktiven Elemente
entsteht. Als MeBisotope werden X-Strah1er mit méglichst grofBer
Halbwertszeit ausgesucht (Halbwertszeit groB gegeniiber dem Ver-
suchszeitraum). Bei Mehrkomponentenversuchen ist darauf zu achten,
daB die X—Energien der ausgewdhlten MeRisotope noch getrennt
erfaBt werden kdnnen. Aus der erforderlichen Aktivitat des Ma-
terials wird die Bestrahlungszeit errechnet [39,40]



Die Kolbenringe wurden in wasserdichten Aluminiumbehdltern
im Swimmingpoolreaktor FRM Garching 40 h bei einem FluB von
1013 n/cm2 s bestrahlt. Die VerschleiBstifte und das Silizium-
karbidpulver wurden am FR 2 (Kernforschungszentrum Karlsruhe)
aktiviert. Die Bestrahlungszeit betrug 2 h bei einem FluB von
8~1O13 n/cm2 s. Die Zylinderbuchse und das Pleuellager wurden
durch BeschuB mit Deuteronen im Zyklotron des Kernforschungszen-

trums Karlsruhe aktiviert.

Diese Dinnschichtaktivierung [41] ist bei VerschleiBunter-
suchungen von groflen Teilen besonders vorteilhaft, da trotz hoher

Roynnag Aiao Ab+sus+24+: Anc mAanTon

Bzone die Aktivitdt des ganzen

le

(@}

spezifischer Aktivitit der Verschleij
Bauteils gering bleibt. Die Bestrahlungsdaten filir die unter-

suchten Materialien sind in der Tabelle 5 zusammengestellt.

Bei der Bestrahlung entstehen neben den gewiinschten Mef-
isotopen noch weitere radioaktive Kerne mit kurzer Halbwertszeit.
Nachdem diese kurzlebigen Isotope abgeklungen waren, wurden die
aktivierten VerschleiBteile in die Priifmotoren eingebaut. Es wur-
den verschiedene Motorprogramme (Einlauf- und Vollastprogramme)
gefahren, wobei Drehzahl und Last variiert wurden. Die Ver-
schleifteilchen werden im Motordol gesammelt und in einem MeB-
kreislauf, der den VerschleiBratenverlauf miBt, umgepumpt [38] .
Die Einzelheiten der Motorprogramme sind zusammen mit den Ver-
suchsergebnissen (7.3) beschrieben.

Mit einem Stift-Scheibenprifstand [42] wurden Verschleif3-
teilchen bei trockener Reibung hergestellt. Radioaktive Stifte
aus verschiedenen Materialien wurden bei unterschiedlichen Dreh-
zahlen und Belastungen verschlissen. Die Versuche wurden unter
Stickstoffatmosphare und konstanter Umgebungstemperatur durchge-
fiuhrt. Die VerschleiBteilchen wurden in einem Behdlter gesammelt,

so daPB Verluste ausgeschlossen werden kinnen.

7.1.4 Filtration

Zur Analyse deyr Verschleifteilchen wurden aus dem Olkreis-
Tauf sofort nach Beendigung eines Programmpunktes Stichproben
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Tabelle 5: Aktivierungsdaten [39,40]

Verschleiflteil | Bestrahlung | Meli- Uberwiegende T1/2 Y -Energie
(aktiviertes im: isotop| Entstehungs- MeV
Element) reaktion
Kolbenring-
lauffliche Reaktor Pler | Per(n,p)?er| 22,8 d 0,32
(Chrom) (FRM) :
Kolbenring- Reaktor 2Fe 58Fe(n,g')59Fe 4s g 1,095
flanke (FRM) 1,292
(Eisen) '
Kolbenring- 99
lauffldche Rfigggr Mo 1 Byo(n, 1) 9%M0 | 66,7 1 8*;%
(Molybdadn) !
Silizium=- 24
Reaktor Na | 23 2k 1,369
karbid (FR2) Na(n, ¥)" Na 15 -h 2. 75k
(Spuren von
Natrium)
Verschlelﬁ- Reaktor 6OCo 59(30(1‘1.;5”)60Co 5,26 a 12173
stift - Eisen 1,332
(FR2)
(Spuren von
Kobalt)
Verschleifl=
stift = Zinn Reaktor 60 59 60 1,173
(Spuren von (FR2) Co Co(n,[) Co |52 a 1,332
Kobalt)
Pleuellager 0.70
(Blet) 2058 12%pp(a,n %1 | 15,3 a 1,77
Zyklotron 5
2065: 12%py(4,2n)%%Rs | 6,24 d 0,80
0,88
0,52
7\!:‘ b ndnr..

L—JJAJ-AA m c
laufbahn ?'gz
. %
(Eisen) Zyklotron 56¢, 5%%(d‘2n)a%o 773 d 1,2k

1,77
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3
von 25 cm” in Reagenzgldser abgefillt. Die Stichprobe kann als
reprasentativ betrachtet werden, da durch das stdandige Umwdlzen
des Motordls eine Sedimentation verhindert wird.

Bel Siliziumkarbid und VerschleifBteilchen von trockener
Reibung wurden durch Zugabe von HD U1 und Losungsmittel zundchst
Suspensionen hergestellt und daraus die Stichproben entnommen.
Die Gesamtmasse der radiocaktiven Teilchen in den Stichproben wur-
de zundchst auf dem X«Spektroskopieme8p1atz bestimmt. Dann wur-
de durch Flussigkeitszugabe die Viskositat der Stichproben ver-
mindert, um kurze Filtrierzeiten zu erreichen. Als Flilissigkeiten
b

wurden bei Membranfiltern Benzol und be
hexan verwendet. Die im Motorol enthaltenen Additive wirken als

[ R |

i Kernporenfiltern Cycio-

Dispergiermittel.

Die Teilchenmasse wird wie bei einer Siebanalyse in Frak-
tionen zerlegt. Die Suspension wird zunachst durch das Filter mit
den groBten Porendurchmessern gefiltert. Teilchen mit DT > DP
werden auf dem Filter zurickgehalten. Alle Teilchen, die das Fil-
ter passiert haben, werden als Aufgabegut fiir das Filter mit dem
nachstkleineren Porendurchmesser verwendet. Dieses Verfahren
wird fir alle Filter wiederholt. Der Durchgang durch das Filter
mit dem kleinsten Porendurchmesser wird in einem Becherglas auf-
gefangen. Die Filtriergerate sind so gebaut, dal jeweils nur ein
Filter eingelegt werden kann. Dadurch ist man gezwungen, die
durchgelaufene Suspension aufzufangen und nach dem Einsetzen des
nachstkleineren Filters wieder in das Filtriergerdt einzufillen.
Nach jedem Umfillen miissen die Becherglaser gespilt werden, um
Teilchenverluste an der Glasoberfldache zu vermeiden. Durch die
Flissigkeitszugaben nimmt das Gesamtvolumen stdandig zu. Die
lTeichtflichtigen organischen Losungsmittel werden aus der Sus-
pension herausverdampft, wenn das Volumen zu groB wird (200 cm3
tibersteigt). Nach dem letzten Filtriervorgang wird das Volumen
des Filtrats zur Massenbestimmung durch Verdampfen auf 25 cm3
reduziert.

Die Filtration wird mit Uberdruck, der einer Stickstoff-
druckflasche entnommen wivrd, unterstiutzt. Die Durchstromge-
schwindigkeiten werden durch Druckdifferenzen iiber einen Druck-
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minderer und ein Manometer geregelt.

Der Ultraschallschwinger des Filtrierapparats (6.1.2) war
wahrend der Filtrationen mit Kernporenfiltern zur Resuspendierung
haftender Teilchen eingeschaltet. Filtrierfliissigkeit wurde nach
Bedarf zugegeben.

Die Massenbestimmung der radioaktiven Teilchen erfolgt in
der Mefapparatur, wie sie in 6.2 beschrieben ist. Die radioakti-
ven Teilchen werden in das Bohrloch des Nad-Kristalls gebracht
und ausgezdahlt.

Um Fehler durch Geometrieeinfliisse zu vermeiden, miissen
die radioaktiven Teilchen im MeBvolumen (25 cm3) gleichmdfBig
verteilt sein. Filir Ulsuspensionen ist diese Forderung immer er-
fiillt, da die Sedimentation wahrend der MeBzeit unerheblich ist,
wie folgende Abschatzung zeigt. Aus der Gleichung

D%Ae.g.t

h = I87

(21)

DT = Teilchendurchmesser
A€= Dichtedifferenz
g = Erdbeschlieunigung

t = Sedimentationszeit

=
I

Fallhohe

Viskositat

=
t

folgt fiir die aussedimentierte Strecke eines Eisenteilchens
(DT = 10 #m) in 01 (M = 2 g/cm-s) bei einer Zeit von t = 10 min:
h~1 mm.

Beim Auszdhlen der Teilchen auf den Filtern tritt Uber-
haupt keine Sedimentation auf. Die Filter werden so in das Rea-
genzglas gesteckt, daB die Teilchen das MefRvolumen ziemlich
gleichmdBig ausfiillen. Die radioaktive Strahlung des Materials
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wird in Impulszdhlraten umgeformt. Die Z3hlzeiten werden so ge-
wahlt, daB die statistischen Fehler klein bleiben. Filir Zdhlraten
von 10% bis 10° Impulse waren Zdhlzeiten zwischen 2 und 100 Minuten
erforderlich.

Die Zahlraten sind nach einer Korrektur ein direktes MaR
fur die Teilchenmasse.

Mit Hilfe von Proportionalitdtsfaktoren (aus Kalibrierungen
bekannt) konnen die Impulszahlraten auf Massen umgerechnet wer-
den. Fir TeilchengroBenanalysen kann die Umrechnung auf Massen
entfallen, da normiert wird: Gesamtzdhlrate = Gesamtmasse = 100%.

Eine Korrektur der Zahlraten ist bei Isotopen mit kurzer
Halbwertszeit erforderlich. Entweder wird mit der Gleichung

s 83-
Z(t) = Z(t = 0)-exp(- 9%?—% (22)
T(t) = Zahlrate zur Zeit t
T =

1/2 Halbwertszeit

gerechnet oder eine Vergleichsprobe zu allen Zeitpunkten mitge-
messen. Bei Mehrkomponentenmessungen werden die Zdahlraten der
Isotope gegenseitig beeinfluft. Man korrigiert diesen Fehler durch
Einstreufaktoren, die durch Kalibrierunen bestimmt werden [33] .
Bei n-Komponenten erhalt man ein Gleichungssystem mit n Unbe-

kannten,

Die Trennung in Fraktionen ist schematisch in Abb.17 dar-
]

gestellt.
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Abb.17: Prinzipskizze zur Filtration

Die Filter sind nach abnehmenden Porendurchmessern unter-
einander angeordnet. Die DispersitdtsgrdfBen sind mit DP] bis DPn
(n = Anzahl der Filter) bezeichnet. Die auf den Filtern zuriickge-

haltenen Massen sind mit M(D,,) bis M(DPn) bezeichnet.

Pl

Durch Auftragung der normierten Massen iiber den zugehorigen
Porendurchmessern erhalt man das Histogramm einer Massenver-
teilungsdichte. Nach Summierung der Teilmassen, beginnend mit
M(DPl)’ erhdlt man sofort die Riickstandsverteilung
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Riuckstand als Funktion des Porendurchmessers

i

it

Masse auf dem j-ten Filter

o
i

Durchgang

x3
il

Rickstand

die Durchgangsverteilung (Massenverteilungssumme). Uber die

Beziehung:

=

Gesamtmasse = M(D
i=1

M(D

pi) Masse auf dem i-ten Filter

F(Dpn) = Filtrat (Durchgang) nach dem n-ten Filter

konnte ein filtrationsbedingter Massenverlust Uberpriift werden.

Die Ergebnisse sind ausschlieBlich als Durchgangsver-
teilungen dargestellt. Die Messungen mit Kernporenfiltern sind
auf lTogarithmischem Wahrscheinlichkeitspapier aufgetragen.

7.2 Filteranalysen mit Testpartikeln

Zur Uberpriufung der Trennschdarfe der Kernporenfilter wur-
den Filtrationen mit Teilchen, deren Durchmesser exakt bekannt
sind, durchgefihrt. Es standen folgende Latex-Fraktionen von
Dow Chemical (Serva-Feinbiochemica, Heidelberg) zur Verfiigung:



Tabelle 6: Latexfraktionen (Herstellerangaben)

Mittlerer Durchmesser/um Mittlere Standardabweichung/pm

25,7 5,8

5,7 0,015

1,1 0,006

1,011 -

0,807 0,004

0,481 0,0016

0,357 0,006

0,312 0,002

0,234 0,003

Die Konzentration der Suspensionen liegt bei 10% Feststoff-
anteil. Durch Zugabe von destilliertem Wasser wurden die Konzen-
trationen der Latexfraktionen soweit vermindert, daB den Filtern
etwa 1 Teilchen pro Pore angeboten wurden. Suspensionen mit zwei
oder drei verschiedenen Latexfraktionen wurden durch ein Kern-
porenfilter filtriert. Die Teilchendurchmesser wurden so gewahlt,
daB sie im Bereich der Porendurchmesser lagen. Teilchen, die das
Filter passiert hatten, wurden in einer zweiten Filtration auf
einem Absolutfilter abgeschieden. Die erste Filtration wurde
durch Ultraschall unterstiitzt. Auf wiederholte Filtrationen mit
Resuspendierung durch Ultraschall wurde verzichtet, weil es nicht
sinnvoll ist, zu zeigen, daf Teilchen mit DT > DP mit 100%-

iger Sicherheit zuriickgehalten werden. max

Mit dem Rasterelektronenmikroskop Cambridge S 4 wurden
moglichst reprdsentative Aufnahmen der Filteroberfldchen herge-
stellt. Durch Auszdhlen der Teilchen auf gleichgroBen Fldchen von
Filter und Absolutfilter konnten Durchgang und Riickstand der
Latexfraktionen bestimmt werden.

Die gegebenen Latexfraktionen sind leider nicht eng genug
abgestuft, um exakte Trennkurven der Kernporenfilter aufnehmen
zu konnen. Es kGnnen jedoch Teilchendurchmesser angegeben wer-
den, die vollstédndig oder aber nur geringfigig auf den Filtern
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zurlickgehalten werden. In der Tabelle 7 sind diese Teilchen-
durchmesser mit den zugehorigen Porendurchmessern zusammenge-
stellt.

Tabelle 7: Riickstdande verschiedener Latexproben auf

Kernporenfiltern

DP/Vm DLatex /pm

R = 100%| R 5%
8,0 25,7 5,7
5,0 5,7 1,1
3,0 5,7 1,1
1,0 1,1 0,48
0,8 1,0 0,48
0,6 0,807 0,48
0,4 0,48 0,312

Fiir das 1,0 jam Kernporenfilter konnte die Trenncharak-
teristik genauer bestimmt werden. Die Auswertung der Abb.18 und
19 ergibt folgende Trennkurve (Tabelle 8).

Tabelle 8: Trennkurve des 1,0 m Kernporenfilters

D / pm Anzahl der gezdhlten Riickstand

Latex’/ Teilchen Anzahl 2 %
1,1 31 31 100
1,011 37 32 86
0,807 73 12 16
0,481 366 9 2-3

Die stichprobenartige Uberpriifung bestdtigt die in Abb.7 dar-
gestellte Summenkurve filr das 1,0/4m Kernporenfilter.
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Abb.18: Latices auf einem 1,0 JA Kernporenfilter (Riick-
stand der 1,1; 1,01; 0,8; 0,48 pm Teilchen)
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Abb.19: Durchgang zu Abbildung 18
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Durch die Analyse von Teilchen, deren GrdBenverteilung be-
kannt ist, war eine Vergleichsmoglichkeit der Filteranalyse mit
einem anderen MeBverfahren gegeben. Die KorngroBenverteilung
einer Siliziumkarbidprobe der Elektroschmelzwerke Kempten/Allgdu
war im Institut fir Mechanische Verfahrenstechnik der Univer-
sitdt Karlsruhe mit einer Joyce-Loebl-Scheibenzentrifuge fest-
gestellt worden. Dieses Material war auch fir eine Analyse mit
Kernporenfiltern geeignet. Durch die Aktivierung im Reaktor ent-
steht als MeBisotop 24Na. Bei einer Halbwertszeit von 15 h bleibt
zur Untersuchung genligend Zeit.

Die Ergebnisse von beiden Analyseverfahren sind in Abb.20
gegeniibergestellt. Beide Mefergebnisse stimmen gut Uberein, was
bei verschiedenen MeBmethoden durchaus nicht immer zu erwarten
ist. Die geringe Abweichung zwischen den Verteilungsfunktionen
von Filter- und Zentrifugenanalyse kann dadurch erklart werden,
daB die Form der Siliziumkarbidteilchen in grober Anndherung als
kugelformig betrachtet werden kann (Abb.21). Mit beiden MeBver-
fahren wurden logarithmisch normale Verteilungen aufgenommen.

Die Medianwerte liegen zwischen 0,8 und 0,9 Fm.
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Abb.20: Vergleich von Zentrifugen- und Kernporen-
filteranalyse



Abb.21: Siliziumkarbid

7.3 Versuchsergebnisse

7.3.1 VerschieiBteilchen in Motordlen

e e D G S Gm G R GD me E W R R WP Gn WG D Mo Gk G T o OB WD AR G0 W R

7.3.1.1 Analysen_mit_Kernporenfiltern

Mit dem RadionuklidmeBwagen des Laboratoriums fir Iso-
topentechnik wurden VerschleiBversuche am Motor eines fahrenden
Fahrzeugs durchgefiihrt [43] . Diese Fahrversuche wurden als zu-
sdatzliche Untersuchungen zu den iliblichen Priifstandtests durchge-
fuhrt, um auch Ergebnisse von Versuchsbedingungen, wie sie in
der Praxis herrschen, zu erhalten. Im MeBwagen befindet sich ein
4-7yTinder-0tto-Motor (Mercedes-Benz) mit folgenden technischen

Daten:
Hub: 92,4 mm Leistung: 85 PS bei 5000 U/min
Bohrung 87 mm Olvolumen: 4 Liter

Hubraum: 2197 cm3 01filter: nicht eingebaut
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Die Testfahrt fiuhrte Uber 300 km LandstraBe, wobei eine
Durchschnittsgeschwindigkeit von 40 km/h gefahren wurde. Der Mo-
tor wurde bei wechselnden Drehzahlen und Lasten betrieben, wie
es die Verkehrssituation erforderte. Vor Beginn der Testfahrt
war ein neuer Kolbenring in den Motor eingebaut worden. Die ibri-
gen Motorteile hatten zu diesem Zeitpunkt schon iiber 6000 Be-
triebskilometer und kdonnen als eingelaufen bezeichnet werden.

Der Materialabtrag an den Ringflanken und der [auffldche eines
radioaktiven Kolbenrings (oberster Kompressionsring im 1.Zylinder)
wurde wahrend der Testfahrt kontinuierlich gemessen. Die Abb.22
zeigt den Verschleiflschrieb der ersten 300 Kilometer. Nach an-
fanglich steilem Kurvenverlauf stellt sich eine konstante Stei-
gung der VerschleiBkurve ein. Ein konstanter VerschleiBraten-
verlauf besagt, daB die Einlaufphase von neuen Motorteilen bei

den gegebenen Betriebsbedingungen beendet ist. Kurzzeitige Last-
und Drehzahlwechsel kdnnen bei der Anordnung im MeBwagen auf dem
VerschleiBschrieb nicht festgestellt werden.

Nach 300 km wurde die Testfahrt unterbrochen und aus dem
Motorol eine Stichprobe entnommen. Die GroBenverteilungen der
VerschleiBteilchen des radioaktiven Kolbenrings wurden in der
beschriebenen Weise bestimmt.

Die Verteilungen von Kolbenringflanken- und -lauffldchen-
verschleiBteilchen sind in der Abb.Z23 dargestellt. Die Funktionen
sind logarithmisch normalverteilt. Die Mittelwerte (Medianwerte)
Tiegen fur den FlankenverschleiB bei 0,1 pum und fir den Lauf-
fldchenverschleif3 bei 0,05 pem (extrapoliert). Die Verteilungen
erstrecken sich iiber mehrere Zehnerpotenzen. Dabei reichen die
Tejlchendurchmesser von ca. 10 pm bis weit unter 0,1 . Ein
GroBteil der kleinsten Teilchen konnte nicht analysiert werden,
weil Filter, die derart kleine Teilchen abtrennen,nicht einge-

setzt werden kOnnen.
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Die Abb.24 zeigt Verschileifteilchenverteilungen von der
Kolbenringlauffldche und der Zylinderlaufbahn eines 3-Zylinder
Dieselmotors vom Typ D 327/3 (Motorenwerke Mannheim). Die techni-
schen Daten des Motors sind:

Hub: 120 mm Leistung: 52 PS bei 2350 U/min
Bohrung: 100 mm Olvolumen: 8,25 Liter
Hubraum: 2827 cm3 01filter: vorhanden

Mit dem Motor werden auf einem Priifstand Dauerldufe zur
Untersuchung des LangzeitverschleiBverhaltens durchgefiihrt [44} .
Der Kolbenring und die Zylinderlaufbahn hatten zum Zeitpunkt der
Olprobenentnahme eine Laufzeit von iliber 2000 Betriebsstunden.
Der Motor wurde mit Vollast und Drehzahlen zwischen 1200 und
2350 U/min gefahren. Die Ulwechselintervalle lagen bei etwa 100 h.

Fiur die VerschleiBteilchenverteilungen in Abb.Z24 gelten
prinzipiell die bereits fiir Abb.23 gefundenen Ergebnisse. Die Ver-
teilungen sind ebenfalls logarithmisch normalverteilt. Die Me-
dianwerte sind zu noch kleineren Teilchendurchmessern verschoben
(fur den FlankenverschleifB3: 0,0S}Am, flir den BlichsenverschleifB:
0,07 Fm). Die Verschiebung wurde vermutlich durch die ldngere
Laufzeit bewirkt.

Die Untersuchungen uber den EinfluB verschiedener Be-
triebsparameter auf die GroBe der abgeriebenen VerschleifBteil-
chen wurden mit Membranfiltern zu einem Zeitpunkt durchgefihrt,
als das MeRverfahren zur exakten TeilchengroBenanalyse noch in
der Entwicklung stand. Durch Vergleichsmessungen von Kernporen-
mit Membranfiltern war eine nachtrdgliche Bewertung der Durch-
messerangaben dieser Membranfilteranalysen moglich. Die Abb.Z25
zeigt die Verteilungsfunktion von zwei Verschleifproben (a und b)
mit stark unterschiedlichen GroBenverteilungen. Die Verteilungs-
funktionen der Kurve a stellen VerschleiBteilchen von der Kolben-
ringlaufflache, die der Kurve b VerschleiBteilchen von einem
Getrieberad dar. Die Ergebnisse der Analysen mit Membranfiltern
tduschen in beiden F3llen zu groBe Teilchendurchmesser vor.
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Der Grad der Abweichung ist von der Verteilung der untersuchten
Probe abhdangig und steigt offenbar mit der TeilchengrdBe an. Die
Mittelwerte ﬁMF liegen um das drei- bis zehnfache lber den Mittel-

werten DKPF'

An dem hdufig als Prifmotor eingesetzten Einzylinder-
Dieseimotor KD 12 E (MWM) wurde der EinfluBl, den der Einlaufzu-
stand auf die GroBe von VerschleiBteilchen hat, untersucht.

Die technischen Daten des Motors sind:

Hub: 120 mm Leistung: 11 PS bei 2000 U/min
Bohrung: 95 mm Olvolumen: 5 Liter

> glfilter: nicht vorhanden

Hubraum: 850 cm

Der Motor wurde nach einem speziellen Einlaufprogramm
(Abb.26) eingefahren. Nach 1 h und 8 h wurden Ulproben gezogen
(durch Pfeile markiert) und in einer Zweikomponentenmessung ana-
lysiert.

Untersucht wurden Laufflache und Flanken des obersten
Kolbenrings. Der Motor wurde vor Beginn der Versuche mit einer
neuen Buchse und einem neuen Kolbenring bestickt. Nach einer Test-
serie von 50 Betriebsstunden wurde nochmals ein neuer Kolbenring
eingesetzt.

Die Abb.27 zeigt Verteilungsfunktionen von VerschleiB-
teilchen der Kolbenringlaufflache, die wie folgt gekennzeichnet
sind:

1 (durchgezogene Linie): Neue Bestiickung (Kolbenring/Zylinder-
faufbahn), VerschleiB nach 1 h Wechsellast

[RN]

{strichliert): Neue Bestiickung, 2 h Wechsellast und 6 h
Vollast

3 (strichpunktiert): Kolbenring neu / Zylinderlaufbahn ca.
50 Betriebsstunden, VerschleiB nach 4,5 h Wechselilast

4 (punktiert) Kolbenring neu / Zylinderlaufbahn ca. 50 Betriebs-
stunden, Verschlei nach 4,5 h Wechsellast und 8 h Vollast.

Die Mittelwerte der VerschleiBverteilungen 1 und 3 Tiegen
etwa um einen Faktor zwei hoher als die mittieren Teilchendurch-
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messer der Verteilungen 2 und 4. Als Ursache fir die unterschied-
lichen Verteilungen wird die Oberfldchenbeschaffenheit der Reib-
partner vermutet. Wahrend des Einlaufvorgangs von vollig neuen
VerschleiBteilen wird zundchst die Oberfldchenrauhigkeit ge-
glattet. Dabei entstehen im Mittel groBere VerschleiBteilchen

als im eingelaufenen Zustand.

Auch der Austausch eines Reibpartners hat einen erneuten
Einlaufvorgang zur Folge. Als nach Uber 50 Betriebsstunden ein
neuer Kolbenring in den Motor eingebaut wurde (die Zylinderlauf-
bahn wurde nicht ausgetauscht), stieg die mittlere TeilchengriBe
wieder auf die anfangs gemessenen Werte an. Mit zunehmender Lauf-
zeit verschiebt sich die Verteilung dann wieder zu kleineren
Mittelwerten.

Die Abb.28 zeigt die Verteilungsfunktion von Verschleif3-
teilchen der Kolbenringflanken aus derselben Versuchsreihe. Die

Bezeichnungen sind:

5 (durchgezogene Linie): Kolbenring neu, VerschleiB nach 1 h
Wechsellast

6 (strichpunktiert): Kolbenring neu, Verschleil nach 2 h
Wechsellast und 6 h Vollast.

Zum Vergleich von Flanken- und Lauffldchenverschleif
ist die Kurve 2 aus Abb.27 nochmals eingezeichnet.

Die VerschleiBteilchen der Verteilungen 2 und 6 ent-
stammen derselben Probe. Es wird deutlich, daf bei gleichen Be-
dingungen an den Flanken groBere VerschleiBteilchen entstehen
als an der Lauffldche. Die Mittelwerte beider Verteilungsfunk-
tionen verhalten sich wie 2 : 1 (Flanke : Lauffldche). Dieses
Ergebnis wurde auch mit Kernporenfiltern gemessen (Abb.23).

Auch bei den Ringflanken konnte ein EinfluB des Einlauf-
zustandes auf die GridBe der VerschleiBteilchen festgestellt wer-
den. Es gilt prinzipiell,was schon filir den LauffldchenverschleiB
gefunden wurde. Am neuen VerschleiBteil entstehen zundchst groBe
VerschleiBteilchen. Mit zunehmender Laufzeit verschiebt sich
die mittlere TeilchengroBe zu kleineren Durchmessern (vergleiche
die Kurven 5 und 6).
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Mit einem 4-Zylinder-Otto-Motor wurde ein Versuchspro-
gramm mit wechselnder Last und Drehzahl gefahren. Die technischen
Daten des 1,9 SH VO 4058 Opel-Motors sind:

Hub: 69,8 mm Hubraum: 1897 cm3
Bohrung: 93 mm 01filter: fehlt
Leistung: 95 PS bei 5100 U/min 0linhalt: 6 Liter

Der Motor hatte bei Beginn der Versuche eine Laufzeit von ca.
100 h.

Mit dieser Versuchsreihe sollte festgestellt werden, wel-
chen Einfiuf? die Betriebsparameter Drehzahl und Last auf die Teil-
chengroBe von Kolbenringverschlei3 haben. Das Versuchsprogramm
ist in Abb.29 skizziert. Die Drehzahl wurde von 2000 U/min bis
zur Maximaldrehzahl (6200 U/min) stufenweise gesteigert. Auf je-
der Drehzahlstufe wurde ein Laststufenprogramm bis zur Vollast
durchgefahren. Vor jeder Drehzahlsteigerung wurden Ulproben (1
bis 8) aus dem UOlkreislauf entnommen und deren VerschleiBRteil-
chenverteilung gemessen. Diese Verteilungsfunktionen sind zur
Kldrung der genannten Fragestellung nicht direkt geeignet, da
es integrale Messungen sind. Durch Differenzbildungen von Ver-
teilungssummen zweier benachbarter Proben entstehen Verteilungs-
funktionen, die die VerschleiBteilchenverteilungen zwischen zwei
Probenahmen beschreiben.

Die Differenzbildungen bewirken grofe Fehler, wenn die
Differenz klein gegeniiber dem Subtrahend und dem Minuend sind.
Die Proben 7 und 8 konnten aus diesem Grund nicht weiter verar-
beitet werden, so daB die Verteilungsfunktionen fir n = 6000 U/min
und n = 6200 U/min nicht bestimmt wurden.

In den Abb.30 bis 33 sind die errechneten Teilchenver-
teilungen von Kolbenringlaufflachen- und -flankenverschleif3 dar-
gestellt. Die Bezeichnungen (1 bis 6) sind aus Abb.29 sinngemafB
ubernommen.

Um die Zuordnung von TeilchengroBe und Motorbetriebs-
daten besser libersehen zu kdnnen, sind in einem weiteren Dia-
gramm (Abb.34) die mittleren Teilchendurchmesser der Verteilungen
aus den Abb.30 bis 33 als Funktion von der Drehzahl aufgetragen.
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Die mittleren Durchmesser der Probe 1 kidnnen keiner Drehzahl zu-
geordnet werden. Diese MefBwerte sind in der Abb.34 mit der Be-
zeichnung "Einlauf" versehen.

Flir die VerschleiBteilchen der Kolbenringlauffldache folgt
aus Abb.34: Die mittlere GroBe der VerschleiBteilchen steigt mit
wachsender Motorbelastung an. Auch beim FlankenverschleiB wurde
dieselbe Tendenz festgestellt. Die Erkldrung fir den geringen
Wert bei n = 5800 U/min erfolgt weiter unten.

Diese Ergebnisse stehen nicht in Widerspruch zu den
Messungen am KD 12 E (abnehmende GroBe der VerschleiBteilchen bei
zunehmender Laufzeit). Im Gegensatz zum KD 12 E, bei dem der Ein-
laufvorgang schon nach kurzer Zeit beendet ist und sich bei Voll-
last und Maximaldrehzahl eine konstante Verschleifrate einstellt,
bendtigt der 1,9 SH Opel-Motor eine ldngere Einlaufzeit. Durch
jede Last- und Drehzahlsteigerung wird eine neue Einlaufsituation
hervorgerufen. Die VergroBerung der mittleren Teilchendurchmesser
mit wachsender Belastung ist also nur indirekt vom Motorbetrieb
abhangig. Die eigentliche Ursache ist die Anpassung des Materials
an den neuen Zustand. Wenn das Einlaufende erreicht ist, d.h.,
wenn auch bei Vollast die VerschleiBrate einen konstanten Wert
annimmt, geht die mittlere TeilchengrioBe auf kleinere Werte zu-
rick. Beim Flankenverschleify wird dieser Zustand bei n = 5800 U/min
schon erreicht.

1,2
® [ ]
? (&)
®
0.8 s "
E Einlauf
= - ¢
L ]
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o 04 @ _‘ .
e Lagufftdchenverschleil
@ Flankenverschleifl
O J\\‘ )\ L i 4 i
2 3 4 5 6
3 .
n/10U/mn —e=
Abb.34: D in Abhingigkeit von der Motordrehzahl
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Bei VerschleiBuntersuchungen an Motoren mit eingebautem
01filter konnte zusdtzlich zur TeilchengroBenanalyse die Wirksam-
keit des Motorolfilters abgeschdatzt werden. Nach Beendigung der
Versuchsldaufe wurde die vom Filter zuriickgehaltene Masse der ra-
dioaktiven Verschleifteilchen in grober Ndherung bestimmt. Vom
LauffldchenverschleiR eines Kolbenrings konnten etwa 3% im Filter
nachgewiesen werden. Die Rickhaltequote von PleuellagerverschleiB
betrug bei einem anderen Motor ca. 20%.

Der Filterwirkungsgrad ist von der GréBe der angebotenen
Teilchen abhangig. Die VerschleiBteilchen der Kolbenringlauf-
fldche sind so klein (Abb.23), daB sie das Filter fast vollstdn-
dig passieren. Die TeilchengroBen von Pleuellagerverschleifl wur-
den bisher nur in Motoren mit eingebautem Ulfilter untersucht,
so dal eine Aussage liber die wirkliche VerschleiBBteilchengroBe
nicht moglich ist. Ein Teil der VerschleiBteilchen von Pleuel-
lagerverschleifl dirfte jedoch in der GroBenordnung der Poren des
U1filters Tiegen.

7.3.2 VerschleiBteilchen _von_trockener Reibung

An einem Stift-Scheibenpriifstand [42] wurden Verschleif3-
teilchen durch trockene Reibung erzeugt. Zur GrioBenbestimmung
dieser Teilchen ist die Filteranalyse besonders gut geeignet. Als
Verschleifmaterialien wurden Stifte aus spektralreinen Metallen
verwendet. Folgende Materialien mit stark unterschiedlichen Stoff-
eigenschaften wurden untersucht:

Metall H'a'rte/kp/mm2 Oberfldchenenergie/N/cm
Eisen 136 1,5 - 1072
Mo1ybdan 260 2,26- 1072
Zinn 5 0,45- 1072

Die VerschleiBstifte wurden mit Neutronen bestrahlt und
in den Priifstand eingebaut. Um die Strahlenbelastung gering zu
halten,wurden Stifte mit kleinen Abmessungen verwendet (Stift-
durchmesser: 3 mm, Gewicht: 3,5 mg). Der Reibstift wird durch



eine statische Axialkraft in Richtung der Stiftachse an die drehende
Scheibe gedriickt. Die Scheibenfldache 1dBt sich nahezu senkrecht

zur Stiftachse ausrichten (etwa 0,5 um Abweichung bei einer Um-
drehung), so daB ein ruhiger Lauf gewdhrleistet ist. Die Scheibe
besteht aus einsatzgehartetem Stahl 16 Mn Cr 5. Die Vickers-Harte
betragt ca. 750 kp/mmz. Vor dem Einsetzen der Stifte wird die
Scheibe gereinigt. Die Versuche wurden bei konstanter Temperatur
(ZOOC) und unter Schutzgas (Stickstoff) durchgefihrt.

Bei den Versuchen wurden die Belastung, die VerschleiB-
geschwindigkeit und die Materialeigenschaften parametriert. Als
Belastungen wurden 200 und 700 Pond gewdhlt. Die Drehzahl betrug
50 und 200 U/min, was einer Verschleiffgeschwindigkeit von 20 cm/s
bzw. 80 cm/s entspricht. Die VerschleiBBteilchen des Abriebs der
ersten IOO/Am wurden verworfen. AnschlieBend wurde jeweils ca.

1 mm Material durch Verschleil3 abgetragen, gesammelt und analy-
siert.

Mit je zwei Parametern fir Verschleifgeschwindigkeit und
Belastung und drei verschiedenen Materialien ergeben sich insge-
samt 12 MeBreihen. In der Abb.35 sind zwei GroBenverteilungen von
Eisenteilchen dargestellt. Als Belastungen wurden 200 und 700
Pond gewahlt. Die Verschleifgeschwindigkeit betrug bei beiden
MeBreihen 80 cm/s. Alle Ubrigen Versuchsbedingungen wurden kon-
stant gehalten. Die Verteilungsfunktionen von beiden Mefireihen
sind fast identisch. Man kann daraus schliefen, daB die gewdahlten
Belastungen keinen EinfluB auf die GroBe der Verschleifteilchen
haben. Die Verteilungen sind logarithmisch normalverteilt und er-
strecken sich iiber zwei Zehnerpotenzen zwischen 0,1 und 10 ﬂm. Die
Mittelwerte liegen bei ca. 1 pm.

Mit den Metallen Zinn und Molybddn wurden Versuche unter
denselben Bedingungen wie bei Eisen durchgefithrt. Auch hier konnte
kein EinfluB der Belastung auf die GroRenverteilungen der Ver-
schleiBteilchen festgestellt werden.
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Abb.35: VerschleiBteilchenverteilungen von Eisenabrieb, erzeugt
bei unterschiedlicher Belastung

Als weitere Variable wurde die Verschleifgeschwindigkeit
parametriert. Die Analysen der VerschleiBteilchen, die bei einer
VerschleiBgeschwindigkeit von 20 cm/S hergestellt wurden, zeigten
den schon bekannten Verlauf (wie Abb.35). Daraus geht hervor, daf
auch die VerschleiBgeschwindigkeit im gewd&hlten Bereich keinen
Einflup auf die GroBe der abgeriebenen Teilchen hat.



- 87 -

(o
(o
LI

N

N
N

Eisen/
) M /%
Zinn
!
B //6 1/&M‘olybdi‘in
y

-x////
Belastung=700 P
p

Verschleif-

w O 9
g o o O O o
N

Durchgang /%

-

- geschwind.=80cm/sA
1 ] ) ] S| ] ] S N B O |

0'2 5 10°2 5 10
Dr/j..lm —

Abb.36: VerschleiBteilchenverteilungen verschiedener
Metalle

In der Abb.36 sind die Verteilungsfunktionen der drei aus-
gewshlten Metalle gegeniibergestellt. Fiir alle drei Materialien
wurden dieselben VerschleiBbedingungen gewahlt (Belastung 700 Pond,
VerschleiBgeschwindigkeit 80 cm/s, Temperatur 20°C, Stickstoff-
atmosphare). Der EinfluB des Materials auf die Grofe der Ver-
schleiRteilchen ist eindeutig nachweisbar. Rabinowicz gibt die
GroRe der VerschleiBteilchen nach einer energetischen Abschdtzung
als proportional zum Quotienten aus Oberfldchenenergie durch

Harte an:



Dva Oberflagaigenergle (26)

Der Zahlenwert des Proportionalitdtsfaktors ist vom Ver-
schleiBmechanismus abhdngig. Bei adhasivem Verschleifl wird der
Faktor mit 60 000 fir eine mittlere TeilchengrdBe angegeben. Fir
abrasiven Verschleifl errechnete Rabinowicz einen Faktor von 80
fur die GroPBe der kleinsten Teilchen.

Die Ergebnisse in Abb.36 stimmen in grober N&herung mit
dem in Gleichung (26) beschriebenen Zusammenhang zwischen Teil-
chengroBe und Materialeigenschaft ilberein. Die genannten Propor-
tionalitdtsfaktoren konnen durch die Mefergebnisse nicht gestitzt
werden, da liber den VerschleiBmechanismus am Stift-Scheibenpriuf-
stand keine eindeutige Aussage (adhdsiver oder abrasiver Ver-
schleipfmechanismus) gemacht werden kann. Zur Kldrung dieser Fragen
konnte das Filterverfahren eingesetzt werden.

7.3.3 Zusammenfassung der Ergebnisse iiber VerschleiB-

Die mittliere TeilchengropPe der untersuchten VerschleiB-
teile (Kolbenring, Biichse) liegt bei geschmierter Reibung in der
GroBenordnung von Oslfim. Beim Einlauf von neuen Teilen entstehen
groBere Verschleifteilchen, da die Oberfldchen der Materialpart-
ner geglidttet werden. Wdhrend der Einlaufphase kann die Teilchen-
grdBe durch den Motorbetrieb beeinfluBt werden. Die mittlere Teil-
chengroBe verschiebt sich mit wachsender Motorbelastung zu gros-
seren Durchmessern., Im eingelaufenen Zustand geht die VerschleiB-
teilchengrifBe auf Mittelwerte unter 0,1 um zurlck. Neben dem
Oberfldchenzustand wird die GrioBe der VerschleiBteilchen vor allenm
durch die Art der Bauteile selbst bestimmt. Die Unterschiede
zwischen Kolbenringlauffldchen-, -flanken-und BiichsenverschleiB
sind deutlich meBbar.

Die Mittelwerte von VerschleiBteilchenverteilungen, die
bei trockener Reibung entstehen, liegen bei 1 bis 2 pqm - sie sind
also eine GroBenordnung hoher als die Mittelwerte die bei ge-

schmierter Reibung gemessen werden. Die GroBe der Teilchen ist
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ausschlieBlich vom VerschleiBmaterial abhdangig und kann weder
durch Belastung noch durch die VerschleiBgeschwindigkeit beein-

fluBt werden. Als charakteristischer Wert flr die GroBe der klein-

sten VerschleiBteilchen gilt der Quotient aus Oberfldachenenergie
durch Materialharte.

Die VerschleiBteilchenverteilungen von trockener und ge-
schmierter Reibung sind anndhernd logarithmisch normal verteilt.
Die Verteilungen sind sehyr breit, so dal sie sich iber zwei
(trockene Reibung) bzw. drei und mehr (geschmierte Reibung)
Zehnerpotenzen erstrecken. Die Teilchen mit Durchmessern unter
0,05 pm konnten nicht analysiert werden. Bei den Verschleif3teil-
chen,die bei geschmierter Reibung entstehen,betrdgt ihr Anteil
bis zu 50% der Gesamtmasse.

7.4 Fehlerrechnung und Reproduzierbarkeit der Ergebnisse

Systematische Fehler:

1. Verluste von Teilchen an den Wdnden des Filtriergerates
und des Becherglases durch Haftkrafte

2. Verteilung der Filterporen

Zufdllige Fehler:

3. Geometrieeinfliisse bei der Massenbestimmung im Bohrloch-
kristall

4, Statistischer ProzeR des Kernzerfalls.

Zu 1.: Die Verluste von Teilchen sind gering, wenn man durch Zu-
gabe von Dispersionsmittel die Haftkrdafte so weit wie mog-

lich herabsetzt und die reinigende Wirkung des Ultraschalls

verwendet. Der Massenverlust betrdgt bei 7 - 9 Filter-
stufen etwa 2% der Gesamtmasse.

Zu 2.: Die Porenverteilungen der Kernporenfilter wurden in 4.2.1
bestimmt. Die Abweichungen der gemessenen maximalen Poren-
weiten von den Herstellerangaben liegen zwischen -8 und
+ 10% (bei einem Filtertyp + 20%). Die Genauigkeit dieser
Messungen liegt bei + 10%, bedingt durch Ablesefehler bei
der Bestimmung der Porendurchmesser.
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Die Genauigkeit der Massenbestimmung ist von der geo-
metrischen Anordnung der Teilchen im Bohrlochkristall ab-
hangig. Wenn gewdhrleistet ist, daB die Teilchen nicht
aussedimentieren, bleibt als weitere Fehlerquelle die
Hohe des Flussigkeitsspiegels im Reagenzglas. Bei einer
Einstellgenauigkeit von + 1 mm ergibt sich ein Fehler von
+ 1% [13]

Die MeBfehler durch die Kernzerfdlle lassen sich wie folgt

errechnen:

Die Zahlrate auf dem i-ten Filter sei Zi'
Die Untergrundzdhlrate sei ZUnt'

Die Gesamtzdhlrate sei 7 .
ges

Die Masse auf dem i-ten Filter ist

M(Dpi) = C - (Zi - ZUnt) (27)
Der absolute Fehler ist
AM = ¢ - 7. + 1Z (28)

Der relative Fehler bleibt auch bei ungilinstigen Zdhlraten

(z.B. Zi = 1000, ZUnt = 200) unter + 5%.
Flir die Summenverteilungen gilt
i‘ Z. - 1
, \ . / Unt, R
D(Dy.) = 1 - (7———2—-] . ) (29)
PJ e ges “Unt

Der absoclute Fehler betrdgt nach dem GauPR'schen Fehler-

fortpflanzungsgesetz

J ) 2
AD = ‘Zgi 25 . (Z; - Zyny) ) des .
= : 7 § 2 2
i=1 (des ZUnt) (des ZUnt) ( ges Unt)
2 1
N (des - L) Lynt (30)
2 2
(des_ZUnt) (zges_zUnt)



Die prozentualen Fehler bleiben bei den Ublichen Gesamt-
zdhlraten von des = 20 000 unter + 2%.
Alle MeBergebnisse basieren auf zwei Analysen. Die Durch-
gangswerte der Verteilungssummen wurden miteinander verglichen.
Bei Abweichungen unter 5% wurden die Mittelwerte als Ergebnis Uber-
nommen. Bei groBeren Abweichungen wurden weitere Analysen durch-
gefihrt.

8. ZUSAMMENFASSUNRG

Die TeilchengroBenanalyse ist ein wichtiges Hilfsmittel
bei VerschleiBuntersuchungen. Die Kenntnisse iiber die GroRe von
Verschleifteilchen in Motordlen waren bisher gering. Mit dem neu
entwickelten MeBverfahren kdnnen GroBenverteilungen von Ver-
schleiBteilchen zwischen 10 Hm und 0,0S/Am aufgenommen werden.

Die Mengenbestimmungen werden mit Hilfe der Radionuklid-
technik durchgefiihrt. Die Bestimmung der TeilchengridBe erfolgt
durch Flussigfiltration mit Porenfiltern. Zwei Filtertypen wur-
den eingesetzt. Zundchst wurde mit Membranfiltern gearbeitet,
die aber wegen der ungleichmaBigen Porenstruktur nur qualitative
Ergebnisse erbrachten. Die Verwendung von Kernporenfiltern fiihrte
dann durch eine geschickte Filtrationstechnik zu Filteranalysen,
die beziiglich der GrdBenangaben von Teilchen quantitativ sind.
Ausgehend von einer Theorie fir Kapillarfilter wurden die Fil-
trationsbedingungen so gestaltet, daB der komplexe Vorgang der
Filterabscheidung sich auf eine Siebung reduziert. Dies wurde
durch eine an die Porendurchmesser angepafRte Stromungsgeschwindig-
keit und durch den Einsatz von Ultraschall erreicht.
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Die Porenverteilungen der Kernporenfilter wurden bestimmt.
Dabei wurden Abweichungen von den Herstellerangaben von ca. + 10%
gefunden. Diese Werte liegen im Rahmen der MeRgenauigkeit.

Durch die ultraschallbedingte Kavitation werden haftende
Teilchen resuspendiert, so daB die groBten Porendurchmesser DP
die Trennung charakterisieren und als DispersitdtsgroBe ver- max
wendet werden koSnnen. Ein Filtrierapparat mit eingebautem Ultra-

schallschwinger wurde konstruiert und gebaut.

Als besondere Vorteile des Verfahrens seien genannt:
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2. Die selektive Massenbestimmung. Bis zu drei verschiedene Ma-
terialien konnen gleichzeitig untersucht werden.

3. Die Unempfindlichkeit gegeniiber Fremdstoffen.

Die Massenbestimmungen auf der Grundlage der Radionuklid-
technik sind fir alle Stoffe, die sich homogen aktivieren lassen,
moglich. Die Halbwertszeit der Isotope sollte grGfRer als ca. 10 h
sein. Diese beiden Bedingungen erfiillen viele Materialien eines
Verbrennungsmotors, insbesondere alle Metalle, so daB das Ver-
fahren zur Analyse aller moglichen VerschleiBteilchen eingesetzt
werden kann. Dariiberhinaus sind auch TeilchengroBenanalysen von
anderen Stoffen moglich, sofern die beiden oben genannten Be-
dingungen erfillt sind.

Zur Beurteilung der Eignung der Filteranalyse wurde Silizium-
karbid-Pulver, dessen Kornverteilung bereits mit einer Joyce-
Loebl-Scheibenzentrifuge untersucht war, analysiert. Die Ergeb-
nisse beider Verteilungen stimmen gut Uberein.

Die TeilchengridBenanalysen der VerschleiBteilchen von Kol-
benring und Zylinderlaufbahn brachten folgende Ergebnisse: Die
GroBenverteilung der VerschleiBteilchen erstreckt sich lber
mehrere Zehnerpotenzen. Im Bereich zwischen 10 jAm und 0,05 pm
wurden logarithmisch normale Verteilungen gemessen. Die Teilchen-
groBen unter 0,05 fam konnten nicht mehr analysiert werden, so
daf iUber diesen Anteil, der bis 50% der Gesamtmasse betragen



kann, keine Angaben gemacht werden kodnnen. Die Mittelwerte der
Verteilungen sind von dem VerschieiBzustand (Einlaufzustand) des
Materials abhdangig. Mit zunehmender Laufzeit nimmt die GroBe der
VerschleiBteilchen ab. Wihrend des Einlaufs wurde eine deutliche
VergroRerung der VerschleiBteilchen des Kolbenrings mit steigender
Belastung des Motors festgestellt.

Als weiteres Beispiel fir die Anwendung des MeBverfahrens
wurden VerschleiBteilchen, die bei trockener Reibung entstehen,
analysiert. Es konnte gezeigt werden, daPR die TeilchengridBe un-
abhangig von der Belastung und der Reibgeschwindigkeit ist. Da-
gegen konnte eine Materialabnangigkeit der Ver
groBe deutlich nachgewiesen werden. Die Verteilungen sind loga-
rithmisch normal verteilt und im Mittel eine GrdBenordnung grofer
als die Verteilungen von Teilchen, die bei geschmierter Reibung

entstehen,

Die Konstruktion einer MeBanlage mit einem FiltermeBkopf kann
nicht die erhoffte Verbesserung der Empfindlichkeit bei Ver-
schleifBmessungen an Motorteilen bringen. Es ist nicht moglich,
alle VerschieifBteilchen mit Hilfe eines Filters oder einer Zen-
trifuge aus dem Schmierdol zu entfernen. Nur ein Teil des radio-
aktiven Materials kann bei der Massenbestimmung erfaft werden,
was zu fehlerhaften Ergebnissen fihrt.

Uber die Wirksamkeit von O1filtern in Motorolen kann mit
den gewonnenen Ergebnissen noch nichts endglltiges ausgesagt wer-
den. Die Teiichengrifenanalysen wurden noch nicht fir alle ver-
schleiffenden Materialteile eines Motors durchgefiihrt. Es kann
aber aufgrund der GroBenverhdltnisse von VerschleiBteilchen
(K10 Mm} und der Nennporenweite der Ulfilter (~5 bis 30 Mm) an-=
genommen werden, dal der Abscheidegrad flir Teilchen der genannten
GroBe gering ist. Zur Kldrung dieses Fragenkomplexes sind weitere
Untersuchungen notig, fiir die das neu geschaffene Verfahren eine
geeignete Grundlage bietet.





