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0. Gegenuberstellung der durchgefiihrten Arbeiten und des Ergebnisses
mit den Zielen

Ziel des Vorhabens war die Entwicklung eines numerischen Werkzeugs zur Beschreibung
der Uberflhrung von Nanopartikeln aus der Gasphase in prozessierbare Flissigkeiten durch
Nassabscheidung sowie der dafiir relevanten Transportprozesse und Energieeintrage. Dabei
sollte der Phasentransfer gasgetragener Nanopartikeln in Tragerflissigkeiten so weit
optimiert werden,

dass eine Partikelagglomeration verhindert und somit eine stabile Dispersion erlangt wird.

Folgende Arbeitsschritte wurden zur Erreichung des Forschungszieles definiert:

Die Arbeitspakete AP1 bis AP3 sind experimentell ausgerichtet. Wahrend sich AP1 im
Wesentlichen mit dem Aufbau und der Integration eines Nasselektroabscheiders in die
vorhandene Infrastruktur zur Herstellung von Nanomaterialien in der Gasphase beschaftigt,
werden im Rahmen des Arbeitspaketes zwei die bestehende Infrastruktur und der
aufgebaute Abscheider gemeinsam betrieben, um Partikel aus der Gasphase gezielt in
Flissigkeiten zu Gberfiihren. Im Anschluss werden im Rahmen von AP 3 sowohl
Pulvermaterialien als auch in Tragerflissigkeiten Uberflhrte Partikel charakterisiert. Neben
der direkten Uberfiihrung aus der Gasphase wurden vorbereitend Laboruntersuchungen zur
Festlegung geeigneter Parameter im Hinblick auf Tragerflissigkeit und Additiven
durchgeflhrt.
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1. Einleitung

Fir die Industrie und Forschung sind in der Gasphase erzeugte Partikel besonders attraktiv:
Diese Partikel sind zunachst hochrein. Des Weiteren lassen sich ihre Eigenschaften Uber
Prozessparameter sehr gut einstellen. Mit verschiedenen gasphasenbasierten Verfahren,
wie zum Beispiel Sprayflammensynthese, Mikrowellenplasmasynthese und Synthesen in
HeiBwandreaktoren lassen sich aus einer Vielzahl von Ausgangsmaterialien Nanopartikel
erzeugen. AuRerdem st bei der Gasphasensynthese eine Hochskalierung der
Syntheseanlage moglich, mit dem Ziel grél3ere Produktionsraten zu erreichen.

Eine Herausforderung besteht darin, die Partikel nach der Synthese aus dem Gasstrom zu
gewinnen. Aufgrund ihrer geringen Grof3e sind viele Verfahren aus der Aerosolreinigung hier
ungeeignet. So kénnen typische Absetzkammern, Zyklonfilter und Venturiwascher keine
Partikel unter 0,1 ym mit ausreichender Effizienz abscheiden [1].

In der Regel werden Nanopartikel aus der Gasphase heute trocken abgeschieden. Als
Abscheideverfahren werden thermophoretische Abscheider, elektrophoretische Abscheider
(ESPs) sowie Filter eingesetzt. Fur den Einsatz in Pilotanlagen werden Schlauchfilter [2] [3]
sowie elektrophoretische Abscheider [4] eingesetzt.

Trockenabscheidung bringt allerdings einige Nachteile mit sich: Zum einen stellen sie ein
Arbeitsplatzrisiko dar - Nanopartikel in Pulverform sind, weil sie eingeatmet werden konnen,
gesundheitsschadlich und je nach Material besteht das Risiko einer Staubexplosion. Zum
anderen sind Filter und Abscheideflachen in ihrer Betriebsdauer begrenzt. In der Regel
nimmt die Abscheiderate kontinuierlich ab und der Prozess muss fir Reinigungs- und
Austauscharbeiten unterbrochen werden.

Prozesstechnisch sorgt die Trockenabscheidung flir verschieden stark ausgepragte
Agglomeration. Hierbei haften Partikel, die sich nahe beieinander befinden aufgrund von
anziehenden Kraften, wie van-der-Waals-Kraften, Kapillarkraften und Coulomb-
Wechselwirkung, aneinander. Auch wenn im Aerosol keine Agglomeration stattfindet, so
geschient dies nach der Abscheidung [5]. Oft werden die Nanopartikel fur die
Weiterverarbeitung als Dispersion in einem flissigen Medium benétigt, woflr die
Agglomerate dann mittels Ultraschall oder Vermahlung aufgebrochen werden mussen. In der
Regel kdénnen die Agglomerate aber nur verkleinert werden, das komplette Aufbrechen in
Primarpartikel gelingt nicht [6].

2. Beschreibung der erzielten Ergebnisse

2.1 Arbeitspaket 1: Aufbau Abscheider
Aufbau des Abscheiders

Der Abscheider wurde geplant und umgesetzt von der Firma ELSATEC. Das Gehause
besteht aus rostfreiem austenitischen Stahl des Typs 1.4301, der Isolator aus Quarzglas. Die
Dichtung zwischen den einzelnen Elementen bestehen aus Silikon und EPDM. Das Gewicht
betragt, ohne Netzteil, 75 kg. Der Abscheider besteht aus vier Komponenten.
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Abbildung 1.1: Ubersicht Abscheider

Abbildung 1.2: Trichter mit Einlassdiisen am Kopfteil

Das partikelbeladene Aerosol wird in einem Einlass am Fulteil in den Abscheider geleitet,
durchstromt das Mantelrohr, wo die Elektro-phorese stattfindet und verlasst den Abscheider
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gereinigt durch einen Auslass im Kopfteil. Als Anode dient ein Draht, der im Kopf- und
FuBteil angeschlossen ist und durch das Abscheiderohr reicht. Die Elektrode wird durch das
im Kopfteil verbaute Netzteil des Typs Mercury HV (Genvolt) mit der nétigen Spannung
versorgt. Das geerdete Rohr dient als Kathode.

Im Kopfteil befinden sich zwei Einlassdisen flr die Waschfllssigkeit. Diese sind so
ausgerichtet, dass sie die Flussigkeit horizontal an der Wand einer trichterférmigen
Verengung beschleu-nigen (Abbildung 1.2). Durch die zwei Einlassdiisen und das
Reduzierstlick kann sich auf der Strecke zum Mantelrohr ein Fallfilm stabilisieren.

Abbildung 1.3: oberes Abscheiderohr

In diesen werden die Partikel abgeschieden. Die Abscheide-strecke ist 2 m lang und hat
einen Durchmesser von 100 mm. Um Verdunstung der Waschflussigkeit zu reduzieren, ist
das Rohr aullerdem mit einem Aufien-mantel ausgestattet, durch das Kiuhlwasser geleitet
werden kann (Abbildung 1.3).

Nachdem die WaschflUssigkeit den Abscheider durchlaufen hat, sammelt sie sich in einem
Sumpf im Fufteil (siehe Abbildung 1.4) und verlasst den Abscheider durch einen
Rohr-stutzen. Die Aufhdngung des kompletten Abscheiders erfolgt durch jeweils vier
Laschen am Mantelrohr und Kopfteil.



Abschlussbericht IGF Vorhaben ODIN (IGF-Vorhaben 20305 N) Seite 6

Abbildung 1.4: Auffangsumpf fir Waschwasser im Ful3teil

Aufhdngung des Abscheiders

Abbildung 1.5: Flammenreaktor zur TiO,-Nanopartikelsynthese

Das Partikelaerosol fur die Abscheidung liefert ein Labor-Flammenreaktor aus dem Bestand
des IUTA (Abbildung 1.5). Das gereinigte Aerosol wird von einer Vakuumpumpe durch einen
zusatzlichen Schlauchfilter abgesaugt (Abbildung 1.6). Es soll fir Folgeprojekte mdglich sein,
den Abscheider an einen zweiten Flammenreaktor anzuschlielen. Demnach musste der
Abscheider zwischen den Flammenreaktoren und dem Filter aufgehangt werden. Diese
befinden sich auf der ersten Etage im sogenannten Technikum in Halle 3 des IUTA. Das
Stockwerk ist 2,4 m hoch, der gesamte Abscheider ist 3,97 m lang. Um den Abscheider
einzubauen, musste die Decke der ersten Etage gedffnet und der Abscheider Uber die erste
und zweite Etage installiert werden.
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Abbildung 1.6: Filter mit angeschlossenem Wellschlauch

Uber mehrere Wochen wurde geplant, wie der Abscheider zu installieren ist. Da der Platz
zwischen Flammenreaktor und Filter begrenzt ist und auRerdem von Hindernissen wie einem
Stahltrager und einem Notausgang weiter eingeschrankt ist, wurde eine malistabsgetreue
Zeichnung der Peripherie mit dem Grafik-programm LibreOffice Draw (Abbildung 21)
angefertigt. Zur Planung der Anschlisse wurde eine malstabsgetreue Zeichnung des
Technikums im Querschnitt Uber zwei Etagen mit dem Abscheider angefertigt (Abbildung
1.7).

Die Decke der ersten Etage besteht aus Lichtgitterrosten, welche von massiven Stahltragern
gehalten werden. Wahrend die Lichtgitter zugeschnitten oder entfernt werden kdnnen,
mussen die Stahltrager intakt bleiben. Auf der zweiten Etage befindet sich ein Gerust aus
Aluminiumprofilen, welches fur einen ehemaligen Versuchsaufbau verwendet wurde. Des
Weiteren befindet sich die Tur zur Nachverbrennung, welche nicht blockiert werden darf, in
unmittelbarer Nahe. Ein weiterer Flammenreaktor, der von der ersten in die zweite Etage
reicht, muss ebenfalls berlcksichtigt werden. Die Decke der zweiten Etage muss wegen der
sicherheitsrelevanten Luftung geschlossen bleiben, was die Hohe des Abscheiders nach
oben begrenzt. Der Abscheider musste in einer Hohe installiert werden, in der er gut an
beide Flammreaktoren angeschlossen werden kann, was die Hohe nach unten begrenzt
(Abbildung 1.7).
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Abbildung 1.7: Querschnitt des Technikums Uber die erste und zweite Etage, zur Planung
der Hohe, in der der Abscheider installiert ist. Rot markiert sind die Flansche der
Prozessanschlisse, grin markiert sind die Laschen zur Aufhdngung des Abscheiders am
Gerust (siehe Abbildung 1.8)

die Wartung und Reinigung des Abscheiders mussen die einzelnen Komponenten des
Abscheiders abnehmbar sein. Das Fulteil wird ausschlieBlich an der Verbindung zum
Mantelrohr gehalten und kann deshalb einfach abgenommen werden. Das Mantelrohr soll
fest verbaut sein und kann bei entferntem Kopfteil gereinigt werden. Das Kopfteil stellt bei
der Wartung eine Herausforderung dar. Es wiegt zusammen mit dem Netzteil ca. 30 kg.
Aufgrund seines Gewichtes muss es fest aufgehangt werden und kann nicht nur auf dem
Mantelrohr aufliegen. Gleichzeitig muss es fur Wartung und Reinigung mit méglichst wenig
Aufwand abnehmbar sein. Ebenfalls muss das Risiko fur Arbeitsunfalle bedacht werden. So
soll vermieden werden, dass das komplette Gewicht von Hand bewegt werden muss, ebenso
sollen Sicherungen bestehen, die ein Herabfallen des Kopfteils verhindern.

Mit diesen Anforderungen im Hintergrund wurde ein Modell der Aufhangung mit der 3D-CAD-
Software Inventor (Autodesk) entworfen (Abbildung 20). Die Halterung wurde als zwei
separate Kafige umgesetzt, einer stutzt das Mantelrohr, der zweite umschlie3t das Kopfteil.
Die beiden sind mit Scharnieren verbunden, sodass bei Bedarf das Kopfteil zur Seite gekippt
werden kann. Die Aufhangung lastet auf der Innenseite der Stahltrdger in der Decke der
ersten Etage. Zur Stabilisierung und zum Schutz vor Torsion ist es mit dem schon
bestehenden Profilgeriist der zweiten Etage verbunden. Das Gerlst wurde komplett aus
Aluminiumprofilen der Starke 40 mm (Kritec GmbH) gebaut.
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Der Abscheider ist an den bereits erwahnten Laschen mit Winkelsticken am Gerist
befestigt. Zum Schutz vor Torsion bei abgenommenem Kopfteil verbindet eine zusatzliche
Rohrschelle das Abscheiderohr mit dem Profilgerist.

Abbildung 1.8: 3D-Modell des Haltegeriists fiir den Abscheider, erstellt mit Inventor
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Abbildung 1.9: Vogelperspektive des Technikumsabschnittes, in dem der WESP installiert
ist. Die Zeichnung umfasst die 1. und 2. Etage. Violett sind die Gitterroste markiert, die zur
Installation des WESPs enthommen bzw. zugesagt wurden.

Reaktorsystem
Der Filter wird mit einem Wellschlauch mit dem Flammenreaktor verbunden. Da sich die

Anschlussflansche auf gleicher Hohe befinden, ist dies einfach mdglich. Dasselbe gilt nicht
fir den Auslass des Aerosols am Filter. Dieser befindet sich auf der zweiten Etage und muss
mit dem Filter auf der ersten Etage verbunden werden. Zudem hat der Abscheideflansch
einen Durchmesser von 100 mm, der Filterflansch misst 63 mm. Die Strecke wird mit einem
90°-Rohrbogen, einem Reduzierstiick von DN 100 auf DN 63 und einem und einem 215 cm
langen Rohr Uberbrickt. Eine vertikale Strebe im unteren Kafig, sowie eine darunter
angebrachte Aluminiumstange, halten das Abgasrohr des Abscheiders Gber vier darin
verschraubte Gewindestangen und Rohrschellen (Abbildung 1.10).
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Abbildung 1.10: Aufhangung des Abgasrohres mit Schlauchschellen

Beim Betrieb des Abscheiders kann Wasserdampf, entweder aus der Verbrennung oder vom
Verdampfen des Waschwassers, in diesem Rohr kondensieren. Damit das Wasser nicht in
den Filter l1auft, ist ein Ablaufsystem vorgeschaltet.

Abbildung 1.11: Verbindung vom Abgasrohr zum Filter mit Ablass fiir Kondenswasser

Dabei soll das Wasser in den unteren Arm eines T-Stlicks laufen, an dem ein Blindflansch
mit einer Bohrung mittels Klammern befestigt ist. Hier kann das Wasser entweder wieder in
den Waschwasserkreislauf geleitet oder zur Analyse entnommen werden. Diese Vorrichtung
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kann kleine Mengen Kondenswasser auffangen. Damit es nicht zur Ubermaligen
Verdampfung des Waschwassers kommt, wird das Mantelrohr gekiihlt.

Waschwasserkreislauf

An den Waschflussigkeitskreislauf bestehen diverse Anspruche, welche bei der Konstruktion
bertcksichtigt werden mussten. Der gesamte Kreislauf muss fir den Kontakt mit einer
Titandioxiddispersion mit einem niedrigen pH-Wert ausgelegt sein. Daher wurden
ausschliel3lich Edelstahlverschraubungen verwendet. Diese sind im Gegensatz zum haufig
verbauten Messing nicht anfallig fur Korrosion. Des Weiteren wurden Schlauche aus PTFE
verwendet, welche nicht nur reaktionstrage sind, sondern auch eine glatte Innenoberflache
haben. Diese soll Partikelablagerung im Schlauch vorbeugen. Alle verbauten Elemente
wurden in Anlehnung an die Sicherheitsauslegung des Gesamtsystems dimensioniert, so
dass diese fur einen Druck von 1,5 bar absolut geeignet sind.

Abbildung 1.12: Waschwasserkreislauf

Vor der Pumpe sind zwei Vorlagebehalter mit je zwei Litern Fassungsvolumen aus Acrylglas
(Mertens GmbH) verbaut, in die das Waschwasser vor Beginn eingefullt wird und in denen
die Partikeldispersion am Ende des Prozesses aufgefangen wird. Wahrend des Betriebs
dienen sie als Durchlaufbehalter, in denen die Dispersion visuell Gberprift werden kann. Vor
und hinter jedem Vorlagebehalter sind Kugelhahne installiert, mit denen man den Zu- und
Abfluss des jeweiligen Behalters einstellen kann (Abbildung 1.12).
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Die Pumpleistung liefert eine druckluftbetriebene Membranpumpe. Dieser Pumpentyp fordert
Wasser diskontinuierlich, d.h. die Férdergeschwindigkeit ist nicht konstant. Dies ist fur die
Erzeugung eines kontinuierlichen Fallfilms hinderlich, daher wurde hinter der Pumpe ein
Hohlkérper als Pulsationsdampfer eingebaut.

Dahinter wird die Waschflussigkeit auf zwei Strome aufgeteilt. Hier wurden beide Schlauche
genau gleich lang zugeschnitten, damit der Stromungswiderstand und somit der
Volumenstrom identisch sind. Die zwei Strome werden in die zwei Einlasse am Kopf des
Abscheiders eingedist und durchlaufen diesen. Vom Auslass flie3t die Waschflussigkeit
wieder in die Vorlagebehalter.

Um Wasser, welches eventuell im Abgasrohr auskondensiert, aufzufangen und wieder dem
Kreislauf zuzufiihren, wurde ein T-Stiick mit einem Schlauchanschluss versehen. Uber
diesen kann das Wasser in den Waschkreislauf zurickgefuhrt werden. Dies soll zum einen
den wasserempfindlichen Filter schitzen und zum anderen soll so ein Verlust an
Waschflussigkeit Uber die Prozessdauer verhindert werden. Die Ruckfuhrung wird mit einem
Kugelhahn gesteuert.

Ist die Synthese beendet, werden die Ventile hinter den Vorlagebehaltern geschlossen.
Nachdem die Pumpe abgeschaltet wurde, kann die Dispersion durch Offnung der Ventile an
der Entnahmestelle abgeflllt werden.

Da die Pumpe nicht rickwarts betrieben werden kann, lasst sich mit einem weiteren
Kugelhahn die Waschflissigkeit in der Strecke von der Pumpe bis zum Abscheider
entnehmen. Die Pumpleistung der Pumpe lasst sich stufenlos einstellen. Zur Bestimmung
eines passenden Volumenstroms soll der Fallfilm im Folgenden theoretisch betrachtet
werden.

1.1.3 Berechnung zum Fallfilm des Waschwassers

Um eine optimale Funktionsweise zu gewahrleisten, ist es notwendig, muss das gesamte
Innenrohr des Abscheiders konstant mit einem Fallfiilm aus Waschwasser bedeckt sein.
Dieser sorgt bei einem geringen Volumenstrom an Waschflissigkeit flir eine grolie
Oberflache, auf welche die Partikel abgeschieden werden kénnen.

Wichtig ist, dass dieser Fallfilm nicht aufreif3t, da sonst nicht die gesamte Abscheideflache
genutzt werden kann und eventuell Partikel trocken auf die Wand abgeschieden werden, wo
sie agglomerieren. Der Hersteller gibt als Richtwert einen Volumenstrom von 6 bis 10 I/min
an.

Ein Indiz fUr die Stabilitdt des Fallfiims ist die Umfangsbelastung des Rohres. Dieser muss
tiber 0,5 bis 1,5 m*/mh liegen [29]. Die Umfangsbelastung U berechnet sich wie folgt:

b (1)

V = Volumenstrom, b = Umfang
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FlUr das Abscheiderohr mit einem Durchmesser von 100 mm lasst sich so ein minimaler
Volumenstrom berechnen:

l/' =0,31m- 0,5 = 0,015 = 2,583 l (2)
mini ’ ’ I ’ [ ’ i
[/'m n2 = 0,31m- 1,5 = 0,465 =775 ! (3)
t ’ ’ mh ’ h ’ min

Die vom Hersteller getesteten Volumenstréme von 6 bzw 10 I/min ergeben analog eine
Umfangsbelastung von 1,16 bzw. 1,91 m*mh.

Relevant ist auch, ob der Fallfiilm laminar oder turbulent stromt, da Turbulenz fir einen
besseren Stoffaustausch sorgt. Aufschllisse dartiber gibt die Reynoldszahl Re:

U
-~ (4)
Re y

Mit der kinematischen Viskositat 9

n
v == S
P 5)

n = Dynamische Viskositat, p = Dichte

Werte ab Re = 400 gelten als voll turbulent, von 3 bis 400 spricht man von pseudolaminar
(siehe Abbildung 1.13) [29].

Bobbo et al. beschreiben, dass die Viskositdt der Waschfllssigkeit sowohl von der
Temperatur als auch von der Partikelkonzentration abhangt [24]. Beides verandert sich
wahrend der Abscheidung, wenn Partikel in die Waschflissigkeit Gbergehen, heilles Gas aus
dem Reaktor die Waschflissigkeit aufheizt und das Kihlwasser die Temperatur senkt.

Mit den Literaturwerten fir die Viskositat [24] und der Dichte von Wasser [30] lassen sich flr

einen Fallfilm aus Wasser sowie TiO,-Dispersion Reynoldszahlen fir die Volumenstréme 6
I/min und 10 I/min berechnen.
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Abbildung 1.13: Fallfilme in einer Glasréhre bei verschiedenen Reynoldszahlen, Foto von
Parker und Nosoko [33]

Die Dichte der Dispersion wurde fur eine TiO,-Konzentration von 1,0 Gewichtsprozent aus
der Dichte von Wasser in Abhangigkeit von der Temperatur [30] und der Dichte von TiO,
(Anatas, 3,9 g/cm®) berechnet. Zur Vereinfachung wurde angenommen, dass die TiO,-
Partikel aus reinem Anatas bestehen.

Abbildung 1.14: Reynoldszahl des Fallfilms in Abhéangigkeit von Temperatur, fir
verschiedene Volumenstrome und Zusammensetzungen der Flissigkeit. Die rote Hilfslinie
markiert den Ubergang von pseudolaminar zu turbulent.

Abbildung 1.15: Filmdicke im Abscheiderohr in Abhéngigkeit von der Temperatur

Es zeigt sich, dass die Temperatur und der Volumenstrom einen wesentlich groReren
Einfluss als die Nanopartikelkonzentration haben. Bei geringer Temperatur und geringem
Volumenstrom (siehe Abbildung 1.14) ist die Strdomung pseudolaminar, ansonsten voll
turbulent.

Auch die Dicke des Fallfiims ist relevant, um das Waschwasservolumen, welches bei
stationdrem Betrieb im Abscheider vorliegt, zu berechnen. Fir turbulente Fallfilme gilt [29]:
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n13
5 = 0,302 (?) Rels (6)

Die Filmdicke ist eine Funktion der Viskositat und der Reynoldszahl und somit der
Temperatur. Sie schwankt zwischen 0,4 und 0,6 mm, dabei spielt die Partikelbeladung kaum
eine Rolle (Abbildung 1.15). Das grotmaogliche Waschwasservolumen im Fallfilm innerhalb
dieser Parameter |asst sich mit der Filmdicke berechnen.

V = §bh=06mm -100 mm -2 m = 120 ml (7)

Kihlwasserkreislauf

Um die Verdunstung des Fallflms wahrend der Abscheidung zu reduzieren, ist das
Abscheiderohr mit einer Kihlvorrichtung ausgestattet. Das Abscheiderohr ist doppelwandig.
Das Waschwasser lauft an der Innenseite des Rohres entlang, wahrend das Volumen
zwischen den Wanden fur Kuhlwasser vorgesehen ist. Dieses stromt in dieselbe Richtung
wie das heilde Aerosol von unten nach oben durch den Abscheider. So soll die Erhitzung und
eventuelle Verdampfung der Waschflissigkeit verhindert werden. AufRerdem werden
warmeempfindliche Bauteile hinter dem Reaktor dadurch geschutzt.

Aufgrund der Bauweise des Abscheiders darf zwischen den geschweil3ten Wanden keine
Druckdifferenz von mehr als 0,5 bar bestehen. Dies begrenzt den erlaubten Druck des
Kihlwassers. Es darf, selbst wenn der Abscheider nicht betrieben wird, kein héherer Druck
als 1,5 bar absolut eingesetzt werden, da sonst die Differenz zur Umgebung zu grof ist.

Abbildung 1.16: Skizze zur Wassersaule im Kuhlwasserkreislauf

Generell kann der Druck im Abscheidevolumen aufgrund von Fehlfunktionen im Reaktor
abfallen. Dies bedeutet, dass der Druck im Kihlvolumen moglichst gering sein muss, um
diese Schwankungen zu erlauben. Aus diesem Grund wurde ein Druckminderer in der
Zuleitung des Kuhlwassers installiert. Der Ablauf leitet das Klhlwasser in einen offenen
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Tank, wo es auf Atmospharendruck entspannt (Abbildung 1.16). Idealer-weise findet auf der
Strecke zwischen Druckminderer und Tank kein Druckabfall statt. Allerdings muss hier der
Druck durch die stehende Wassersaule beachtet werden. Die Distanz vom unteren Ende des
Abscheiders zum hochsten Punkt der Wasserleitung betragt h = 3,7 m. Der Druck von einer
Wassersaule berechnet sich zu [31]:

F
- = (8)
p=- gph

Ist nun das Kihlwasser 4 C kalt, hat es eine Dichte von p = 0,999972 g/ml [30]. Damit
besteht am Boden des Kuhlvolumens ein Druck von

m kg
p =9,81—+999,97— #3,7m = 0,353 bar )
S m

Das begrenzt den minimalen Druck, der im Abscheider tiberhaupt bei gleichzeitiger Kiihlung
herrschen darf, auf 0,85 bar absolut.

Fir die Kiuhlwasserzufuhr wurden Schlauche des Typs EURO TRIX (Continental ContiTech)
mit dem Durchmesser 1/2“ verwendet. Damit der Kihlkreislauf nicht wegen eines geknickten
Schlauches unterbrochen wird, wurden die Schlduche an der Decke der dritten Etage
verlegt.

Das Kuhlwasser selbst kommt aus dem Kuhlwasserkreislauf des IUTA und unterliegt
umweltbedingten Schwankungen. Damit der Prozess reproduzierbar ist, soll der
Volumenstrom Uber die Versuchsdauer gemessen werden. Der Volumenstrom wird mit
einem an die Zuleitung verbauten Schwebekorpermessgerat ermittelt. Am Einlass am
unteren Ende des Abscheiders ist ein Kugelhahn verbaut. Missen die Schlauche entfernt
werden, so kann dieser geschlossen werden. Das verhindert, dass das stehende Wasser im
Kiahlkreislauf unkontrolliert abflief3t (Abbildung 1.17).

Abbildung 1.17: Flie3bild mit Kontrollelementen im Kihlkreislauf
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2.2 Arbeitspaket 2: Experimentelle Partikelabscheidung

Arbeitspaket 2 wurde thematisch in den Bereich “Experimentelle Untersuchungen der
Abscheideeffizienz” (AP2 a) und “Chemische Optimierung der Waschflussigkeit” (AP2b) wie
im Antrag vorgesehen getrennt.

Experimentelle Untersuchungen der Abscheideeffizienz

Fur die Untersuchung der Abscheideeffizienz wurden Nanopartikel aus der Gasphase
hergestellt. Diese kdnnen mit einer Vielzahl von Verfahren hergestellt werden, wobei im
Rahmen dieser Untersuchungen die Flammensynthese zum Einsatz kam. Bei der
Flammensynthese findet die Bildung von Nanopartikeln in einer Flamme statt. Dabei wird der
Prakursor zusammen mit einem Tragergas verbrannt, wobei der Prakursor zum Monomer
zerfallt. Der Prakursor kann hierfur flussig oder gasférmig sein, im ersten Fall spricht man
von Sprayflammensynthese. Die Form, GréRe und Zusammensetzung der Partikel hangt
malfigeblich von den eingesetzten Prakursor- und Tragergasmengen sowie dem
Temperaturprofil im Reaktor ab. In Flammenreaktoren werden schon heute jahrlich Millionen
Tonnen Nanopartikel fir die Industrie hergestellt, darunter Rufpartikel fur die
Reifenherstellung, sowie Metalloxide wie TiO2, AI203 und SiO2 [8]. Die Partikel, deren
Abscheidung hier untersucht wurden, werden in einem einem Sprayflammenreaktoren erzeugt
(Abbildung 2.1). Als Prakursor wird Tetraisopropylorthotitanat (TTIP, engl. titanium
tetraisopropoxide) eingesetzt, der in der Flamme mit Sauerstoff zu Titandioxid reagiert. Hier
bestimmen die Prozessparameter nicht nur die Grélke und Form der Partikel, sondern auch
strukturelle Parameter. Titandioxid kann in verschiedenen Gitterstrukturen vorliegen.
Nanopartikel liegen am haufigsten in Anatas oder Rutil-Struktur vor.

Abbildung 2.1: Sprihflammenreaktor im Technikum des IUTA e.V
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Abbildung 2.2: Experimenteller Versuchsaufbau zur Herstellung und Abscheidung von
Nanopartikeln aus der Gasphase in Flissigkeiten. Links: Gesamtaufbau, Mitte:
Verbrenunngsflamme zur Partikelherstellung ohne Titanprekusor. Rechts: abgeschiedene
Partikel in Waschflussigkeit.

Abbildung 2.2 zeigt den experimentellen Versuchsaufbau zur Herstellung und Abscheidung
von Nanopartikeln aus der Gasphase in Flissigkeiten. Das linke Bild zeigt den
Gesamtaufbau. wobei im linken Bildbereich der Reaktor mit seinen Messeinheiten zu
erkennen ist, der abgehende Abgasstrom verlauft durch das im rechten Bildbereich gezeigte
fallende Rohr in den Nasselektroabscheider hinein. Der rechte Bildbereich zeigt die klare
Waschflussigkeit vor der Versuchsdurchfihrung. Das mittlere Bild zeigt den Kern des
Partikelsynthesereaktors. Deutlich zu erkennen ist die zentral brennende Flamme, in der die
Nanomaterialien durch Verbrennungsmechanismen erzeugt werden. Das rechte Bild zeigt
die Dispersionsflissigkeit wahrend der Synthese. Es zeigt sich deutlich, dass das
hergestellte TiO, die genutzte Waschflussigkeit weil® farbt. Insbesondere an der Oberflache
der FlUssigkeit ist deutlich zu sehen, dass Bewegung erfolgt, so dass hier der laufende
Versuch dargestellt wird.

Im Rahmen des Vorhabens wurden Partikeln bei unterschiedlichen Parametern hergestellt
und in Dispersion Gberflhrt.

Der in Abbildung 2.2 dargestellte Versuchsaufbau wurde bei unterschiedlichen
Parametersatzen genutzt. Exemplarisch dargestellt sind im Folgenden zwei unterschiedliche
Satze von Versuchsparametern im Vergleich. Wesentliche Anderung betrifft die
Prekursorkonzentration und das Brennstoff/Sauerstoff-Verhaltniss. Mit diesen beiden
Versuchsparametern wurden maximale bzw. Minimale BET Werte erzielt. Die weitere
Ergebnisprasentation der Materialcharakterisierung erfolgt in AP 3.
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Tabelle 2.1: Versuchsparameter zur Herstellung von TiO, aus der Gasphase mittels Spray

basierter Partikelsynthese

Fur die direkte Abscheidung von Partikeln in Flissigkeiten mit dem Nasselektroabscheider

wurden Folgende Versuchsparameter genutzt:

Reaktor:

*Produktionsrate TiO,: 2-25 g/h

*Reaktordruck: 1000-1100 mbar abs.

*Gasstrom aus Reaktor: 150-200 sIlm

*Quenchgasstrom: 0-300 slm

*Gesamtvolumenstrom am Abscheidereintritt: bis 500 slm
*Abgastemperatur (nach Quenche): 100-200 °C
*Stromungsgeschwindigkeit (DN100): ca. 1,0-1,5 m/s

Nassabscheider:

*Rohrlange (DN100): 2 Meter
*Betriebsspannung: bis 40 kV

*Max. Stromstarke des Netzteils: 8 mA

+Fallfilm: 360-600 I/h
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Abbildung 2.3: Strdmungsgeschwindigkeit am Eingang des Nasselektroabscheiders in
Abhangigkeit der Temperatur.

Abbildung 2.3 zeigt die Stromungsgeschwindigkeit am Eingang des Nasselektroabscheiders
in  Abhangigkeit der Temperatur. Die berechnete Kurve zeigt, dass die
Stromungsgeschwindigkeit mit fallen der Eintrittstemperatur zunimmt, was insbesondere bei
der Abscheidung der Partikel eine wesentliche Rolle spielt, da sich durch die
Stromungsgeschwindigkeit den Ort der Abscheidung beeinflusst, wobei eine sinkende
Gastemperatur den Abscheideort in Gasstromungsrichtung verschiebt.

Abbildung 2.4 zeigt das Bild der Brennerflamme wahrend neben den eigentlichen Gasen zur
Aufrechterhaltung der Flamme auch der Prekursor fur das Titandioxid beigefugt wurde. Im
Vergleich zur oben dargestellten Flamme zeigt sich hier, dass die Flamme ein helles
Leuchten zeigt, welches insbesondere durch das Glihen der entstandenen Partikel
hervorgerufen wird.

Abbildung 2.4 Brennerflamme wahrend der Synthese von TiO,



Abschlussbericht IGF Vorhaben ODIN (IGF-Vorhaben 20305 N) Seite 22

Pilotflamme:
CH,: [slm] 3
0, [5lm] 14
Sprayflamme:
Dispersionsgas (Q,): [slm] a8
Prekursor:  TTIP/2prop 0,5 Mol ar
Massenstrom: [g/h] 160
Produktionsrate [Ti0,]: [e/h] 7,9
Schleiergas (Ny): [slm] 120
Lambda: N 2,3
Reaktordruck: [mbar] 1030
Quenchgas (Luft): [slm] 150
Temperaturen:
Abscheider Eintritt  [°C] 141
Abscheider Austritt  [°C] 38
Gasvolumenstrome:
Eintritt Abscheider [|/min] 446
stromungsgeschwindigkeit: [m/s] 0,95

Waschfliissigkeit:
Zusammensetzung: VE-Wasser mit 0,1% TSPP
Volumen: [l] ~d
Forderrate: [I/min] 6,7

Tabelle 2.2: Kennwerte des Sprayflammenreaktors und des Nassabscheiders.

Tabelle 2.2 zeigt Kennwerte des Sprayflammenreaktors und des Nassabscheiders. Die
Pilotflamme wird durch Methan und Sauerstoff erzeugt, so dass auch bei kurzzeitigem
Erlischen der Sprayflamme eine jederzeitige Wiedertziindung moglich ist. Die Sprayflamme
besteht aus Dispersionsgas, in dem Fall Sauerstoff, sowie dem in 2-Ropanol geléstem TTIP.
Die Produktionsrate des Titanoxids wurde in dem hier dargestellten Versuch mit rund 8
Gramm pro Stunde berechnet. Der hohe Sauerstoffanteil in der Verbrennung garantiert, dass
stéchiometrisches Metailloxid hergestellt wird, wobei der Reaktordruck bei atmospharischen
Bedingungen liegt. Die Abgastemperaturen werden so eingestellt, dass bei Eintritt in den
Nasselektroabscheider maximal 160° erreicht werden, wobei die hier gemessene
Temperatur bei rund 140°C und nach Austritt aus dem Nasselektroabscheider bei rund 40°C
liegen, so dass eine Kuhlung von 100° erfolgt. In den Nasselektroabscheider werden pro
Minute rund 450 Liter Gas eingedist, so dass eine Strémungsgeschwindigkeit von 0,95 m
pro Sekunde entsteht. Fir das Auswaschen der Partikel wurde VE-Wasser mit TSPP
angereichert und mit einer Férderrate von rund 6,7 | pro Minute als Fallfilm geférdert.
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Partikelsynthese inklusive Nassabscheidung und online Charakterisierung von Partikeln in
der Gasphase

Verdlnnungsstuf

Probennahme

Trockner

FMP

Abbildung 2.5: Versuchsaufbau analog zu Abbildung 2.2, jedoch mit zusatzlich verbautem
FMPS zur Charakterisierung der Partikel in der Gasphase.

Abbildung 2.5 zeigt den Versuchsaufbau analog zur Abbildung 2.2 jedoch mit zusatzlich
eingebautem Fast Mobility Particle Sizer (FMPS) zur Charakterisierung der Partikel in der
Gasphase. Um den Vergleich zwischen abgeschiedenen und den urspriinglichen Partikeln
herstellen zu kénnen, wurde neben der Charakterisierung der Dispersionsflissigkeit auch die
Charakterisierung der Partikel im Gas direkt nach der Synthese vorgenommen. Dazu wurde
in den Versuchsaufbau das FMPS eingebaut. Das Messgerat erlaubt die Vermessung der
Mobilitat der Partikel/Agglomerate im Flug, woraus eine PartikelgroRe bzw. Agglomeratgrofie
errechnet werden kann. Zur Probenname wurden Verdinnungsstufen eingebaut, so dass die
Partikelkonzentration, welche direkt nach der Synthese im Bereich von >10" Partikeln / cm®
liegt, auf einen Wert von rund 10° Partikeln/cm?® gesenkt wird. Es ist zu erwahnen, dass eine
derartige Verdlinnung unter Zudosierung des Verdlinnungsgas ebenfalls eine
morphologische Veranderung der Agglomerate aufgrund von Scherkraften herbeiflihren
kann. Die Auswertung der Charakterisierungsdaten erfolgt in Arbeitspaket 4 dieses
Berichtes.

Chemische Optimierung der Waschflissigkeit
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Um eine Waschflissigkeit mit den passenden Eigenschaften zu entwickeln, wurden als
Vorbereitung Laborversuche durchgefiihrt. Mehrere Dispergiermittel sollten erprobt und
verglichen werden. Ziel war es, einen pH-Wert und eine Stabilisatorkonzentration zu finden,
bei der die Waschflissigkeit im Abscheider mdglichst stabil ist. Gleichzeitig missen die
Parameter in der Anlage umsetzbar sein.

Es standen verschiedene Dispergiermittel zur Verfiugung: Natriumlaurylsulphat (SDS) ist ein
anionisches Tensid. Bei Tetranatriumdiphosphat (TSPP) handelt es sich um ein Salz,
welches als Dispersionsmittel eingesetzt wird. Polyethylenglykol ist ein unpolares,
wasserldsliches Polymer, das Partikel hauptsachlich Uber sterische Effekte stabilisiert. Es ist
in diversen Molmassen erhaltlich, welche direkt mit der Lange des Molekiils
zusammenhangt. Verwendet wurde PEG mit den mittleren Molmassen 400 und 600. Die
Versuche wurden mit kommerziell erhaltlichen Titandioxidnanopartikeln mit dem
Handelsnamen P25, vom Hersteller Evonik, durchgefuhrt. Diese haben eine schmale
Grolenverteilung mit einer durchschnittlichen Partikelgrole von 21 Nanometern, welche
jedoch grofiere Agglomerate von mehreren hundert Nanometern bilden. Es ist aufgrund von
Hydroxygruppen an der Oberflache hydrophil. Das Pulver setzt sich laut Hersteller zu etwa
80 Gewichtsprozent aus Partikeln in Anatas-Struktur und zu 20 Gewichtsprozent in Rutil-
Struktur zusammen.

Abbildung 2.6: Strukturformeln der drei verwendeten Dispergiermittel. Links oben PEG,
rechts oben TSPP, unten SDS

Herstellung

Liegen die Nanomaterialien als Pulver vor, so mussen sie dispergiert werden. Die in der
Trockenphase gebildeten Agglomerate missen flir viele Anwendungen in der Dispersion
aufgebrochen werden. Dies geschieht mit der Einbringung von mechanischer Energie, durch
Vermischung mit hohen Scherraten, Mahldispergierung oder Behandlung mit Ultraschall. Bei
der Mabhldispergierung werden die Partikel durch physische Krafteinwirkung und hohe
Scherraten aufgebrochen. Dabei kann die Dispersion auch von Rickstanden der
Mahlvorrichtung verunreinigt werden [6]. Die hohen Scherraten bei der Vermischung werden
erzeugt, indem die Dispersion durch eine Dise oder eine Kammer gepumpt wird Das
Verfahren ist bei gleichem Energieeinsatz jedoch nicht so effektiv wie Ultraschall [19]. Kein
bekanntes Verfahren kann Agglomerate wieder in die Grdéllen von Primarpartikeln
aufbrechen. Bei hoherem Energieeinsatz kommt es stattdessen zu unerwlnschter
Veranderung der Partikel [6].

Stabilisierung
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Auch wenn die Partikel zu einem Zeitpunkt als Primarpartikel vorliegen, so bilden sich auch
in der Dispersion ohne Stabilisierung Agglomerate. Dies geschieht analog zur
Trocken-abscheidung durch die hohe Oberflachenenergie von Nanopartikeln. Ziel des
Abscheiders ist es jedoch, eine stabile Dispersion aus Titandioxidpartikeln und Wasser
herzustellen, in der die Partikel nicht agglomerieren.

Es gibt allgemein zwei Mecha-nismen, mit denen Disper-sionen stabilisiert werden kénnen
[20]. Bei der sterischen Stabilisierung werden die Partikel an der Agglo-meration durch
adsorbierte lang-kettige Molekile gehindert. Diese sorgen flr Abstand zwischen den
Partikeln (Abbildung 2.7).

Abbildung 2.7: Sterische Stabilisierung

Der Grad der Stabilisierung lasst sich mittels der Veranderung der PartikelgroRenverteilung
Uber die Zeit bestimmen. Ist die durchschnittliche Partikelgré3e Uber den ausgewahlten
Zeitraum konstant, ist die Dispersion stabil. Diese Stabilisierung wird durch die Zugabe von
langkettigen Molekiilen, wie Polymeren oder Tensiden erreicht, die sich an der Oberflache
der Nanopartikel anlagern.

Die elektrostatische Stabilisierung beruht auf Coulomb’scher Wechselwirkung. Wenn die
Oberflachen der Partikel einer Dispersion geladen sind, so stof3en sie sich ab und kdnnen
nicht agglomerieren. Ein Indikator fUr die elektrostatische Stabilisierung ist das Zeta-
Potential.

Wenn ein Partikel mit Oberflichenladungen in einer Flissigkeit vorliegt, so befinden sich um
das Partikel in Oberflachennahe lonen entgegengesetzter Ladung, die das Partikel
makroskopisch betrachtet neutral erscheinen lassen. Wird das Partikel bewegt, so bewegt
sich ein Teil der Ladungstrager mit, ein Teil wird jedoch abgeschert. Die imaginare raumliche
Grenze, welche die lonen trennt, wird als Scherebene bezeichnet [21] (Abbildung 2.8). Das
Potential von der Oberflache des Partikels in das Medium fallt ab, dabei ist das Potential im
Medium als null definiert. Das Potential an der Scherebene wird als Zeta-Potential
bezeichnet (Abbildung 2.9).
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Abbildung 2.8: Elektrostatische Stabilisierung

Abbildung 2.9: Potentialabfall an der Oberflache eines Partikels

Definitionsgemal} gibt das Zeta-Potential Aufschluss Uber die Abstoflung der Partikel, wenn
diese durch Bewegung einen Teil der Ladungstrager abgeschert haben. Ist das Zeta-
Potential vom Betrag groRer als Null, so wirkt eine elektrostatisch absto3ende Kraft auf sich
aufeinander zubewegende Partikel. Ist der Betrag des Potentials gro3 genug, so kann dies
Agglomeration verhindern. Uber +30 mV gilt die Dispersion als moderat stabil, Gber +40 mV
wird von einer guten Stabilitdt ausgegangen [22]. Eine wichtige Kenngrofe des Zeta-
Potentials ist der isoelektrische Punkt. An diesem betragt das Zeta-Potential null und es
kann, wenn keine andere Art der Stabilisierung auftritt, zu Agglomeration kommen.

Diese Art der Stabilisierung wird Uber die Manipulation der Ladungen an der Oberflache der
Partikel erreicht. Dies wird Uber die Zugabe von polaren Dispergiermitteln, sowie der
Veranderung des pH-Wertes erreicht. Sie ist besonders geeignet fur polare Losungsmittel.
Fir die Dispersion aus dem Abscheider bietet sich eine elektrostatische Stabilisierung an.
Zum einen ist die Tragerflissigkeit Wasser polar, zum anderen ist die Stabilitdt Uber das
Zeta-Potential schnell quantifizierbar.

Es ist bekannt, dass ein starker Zusammenhang zwischen pH-Wert und Zeta-Potential fir
Titandioxid-Nanopartikel besteht [23]. Ein Zusammenhang zwischen Konzentration von TiO2
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und Veranderung des Zeta-Potentials wurden dokumentiert, diese sind aber so gering, dass
sie im Folgenden vernachlassigt werden [24]. Loosli und Stoll [25] untersuchten das Zeta-
Potential von Titandioxiddispersionen in Abhangigkeit von pH-Wert und Konzentration des
Tensides Natriumlaurylsulfat (SDS). So ist das Zeta-Potential bei sehr hohen
Tensidkonzentrationen im stabilen Bereich und kaum noch vom pH-Wert abhangig.
M’Pandou und Siffert [26] untersuchten das Zeta-Potential von TiO2-Nanopartikeln, sowie
die Adsorption von Polyethylenglycol (PEG), in Abhangigkeit von der Molmasse sowie
Konzentration von PEG. Sie zeigten, dass der Betrag des Zeta-Potentials durch PEG
generell erhéht werden kann, bei einer zu hohen Konzentration das Zeta-Potential fir alle
Molmassen allerdings sinkt. Generell wird PEG von TiO2 gut adsorbiert.

Bei der hier zitierten Literatur muss in Betracht gezogen werden, dass die Versuche bei
unterschiedlichen Konzentrationen von TiO2, und mit Nanopartikeln, die sich in
GroRenverteilung sowie Kristallstruktur und Oberflacheneigenschaften unterscheiden,
durchgefuhrt wurden. Die Ergebnisse lassen sich demnach nicht ohne weiteres auf diesen
Versuchsaufbau Ubertragen. Es ist belegt, dass die Form, GroRRe, Herstellungsmethode und
kristalline Phase von TiO2-Nanopartikeln einen Einfluss auf das Zeta-Potential haben [27]
[28].

2.3 Arbeitspaket 3: Charakterisierung synthetisierter NP und hergesteliter
Dispersionen

Fir die Messung und Charakterisierung von Dispersionen aus Nanopartikeln und
Tragerflissigkeit gibt es verschiedene Methoden. Haufig wird eine Probe auf einen Trager
aufgetrocknet und mit einem Rasterelektronenmikroskop oder
Transmissionselektronen-mikroskop untersucht. Dabei kommt es oft zu Agglomeration der
Partikel bei der Trocknung. Es gibt aber auch Verfahren, die die Untersuchung der Partikel in
der Dispersion erlauben. Zu den gangigen Methoden zahlen u.a. die Analytische
Zentrifugierung (Analytical Centrifugation CA), Statische Lichtstreuung (Static Light
Scattering, SLS), die Dynamische Lichtstreuung (Dynamic Light Scattering DLS) und
Elektrophoretische Lichtstreuung (Electrophoretic Light Scattering, ELS) zur Zeta-
Potentialmessung. Im Rahmen dieser Arbeit wurden zwei Charakterisierungsmethoden
eingesetzt, (i) DLS und (ii) Zeta-Potentialmessung. Dabei dient die DLS der Bestimmung der
PartikelgroRenverteilung innerhalb der Dispersion. Die Messung des Zeta-Potentials gibt
Auskunft Uber die elektrische Mobilitdt der Partikel(agglomerate), und kann im weiteren
Sinne als Indikator fir die Stabilitdt einer Dispersion angesehen werden. Beide Messungen
wurden mit dem DELSA Nano C Particle Sizer (Beckmann Coulter) durchgefiihrt (Abbildung
3.1). Fur die Zeta-Potentialmessungen wurde zusatzlich der DELSA T Autotitrierer
eingesetzt.
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Abbildung 3.1: DELSA Nano C Particle Sizer und DELSA Nano T Autotitrierer, Beckmann
Coulter [34]

Zur Herstellung einer stabilen Dispersion miissen die Eigenschaften von Dispergier-mitteln
auf die Agglomeration von TiO2-Nanopartikeln in Dispersionen untersucht werden. Dazu
wurden die zur Verfugung stehenden Dispergiermittel in Laborver-suchen zur Stabilisierung
gegen Agglome-ratbildung erprobt. Zwei Reihen von Probedispersionen wurden angesetzt
und untersucht.

Dynamische Lichtstreuung

Dynamische Lichtstreuung wird hier eingesetzt, um die Partikelgréfenverteilung der
Nanopartikelagglomerate zu ermitteln. Bei dem DLS-Verfahren wird die Geschwindigkeit der
brownschen Molekularbewegung der Partikel durch die Streuung eines Laserstrahls ermittelt.
Die hier gemessenen Partikel haben einen Durchmesser, der in derselben GréRenordnung
wie die Wellenlange des Lichtes liegt. Trifft der Laserstrahl nun auf ein Partikel, so kommt es
zu einer Rayleigh-Streuung. Diese Ablenkung wird Uber die Zeit gemessen und gibt so
Aufschluss Uber die Geschwindigkeit. Da diese antiproportional zur Grolke der Partikel ist,
Iasst sich daraus eine Partikelgrofenverteilung berechnen. Mit der DLS-Messung kann nur
der hydrodynamische Radius gemessen werden. Dies ist der Radius einer festen Kugel, die
dieselbe brownsche Molekulargeschwindigkeit hat, wie das tatsachliche Molekul. Die
Messergebnisse des DESLSA Nano C kdnnen entweder als PartikelgroRenverteilung nach
der Signalintensitat ausgegeben werden oder in eine Verteilung nach Anzahl oder Volumen
umgerechnet werden.

Elektrophoretische Lichtstreuung

Das Zeta-Potential gibt Aufschllsse Uber die elektrostatische Stabilisierung einer Dispersion.
Wie oben beschrieben, handelt es sich um das elektrische Potential an der imaginaren
Scherebene. Es lasst sich daher nicht direkt messen, aber Uber die elektrophoretische
Mobilitat berechnen. Diese kann mittels Elektrophoretischer Lichtstreuung (ELS) gemessen
werden. Bei der ELS-Messung wird, wie bei der DLS-Messung, die Lichtstreuung durch
Partikel Uber die Zeit gemessen. Hier wird zusatzlich ein elektrisches Feld in der Probe
angelegt. Partikel mit einer Oberflachenladung bewegen sich gemaR des Coulomb-Gesetzes
zur Elektrode mit der entgegengesetzten Polaritat, und zwar mit einer Geschwindigkeit, die
proportional zur Ladung ist. Diese Lichtstreuung wird analog zu DLS mittels Laserstreuung
gemessen. Das Messgerat erlaubt es aullerdem, automatisiert Messreihen des Zeta-
Potentials in Abhangigkeit vom pH-Wert zu messen. Dazu wird der DELSA T Autotitrierer
eingesetzt (Abbildung 3.1). Dieser ist mit einer pH-Sonde, sowie einem Pumpsystem fur
Saure und Lauge zur Probe ausgestattet. Die Steuerung lauft tGber einen Computer (siehe
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Abbildung 3.2). Im zugehérigen Programm werden pH-Werte und ein Toleranzbereich
eingestellt. Ist der pH-Wert nicht innerhalb des Toleranzbereichs, werden aus dem Reservoir
Saure oder Lauge hinzugepumpt und die pH-Messung wiederholt, bis der pH-Wert stimmt.
Erst dann wird die Probe in die Messzelle gepumpt und die ELS-Messung wird durchgefihrt.
Danach wird der nachste pH-Wert eingestellt bis die Messreihe vollstandig ist.

Abbildung 3.2: Versuchsaufbau der Zeta-Potentialmessung

Dispersionsmessung

Die Stabilitat der TiO2-Dispersionen wurde mit den zur Verfligung stehenden
Dispergiermitteln Gber den Zeitraum von einer Woche untersucht. Dazu wurden mittels DLS
pro Dispersion je flinf Messungen an 3 Tagen durchgeflihrt: Direkt nach dem Ansetzten (i1),
nach drei Tagen (t2) und nochmals nach sieben Tagen (t3). Zusatzlich wurde der pH-Wert
aller Proben direkt nach Herstellung gemessen um einen Zusammenhang zwischen Zeta-
Potential und Stabilitdt der Probe herzustellen. Getestet wurden die Dispergiermittel PEG
400, PEG 600, SDS, sowie TSPP mit der Konzentration von 1 g/l. Da sich TSPP bei den
Versuchen mit dem Zeta-Potential als besonders erfolgver-sprechend zeigte, wurden hier
zusatzlich eine Reihe hohere Konzentrationen getestet. Eine Tabelle der getesteten
Dispersionen befindet sich in Anhang 1.
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Abbildung 3.3 Ultraschallstab in Schallschutzbox mit Steuereinheit

Alle Proben wurden beim Ansetzen zuerst zwei Minuten mit einem Ultraschallstab bei 200
Watt behandelt (Abbildung 12), um Agglomerate aufzubrechen. Bei den erneuten
Messungen wurden die Dispersionen kurz geschdittelt, um die Dispersion zu mischen. Vor
jeder Messreihe wurden flinf Minuten zur Stabilisierung gewartet, bevor direkt nacheinander
finf Messungen erfolgten.

Zeta-Potentialmessung

Im Rahmen der Laborversuche zur Aufbereitung der Waschflissigkeit wurde das Zeta-
Potential in Abhangigkeit vom pH-Wert gemessen. Je 0,1 g P25 wurde mit dem
entsprechenden Stabilisator mit vollentsalztem Wasser auf 100 g aufgefullt und fur zwei
Minuten mit einem Ultraschallstab (BANDELIN HD 2200) mit einer Leistung von 200 Watt
behandelt. Daraufhin wurden die Messungen mit dem DELSA Nano C und DELSA T
Autotitrierer durchgefihrt. Die pH-Werte von 12 bis 1 wurden mit einer Fehlertoleranz von
0,1 erfasst. Die Dispersion wurde mit vollentsalztem Wasser und 0,1 Gewichtsprozent P25
angesetzt. Es wurden 0,1 sowie 0,2 Gewichtsprozent PEG 400 verwendet. Als Referenz
wurde noch PEG 600 mit 0,1 Gewichtsprozent, sowie eine Probe ohne Dispergiermittel
getestet. Ebenfalls wurden Dispersionen mit 0,1 Gewichtsprozent SDS, sowie 0,1, 0,2 und
0,4 Gewichtsprozent TSPP untersucht. Die Zusammensetzungen der Dispersionen sind in
Anhang 2 aufgelistet. Da die erste Probe mit SDS direkt nach Behandlung mit dem
Ultraschallstab sichtbar agglomerierte, wurde eine zweite Probe angesetzt, die vor der
Messung auf pH 11 eingestellt wurde. Verwendet wurde dasselbe Reagenz wie im
Autotitrierer, 1-molare Natronlauge. Tabelle 3.1 zeigt die mittleren Agglomeratdurchmesser
in Abhangigkeit des verwendeten Additivs und dessen Konzentration.

Mittlerer
Durchmesser [nm] | Mittlere Durchmesser | Mittlere Durchmesser

antl [nm] an t2 [nm] an t3

Ohne Dispergiermittel 102,2 123 135,5
PEG 400 175 106,9 104,4
PEG 600 110,2 105,8 110,6

39958 2779,3 10825,6
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1g/1 TSPP 97 104,6 101,1
2g/I TSPP 86,4 98,1 101,3

3 g/I TSPP 100,9 101,6 99,9

4 g/l TSPP 100,4 99 112,7
Tabelle 3.1.: Mittlere Agglomeratdurchmesser von P25 in Abhangigkeit und Konzentration
unterschiedlicher Additive

Abbildung 3.4 Oben: DLS Messungen an P25 Partikeln in 0,1m-% (links) und 0,4m-%
(rechts). Unten: Zetapotentialmessungen in wassriger Ldsung mit unterschiedlichen
Additiven in 0,1m-% (links) und 0,4m-% (rechts).

Resumee Vorversuche:

Die Vorversuche mit P25 dienen als wichtige Ausgangsbasis fur die weitere Prozessierung
der Partikel direkt aus der Gasphase. Im Rahmen der Vorversuche wurde herausgearbeitet,
dass ohne Dispergieraddidiv die Partikel zu einer deutlichen Agglomeration neigen, weiterhin
wird klar, dass SDS zur Stabilisierung ungeeignet ist. Wiederum stabilisieren PEG 400 und
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PEG 600 sterisch, TSP stabilisiert hingegen elektro- statisch. Die Ergebnisse zeigen, dass
TSPP aufgrund des geringen Durchmessers der Partikel fir die Herstellung stabiler
Dispersionen am besten geeignet ist.

Fir die weitere Prozessierung im Rahmen der Elektroabscheidung wurde TSPP als Additiv
genutzt.

Charakterisierung von pulverféormigen Partikeln

Die Partikel in Pulverform wurden mittels BET, Elektronenmikroskopie und RAMAN Analyse
charakterisiert.

Die BET Ergebnisse belegen, dass im Rahmen der Versuche Partikel mit spezifischen
Oberflachen zwischen 70m2/g und 103m2/g hergestellt werden kénnen, wobei nur
Pulvermaterial, welches bei analogen Verbrennungsparametern hergestellt wurden, mittels
BET charakterisiert werden konnte, da ansonsten das Material direkt in die Fllssigkeit
Uberfuhrt wird. Abbildung 3.5 zeigt sowohl REM als RAMAN Analysen des Pulvermaterials.

REM/RAMAN Analysen

Abbildung 3.5: Ergebnisse elektronenmikroskopischen und mikroskopischer Analysen von
TiO, Nanopartikeln. Links Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme in geringer
VergrolRerung, Mitte: RAMAN Analyse des links dargestellten Bildbereiches, rechts: optische
Mikroskopie des linken Bildbereichs aus automatischer Generation des RAMAN Systems.

Das linke der drei Bilder in Abb 3.5 zeigt eine rasterelektronenmikroskopische Aufnahme
einer Schicht bestehend aus TiO, Nanopartikeln. Deutlich wird dabei, dass sich sowohl feine
Partikelschichten im zentralen Bereich als auch einzelne gréRere Partikel auf der Schicht
befinden. Die Partikel wurden bei relativ geringer Auflésung aufgenommen, so dass der
Bildausschnitt direkt in Zusammenhang mit der RAMAN Analyse gesetzt werden kann. Die
RAMAN-Analyse ist im mittleren Bildbereich dargestellt. Rot eingefarbt sind Partikel in
Anastas Kiristallstruktur, wahrend blau dargestellt Rutil kristallisiertes Material vorliegt. Hier
wird deutlich, dass insbesondere das feinere Material in Rutil. GroRere Partikel werden in der
Regel in Anatas Kristallstruktur gebildet. Die im unteren und oberen Bildbereich groferen
Strukturen bestehen aus kleinen Partikel und sind dementsprechend blau gefarbt.
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Abbildung 3.6: REM Bilder von TiO, Partikeln aus der Gasphase in unterschiedlicher
Vergrof3erung. Untersucht wurde pulverformig gewonnenes Material von einem Keramikfilter

Abbildung 3.6 zeigt elektronenmikroskopische Analyse an Pulvermaterialien in hoherer
Auflésung. Im linken Bild sind bei héherer Vergréerung einzelne Partikel zu sehen. Es wird
deutlich, dass das Ensemble aus vielen kleinen, einigen mittelgroen und wenigen grofRen
Partikeln (< 200nm) besteht. Wie bereits in Abbildung 3.5 dargestellt bestehen hier die
grol3en Partikeln aus Anatas kristallisiertem Material, wahrend das kleinere Material in Rutil
vorliegt. Der rechte Bildbereich zeigt das Material in einer geringeren Vergré3erung, wobei
hier deutlich wird, dass Pulvermaterial auf einen leitfahigen Trager aufgebracht wurde, da
keine Trocknungseffekte wie Ringbildung erkennbar sind.

Transmissionselektronenmikroskopie

Da Pulvermaterial wurde mittels hochauflosender Transmissionselektronenmikroskopie
charakterisiert (HR-TEM). Analog zu den REM Analysen wird hier die Existenz einer breiten
PartikelgroRenverteilung bestatigt. Die Partikelgrofienverteilung wurde durch eine
Vermessung von 300 Einzelpartikeln an Probe 1 ermittelt. Abbildung 3.7 zeigt exemplarisch
die Vermessung an einigen Partikeln. Die gelben Linien zeigen jeweils den Durchmesser der
Partikel, welcher jeweils zur Ermittlung der GréRenverteilung herangezogen wurde.
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Abbildung 3.7: HR-TEM Bild von TiO, Nanopartikeln aus einem Verbrennungsprozess
(Probe 1).

Bereits bei dieser Auflésung ist die hohe Kristallinitat sowohl bei den groflen Partikeln als
auch bei den kleinen Partikeln erkennbar. Insbesondere im unteren Bildbereich sind die
Gitterebenen der einzelnen Partikeln erkennbar. Abbildung 3.8 zeigt die ermittelten
Grofenverteilungen der Partikel von Probe 1 und Probe 2.
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Abbildung 3.8: PartikelgroRenverteilung von TiO, Partikeln aus der Gasphase. Darstellung
der Histogramme fiir Probe 1 (oben) und Probe 2 (unten).

In der GréRenverteilung wird deutlich, dass der Hauptanteil der Partikel zwischen 9 nm und
12 nm liegt, wobei auch signifikante Teile im Bereich zwischen 6 nm und 9 nm bzw. 12 nm
und 15 nm zu finden sind. Die auch beobachteten groferen Partikel im Bereich von
mehreren 100 Nanometer werden ebenfalls erfasst und bei Durchmessern > 30 Nanometer
erfasst, wobei die relative Haufigkeit bei ca. 2% liegt. Die Partikelverteilung zeigt ein
typisches Histogramm, wie es bei der Partikelsynthese in der Flamme zu erwarten ist. In
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Summe wird klar, dass rund 70% der Partikel im Bereich zwischen 6 nm und 15 nm
vorliegen. Weiterhin stehen die Ergebnisse aus den TEM Untersuchungen in guter
Ubereinstimmung mit den BET Daten.

Charakterisierung von Dispersionen aus Pulvermaterialien

Materialien aus Abschnitt 3.4 wurden mittels Ultraschallverfahren in Dispersionen (gemaf
den Vorversuchen) Uberfihrt. Die Dispersionen wurden mittels DLS vermessen, wobei die
erste Messung direkt nach der Dispersionsherstellung, die zweite Messung nach 3 Tagen
und die dritte Messungen nach 7 Tage erfolgte. Abbildung 3.9 zeigt die DLS-Messungen der
Vorversuche mit P25, der Probe 1 und Probe 2 (siehe Tabelle 2.1).

Abbildung 3.9: DLS Messungen direkt nach der Dispersionsherstellung (oben), nach 3 Tagen
(mitte) bzw. 7 Tagen (unten) an P25 und Materialien aus dem IUTA - FLR Prozess.
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Abbildung 3.9 zeigt DLS Messungen an Titanoxid Materialien, welches an FE1 hergestellt
bzw. kommerziell von der Firma Evonik Industries (P25) bezogen wurden. Die Messungen
wurden jeweils nach der Herstellung der Dispersion bzw. nach 3 und 7 Tagen durchgefuhrt.
Die Probe des kommerziellen Herstellers zeigt Uber den gesamten Messzeitraum gute
Stabilitadtswerte, wobei der mittlere Durchmesser der Partikel im Bereich von jeweils 100
Nanometer zu sehen ist. Probe 1, welche die groReren der IUTA Materialien darstellt, ist
insbesondere im Bereich unterhalb von 100 Nanometer direkt nach der Dispergierung und
nach drei Tagen noch stabil. GroRere Partikel sind bei dieser Probe nicht zu verzeichnen.
Vier Tage spater zeigt jedoch diese Probe eine abfallende Konzentration kleinerer Partikel im
Verteilungshistogramm, nach sieben Tagen sind drei Maxima erkennbar, wobei eines bei
unterhalb von 100 Nanometer am Ort des urspriinglichen Maximums, das zweite bei rund
300 Nanometern und ein drittes bei rund 9000 Nanometer liegt. Die Probe 2 zeigt direkt nach
der Dispersionsherstellung ein Maximum bei ca. 100 Nanometer sowie ein weiteres
Maximum im Bereich von ca. 5000 nm, welches typischerweise von den grolien
Agglomeraten (siehe Elektronenmikroskopie) erzeugt wird. Im weiteren Verlauf zeigt sich
jedoch, dass insbesondere bei den kleineren Partikeln, welche die Probe 2 signifikant zu
Probe 1 auszeichnen, dass sich auch wie bei P25 eine gute Stabilitat Uber einen Zeitraum
von 7 Tagen einstellt. Das “Auslaufen” des Peaks bei grol’en PartikelgroRen deutet darauf
hin, dass sich ich insbesondere das Bodenmaterial absetzt. Der Peak bei grofRen
Agglomeratdurchmessern ist insbesondere bei Probe 2 nach 7 Tagen nicht mehr erkennbar,
was darauf hindeutet, dass sich samtliches groles Material abgesetzt hat.

3.6 Charakterisierung von Dispersionen aus Nassabscheidung

Die Dispersionen (ca. 4 Liter) wurden, wie bereits in Abbildung 2.2 dargestellt, in einem 7,2
Liter groRen Vorratsgefall aufgefangen. Dazu wurde die Flissigkeit des Fallfilm wie in
Abschnitt 1 dargestellt im Kreis prozessiert. Erwartungsgemal verandert sich die Optik der
Flissigkeit wahrend des Versuchverlaufes. Abbildung 3.10 zeigt die Dispersionen nach ca. 3
Minuten (links) nach ca. 13 Minten (rechts) Prozesszeit. Deutlich erkennbar ist, im Vergleich
zu Abbildung 2.2, dass sich bereits nach drei Minuten eine weil3 - Tribung der was
Flussigkeit ergeben hat, welche durch die Abscheidung von Titanoxid in die Dispersion
erzeugt wird. Nach weiteren zehn Minuten Prozesszeit ist keine Transparenz der FlUssigkeit
mehr sichtbar, was durch einen kontinuierlichen Anstieg der TiO2-Konzentration in der
Waschflussigkeit begrindbar ist.
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Abbildung 3.10: Waschflussigkeit mit TiO2 Partikeln nach 3 min (links) und 13 min (rechts)
Prozessdauer.

Die Partikel-Konzentration in der Flissigkeit wurde auf Basis der Syntheseparameter und der
Synthesedauer abgeschéatzt. Bei einer Synthesedauer von 42 Minuten sind rechnerisch 5,5 g
TiO, entstanden. Das Volumen der Waschflissigkeit, welches durch den nass
Elektroabscheider gepumpt wurde, liegt bei rund 4 Liter wobei 0,1 Massenprozent TSPP als
Additiv hinzugefligt wurden. Aus den 5,5g der produzierten Partikel ergibt sich eine maximal
mogliche Partikelkonzentration von 0,137% in der FlUssigkeit.

Zur Analyse, inwieweit diese errechnete Konzentration im realen Versuch zutrifft, wurden
100 ml Dispersion in einem Rotationsverdampfer prozessiert. Die dabei ermittelte
Partikelkonzentration lag bei rund 0,098%. Dementsprechend sind 72% der hergestellten
Partikel in der Waschflissigkeit abgeschieden worden, was ein plausibler Wert ist, da
Partikelverluste im Reaktor und in den Rohrleitungen erwartbar sind.

Im Folgenden werden die Abscheideresultate von Partikeln, welche mit dem Parametersatz
von Probe 1 hergestellt wurden, dargestellt. Die Probe zeigt im Vergleich zur Probe 2 zwar
weniger stabiles Langzeitverhalten, ermdglicht jedoch die Beurteilung der Abscheidung bei
starkerer Aufkonzentration, da die Prekursorkonzentration um den Faktor 5 héher liegt. Im
Rahmen der Versuche wurde zusatzlich die Reproduzierbarkeit getestet. Dazu wurde der
Parametersatz der Probe 1 verwendet und zwei unabhangige Versuche unter gleichen
Bedingungen durchgefihrt. Bei der zweiten Versuchsdurchfiihrung wurden zusatzlich die
PartikelgroRenverteilung durch FMPS Messungen in der Gasphase ermittelt.

Abbildung 3.11a zeigt die DLS Messungen an der Dispersion aus dem ersten und Abbildung
3.11 b. die Ergebnisse aus dem 2. Versuch.
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Abbildung 3.11a: DLS Messungen an TiO2 Partikeln nach Abscheidung durch einem
Nasselektroabscheider in wassriger Losung. Versuchsparamter der Probe 1)

Abbildung 3.11b: DLS Messungen an TiO2 Partikeln nach Abscheidung durch einen
Nasselektroabscheider in wassriger Losung. Reproduktion des Versuches, dessen
Ergebnisse in Abbildung 10a dargestellt sind.

Abbildung 3.11a und 3.11b zeigen DLS Daten von Titandioxidpartikeln in wassriger Lésung.
Die Materialien wurden mit dem Nasselektroabscheider abgeschieden und auf diesem Weg
die Dispersion erzeugt. Es zeigt sich, dass im Rahmen von jeweils drei Messungen die
Dispersionen stabil sind und die Materialien einen mittleren Agglomeratdurchmesser von
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rund 100nm besitzen. Die Reproduzierbarkeit kann als gut erachtet werden, da sich in
beiden Dispersionen Ubereinstimmende Messergebnisse bei der DLS Charakterisierung
ergeben. Abbildung 3.12 und 3.13 zeigen rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der
aufgetrockneten Dispersion. Wahrend in den Bildern der Abbildungen 3.12 die Materialien zu
grélkeren Ansammlungen von Agglomeraten beim Trocknen zusammengezogen wurden,
zeigt sich in Abbildung 3.13, dass im Rahmen der Probenpraparation die nachtragliche
Agglomeration verhindert werden konnte. Die Bilder belegen, dass der mittlere
Agglomeratdurchmesser bei rund 100 nm liegt. Die hier zusatzlich dargestellten grofReren
Ansammlungen sind aus einzelnen Agglomeraten gebildet. Ausschlaggebend sind bei der
Auswertung die kleinsten aufzufindenden Strukturen, deren GréRe in guter Ubereinstimmung
mit den DLS Daten steht.

Abbildung 3.12: REM Bilder von aufgetrockneter wéssriger Dispersion mit TiO2
Nanopartikeln

50.0 kx

Abbildung 3.13: REM Bilder von aufgetrockneter wassriger Dispersion mit TiO2
Nanopartikeln analog zu Abbildung 3.11 jedoch mit einzelnen Agglomeraten.
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Zur Uberpriifung inwieweit sich der Phasentransfer bzw. Die Abscheidung im elektrischen
Feld auf die Morphologie der Partikel auswirkt, wurde vor Eintritt in den
Nasselektroabscheider ein FMPS Messstelle integriert. (vgl. Abbildung 2.5)

Die detaillierte Auswertung der Messergebnisse erfolgt in Arbeitspaket 4.

Abbildung 3.12: FMPS Messung vom Partikelbeladenen Gasstroms am Ausgang des
Sprayflammen Reaktors nach 2-stufiger Verdinnung des Abgases mit N..

Experimentell konnte somit gezeigt werden, dass das Titanoxid ohne signifikante
Grélkenanderung in die Flussigphase transferiert werden kann, da mehrfach durchgefiihrte
DLS Analysen in der Flussigkeit und die einfach durchgefuhrte FMPS Messung in der
Gasphase PartikelgroRenverteilungen in ahnlicher Form generieren. Besonders die Lagen
der Maximalwerte der Verteilungen stehen in guter Ubereinstimmung mit ca 90 nm (FMPS)
und ca. 100 nm (DLS).
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2.4 Arbeitspaket 4: Numerische Untersuchungen des partikelbeladenen

Gasstroms im Nasselektroabscheider
4 1 Aufbau des num. Modells basierend auf der Geometrie des Abscheiders

Fir die Durchfihrung der Untersuchungen stand ein bereits in vorangegangenen
Forschungsvorhaben entwickeltes Simulationsmodell zur Verfigung, das lediglich um die
Implementierung eines Corona-Modells zur Simulation des Stromflusses an der
Spruhelektrode des Elektrofilters (EF) erweitert und validiert werden musste.

Electro-Hydrodynamics Model (EHDM)

Das EHDM ist eine ist eine Eigenentwicklung des IUTA und als umfangreiche User Defined
Function (UDF) fur das weit verbreitete CFD-Programm ANSYS Fluent konzipiert [35].
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Abbildung 4.1: Aufbau des am IUTA entwickelten EHDM-Modells

Wesentlich flir eine realistische Abbildung des Partikeltransports in einem Elektrofilter (EF),
ist die Kopplung von lonen- und Partikeltransport mit der numerischen Berechnung des
elektrischen Potenzialfeldes, so dass nicht nur das Potenzialfeld einen Transport von
Ladungstragern bewirkt, sondern auch die Ladungstrager durch den Transport eine
Beeinflussung des Potenzialfeldes verursachen. Daruber hinaus erzeugen die lonen einen
Impuls auf die neutrale Fluidstrémung, der sich je nach Annahme der Randbedingungen
nicht unerheblich auf die Aerosoldynamik auswirken kann.

Zur Erfassung der beschriecbenen Wechselwirkungen steht in  FLUENT eine
Programmierschnittstelle  bereit, die die Implementierung zusatzlicher skalarer
Transportgleichungen ermdglicht. Die allgemeine Form dieser Transportgleichung ist wie
folgt definiert:
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Damit besteht die Méglichkeit sowohl stationare als auch instationdre Vorgange zu erfassen.
Der Transport der Zielgrole kann diffusiven und/oder konvektiven Charakter besitzen.
Zusatzlich besteht die Moglichkeit Quellen und Senkenterme zu integrieren. Die skalaren
Transportgleichungen werden vom Solver des CFD-Programms auf Basis des Finite-
Elemente-Gitters ebenfalls numerisch geldst.

Numerische Simulation des elektrischen Potenzialfeldes

Zur Abbildung von komplexen elektrischen Potenzialfeldern, wie sie durch die Anwesenheit
von Raumladungen im Feld entstehen, kann die Transportgleichung nicht mehr analytisch
geldst werden, sondern muss ebenfalls numerisch berechnet werden. Das elektrische
Potenzialfeld wird in Form der Poisson-Gleichung als skalare Transportgleichung abgebildet.
Die Poisson-Gleichung zur Erfassung des elektrischen Potenzialfeldes hat die Form:

o ouU 0 ou| o( _ ouU
—la— |t —|t=|&—|tp =0. (11)
OX ox ) oy oy ) oz oz

Hierin bedeuten: U — Spannung; & — Permittivitat; o - Raumladung.

Die an jedem Ort im Rechengebiet vorliegende, sich aus der Konzentration von lonen und
Partikeln ergebende Raumladung wird dabei als Quellterm in die skalare Transportgleichung
des elektrischen Potenzials eingekoppelt und bewirkt 6rtliche Inhomogenitaten des
elektrischen Potenzialfeldes. Lediglich bei gleich groRen lonen- und Partikelraumladungen
oder nach erfolgter Abreinigung des Abgases entsteht ein makroskopisch homogener
Potenzialverlauf, da der Quellterm zu null wird.

In der Modellbildung wird somit die Méglichkeit geschaffen, getrennte Raumladungen durch
den Transport von lonen und Partikeln auf das elektrische Potenzialfeld wirken zu lassen.

Numerische Simulation des Partikel- und lonentransports

Der Transport der geladenen Teilchen im elektrischen Potenzialfeld wird bei der erweiterten
Modellbildung zusatzlich nach der Eulerschen Betrachtungsweise realisiert. Das bedeutet,
dass jeweils eine Transportgleichung fiir die lonen und fiir die Partikeln geldst wird, in der
der rein konvektive Transport der beiden Fraktionen beschrieben ist. Dies geschieht durch
die Lésung der Kontinuitatsgleichung fir die Stromdichte (lonen) und den Massenstrom
(Partikeln).
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Die Erhaltungsgleichung hat fiir die lonenphase die Form:

a4, 9 3,

x Ty ta " (12)

Darin ist die Stromdichte definiert als:

lj,'lon = (\[/D + b é])plon " (13)

gas

Mit: j — Stromdichte, v — Gasgeschwindigkeit, b — Beweglichkeit der lonen bzw. Partikeln, E —
Feldstarke, p - Raumladung.

Die Erhaltungsgleichungen fur die Partikelphase lassen sich analog formulieren.

Diese Art der Modellbildung erméglicht den direkten Zugriff auf die Konzentration von lonen
und Partikeln an jedem Ort. Daraus ergibt sich direkt der Quellterm fiir das elektrische
Potenzialfeld. Die Gleichungen2 und 3 bilden ein Differentialgleichungssystem, das
gekoppelt geloést werden muss, da einerseits die Raumladung die Ausbildung des
elektrischen Potenzialfeldes beeinflusst, andererseits die lonen und Partikeln durch das Feld
bewegt werden und damit die Lage der Raumladung verandert wird.

Zusatzlich wurde das mit dem Euler-Modell berechnete inhomogene elektrische Feld und die
damit verbundene Kraft auf das Partikel in das Lagrange-Modell von Fluent implementiert, so
dass auch die Berechnung von Partikeltrajektorien moglich ist. Die Ergebnisse zeigen dabei
eine sehr gute Ubereinstimmung fiir Partikeln im submikronen GréRenbereich.

Numerische Simulation des elektro-hydrodynamischen Stromungsfeldes

Werden elektrisch geladene Partikeln und Gasionen einem elektrischen Potenzialfeld
ausgesetzt, so bewegen sie sich infolgedessen relativ zur neutralen Fluidstrébmung. Dabei
wird ein Impuls auf die Hauptstrdmung Ubertragen, der diese durchaus signifikant
beeintrachtigen kann. Die entstehende Strémung wird als elektro-hydrodynamische (EHD-)
Stromung bezeichnet. In der Literatur wird auch oft der Begriff ,lonenwind“ verwendet.

Je groRer die in das Gas eingetragene elektrische Energie ist, umso starker ist die der
Hauptstromung Uberlagerte Sekundarstromung. Die Modellierung erfolgte (ber die
Berechnung einer lokalen Volumenkraft auf das neutrale Fluid. Diese ergibt sich aus dem
Produkt der lokalen lonenraumladung pion und der lokalen elektrischen Feldstarke E zu [36]:

f=puE. (14)

Diese Volumenkraft kann in die Impulsgleichung zur Berechnung der neutralen
Fluidstromung eingekoppelt werden. Auf diese Weise kann der Effekt von ,lonenwinden® auf
die erreichbare Partikelabscheidung modelltechnisch erfasst werden.
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Implementierung der Aufladungskinetik der Partikel

Mit dem verwendeten Modell kann die Partikelladung und damit auch die lonenkonzentration
aufgrund von Thermo- und Photoemission und einer Corona-Entladung modelliert werden
[35].

Dabei berunt der Modellansatz auf der Bilanzierung der Ladungsstrome an der
Partikeloberflache, woraus eine resultierende Partikelladung gewonnen wird. Hierbei stellt
die Elektronenemission von der Partikeloberflache die Quelle fir die Ausbildung der
Partikelladung und die lonenrekombination die entsprechende Senke dar. Die Partikelladung
im thermodynamischen Gleichgewicht der Strome ist konstant.

Da die berechnete Partikelladung von einer Reihe von Parametern abhangt, muss die
Aufladungskinetik gekoppelt mit der Berechnung der Elektro-Hydrodynamik geldst
werden.

Die Bestimmung der Emissions- und Rekombinationskoeffizienten zur Bilanzierung der
Ladungsstrome wurde wie folgt umgesetzt. Der eingesetzte Emissionskoeffizient lautet [37]:

Wa
Q% = PAT %6 T (15)

mit: o4 Emissionskoeffizient

dp Partikeldurchmesser

A Richardsonkonstante

T Temperatur

Wa Elektronenaustrittsarbeit eines spharischen Partikels

kg Boltzmannkonstante

Die Elektronenaustrittsarbeit eines spharischen Partikels ist [38]:

e’ +1 2
+ (qP,e )_5 e

W, =W — . 16
AN omed,  827s,d, (16)
mit:  Wao Elektronenaustrittsarbeit einer ebenen Oberflache
Ope Partikelladung
e Elementarladung

& Permittivitat
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Als Rekombinationsmodell wird das Field-Modified Diffusion (FMD) —Modell von Lawless
benutzt [39]. Dieses Modell erlaubt die Berechnung von Feld- und Diffusionsaufladung und
wurde fur den Einsatz als Rekombinationsmodell bei der Thermoionisation leicht modifiziert.

Der Rekombinationskoeffizient wird flir drei unterschiedliche Bereiche der Partikelladung
definiert:

1-) _qP,Foo < de < qP,Foo

2
~\87e kT d
plonﬂq—ﬂkl :qpﬁ. 1+q_P _,_a(E)”gO—B_P (17)
Tq qP,Foo € z-q
2-) qP < _qP,Foo
plonﬂq—m—l — 4a(E) _qP,Foc _qP (18)
T e (CGpr—Ge)e|
27e K Td,
3') qP > qP,Foo
PunBT =] g, +alE)— e e (19)
Tq exp (QP _qP,Foo)e _
2re kg Td
mit:  pon 079 Rekombinationskoeffizient
gp Partikelladung
Op.F o Sattigungsladung fiir reine Feldaufladung
a(lg) Oberflachenfaktor
Ty charakteristische Zeitkonstante

Die charakteristische Zeitkonstante 7; des Aufladungsprozesses ergibt sich aus:
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B 4e,
Pionbion

mit: on lonenraumladun
£

Bion lonenmobilitat

Der Faktor a( E) definiert den Anteil der Partikeloberflache, der fur die Rekombination von

lonen zur Verfligung steht. Er hangt von der dimensionslosen elektrischen Feldstarke E ab.

a(E)= 1 fir: E <0525
(21)
- 1 L=
a(E)= (E+0457)°’575 far: E >0,525

Die dimensionslose elektrische Feldstarke E wiederum hangt von der Temperatur, der
PartikelgroRe und der lokalen elektrischen Feldstarke E ab und berechnet sich wie folgt:

g e B (22)
2kgT /e

Die Sattigungsladung einer Partikel fiir reine Feldaufladung (Kn — 0) ergibt sich zu:

Up r. = 376, & dsz' (23)

mit: & Dielektriziatskonstante
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Implementierung der Coronaentladung im Elektroabscheider

Zur Simulation des Stromflusses in einem EF muss an der Spriihelektrode ein Quellterm fiir
die lonenkonzentration als Randbedingung vorgegeben werden.

Der Wert dieses Quellterms ergibt sich aus der Vorgabe, dass die elektrische Feldstarke an
der Elektrodenoberflache immer gleich der Coronaeinsatzfeldstarke ist.

Das bedeutet, dass die Elektrode so lange lonen freisetzt, bis die Feldstarke an der
Drahtoberflache den Wert der Coronaeinsatzfeldstarke annimmt. Durch die Interaktion von
elektrischem Feld, partikel- und ionengetragener Raumladung und Coronamodell ist auch die
Simulation des gequenchten Zustands (Unterdriickung der Corona aufgrund sehr hoher
Partikelraumladung) des EF moglich.

Die Coronaeinsatzfeldstarke bei negativer Corona wird modelltechnisch in der Regel mit
Hilfe der Peek-Gleichung berechnet [40].

E o = A5+ B [ (24
D

mit: A, =3,266 Vim und A = 9e4V/m
T
und s =2l (25)
po T

Der Quellterm fur die lonenraumladungsdichte berechnet sich aus dem Verhaltnis der
elektrischen Feldstarken:

_E

SIQ — Istwert . (26)
ESollwert
mit: E Feldstarke an Drahtoberflache
Istwert
E Einsatzfeldstarke am Coronaradius

Sollwert

Wahrend der iterativen Loésung des Gleichungssystems wird der Quellterm fur die
lonenraumladungsdichte an der Spruhelektrode solange erhoht oder erniedrigt, bis Sig
entlang des Sprihdrahts in jedem finiten Element den Wert 1 annimmt.

Pion.neu = Pion.alt SIQ (27)

mit p = lonenraumladungsdichte [C/m?]

Abbildung 4. und Abbildung zeigen die charakteristischen Gréfken im EF anhand von
Konturplots flr einen teilweise gequenschten Betriebszustand.
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Abbildung 4.2: FeldgroRen bei der Elektrofiltersimulation | (T = 200 °C)

Abbildung 4.3: Feldgrof3en bei der Elektrofiltersimulation 1l (ohne turbulente Dispersion)

Deutlich zu erkennen ist hier im untersten Plot (lonenraumladung) der gequenschte Zustand
im ersten Drittel des Filters. Hier werden die Partikel am Anfang des Filters unmittelbar
elektrisch aufgeladen (siehe Partikelraumladung). Durch die hohe Raumladung im Bereich
der Sprihelektrode wird die Corona gehemmt, und erst durch die Ablenkung der Partikel im
elektrischen Feld (siehe Partikelkonzentration) wird eine erneute Zindung der
Coronaentladung madglich.

Das Erreichen des gequentschten Zustands hangt bei einer gegebenen Betriebsspannung
von der Partikelkonzentration an und bestimmt damit die maximal mdgliche
Partikelkonzentration fur eine effiziente Abscheidung der Partikel.
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Validierung des Coronamodells anhand des Fallbeispiels eines industriellen Elektrofilters
(monodisperses Aerosol)

Die einzelnen Teilmodelle des EHDM wurden in den verschiedenen Entwicklungsstadien
validiert. Neu implementiert wurde im Rahmen dieses Vorhabens das Modul fir die
Coronaentladung.

Fir die Validierung dieses Modells standen Simulationsdaten eines industriellen Elektrofilters
zur Verfugung, die mit einem, an der BTU Cottbus, am Lehrstuhl fur mechanische
Verfahrenstechnik unter der Leitung von Herrn Prof. Riebel, entwickelten 1-D
Simulationsmodell berechnet wurden [41, 42].

Es wurden 10 verschiedene Testfalle unter verschiedenen Randbedingungen verglichen, die
zur optimalen Vergleichbarkeit ebenfalls mit monodispersem Aerosol durchgefiihrt wurden.

Hier sind die zwei fir den Anwendungsfall der Nanopartikelsynthese relevantesten Tastfalle
dargestellt.

Randbedingungen:
e Industrielles Filter
(Wabe 220 mm, L=5m,v=2m/s, T = 57,5 °C, dprant = 0,3 mm)
e U=39kV
o | Leerian = 0,453 C/m®s (1-D Modell Lebedynskyy)
o | Leeriaus = 0,435 C/m?s (EHDM)
. N, =4,0e13 1/m?, d, = 150 nm, Material: Fe;O;

Abbildung zeigt den Vergleich beider Modelle flir den Fall, dass die Partikeldynamik laminar
berechnet wird.
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Abbildung 4.4: EHDM vs. 1D Cottbus 39 kV (laminar; d, = 150 nm)
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Das linke Diagramm zeigt hier das Verhaltnis aus aktueller und Leerlauf-Stromstarke tber
der Verweilzeit im Filter. Deutlich zu erkennen ist, dass das Filter in der ersten Halfte stark
gequenscht wird. Hier sinkt der Strom auf minimal nur etwa 10 % der Leerlaufstromstarke
ab. Die Ubereinstimmung beider Modelle ist sehr gut, wobei das EHDM sowohl im Plugflow
als auch bei Berechnung der Strdbmung vergleichbare Stromflisse liefert. Das
Stromungsprofil hat also keinen grol3en Effekt auf den Stromfluss und die Abscheidung im
Filter.

Im rechten Diagramm ist die Partikelkonzentration Uber der Verweilzeit aufgetragen. Die
Ubereinstimmung beider Modelle ist auch hier sehr gut. Es ist kein signifikanter Einfluss der
Stromung zu erkennen. Der Konturplot zeigt die értliche Verteilung der Partikelkonzentration.
Aufgrund der laminaren Partikeldynamikberechnung entsteht eine scharfe Trennung
zwischen partikelbeladenen und partikelfreien Zonen im EF.

In Abbildung ist das gleiche Beispiel allerdings unter Verwendung eines turbulenten
Dispersionskoeffizienten von D¢ = 200 cm?/s dargestellt.

Abbildung 4.5: EHDM vs. 1D Cottbus 39 kV (d, = 150 nm; D¢t = 200 cm?/s (turbulente
Dispersion)

Hier ist ebenfalls eine gute Ubereinstimmung der Modelle erkennbar, allerdings ist die
Abweichung geringfligig héher.

Vergleicht man die beiden Fallbeispiele miteinander, fallt darlber hinaus auf, dass die
Verwendung eines turbulenten Dispersionskoeffizienten sowohl das Quenching des Filters
geringflgig erhdht als auch die Abscheidung leicht verschlechtert.

Der Konturplot zeigt nun eine gleichmalige radiale Verteilung der Partikel mit kontinuierlicher
Abnahme der Konzentration.

Die Ubereinstimmung der beiden Modelle fiir die 10 untersuchten Testfalle ist generell gut
und speziell fur sehr kleine Partikel (150 nm) sehr gut, so dass die Anwendbarkeit auf die
Nanopartikelsynthese in diesem Vorhaben als valide erscheint.
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Einfluss der GroRenverteilung:

Die grofite Einschrankung des EHDM fir die Simulation der Nanopartikelsynthese liegt z. Z.
auf der Beschrankung auf eine monodisperse Betrachtungsweise.

Moglich ist es, eine gegebene GroRenverteilung in der Simulation durch den mittleren
Partikeldurchmesser der Verteilung und die Partikelkonzentration abzubilden.

Die folgenden Betrachtungen dienen der Abschatzung des zu erwartenden Fehlers bei den
Simulationen.

Abbildung zeigt das Modellaerosol und die Randbedingungen des folgenden Vergleichs.

Abbildung 4.6: Modellaerosol und die Randbedingungen

Durch die Verwendung des mittleren Durchmessers der Log-Normalverteilung als
Durchmesser fiir die monodisperse Simulation, existieren links und rechts vom mittleren
Durchmesser gleich viele Partikel.

Gleichzeitig ist bekannt, dass im GroRenbereich unterhalb von d, = 200 nm die
Partikelaufladung durch Diffusionsaufladung dominiert, wahrend oberhalb von d, = 500 nm
der Mechanismus der Feldaufladung dominiert.

Wahrend bei der Feldaufladung die Partikelaufladung proportional zur Partikeloberflache
verlauft, wachst die Partikelladung bei der Diffusionsaufladung proportional zum
Durchmesser.

Abbildung zeigt eine EHDM-Simulation am Beispiel der Thermoionisation fur verschiedene
Partikeldurchmesser und Anzahlkonzentrationen.
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Abbildung 4.7:EHDM-Simulation: Gleichgewichtspartikelladung Thermoionisation (Beispiel: T
= 1600K, W, = 3 eV, kein ext. Feld)

Deutlich lasst sich der lineare Zusammenhang von Partikelgrofte und Partikelladung
erkennen.

Da die Partikel bei der Nanopartikelsynthese Uberwiegend durch Diffusionsaufladung
geladen werden, sollte die Verwendung des mittleren Durchmessers der Verteilung bei der
monodispersen Betrachtung zur Ausbildung der gleichen Raumladung wie bei Verwendung
der Log-Normalverteilung flhren.

Dadurch sollte das EF bei beiden Aerosolen einen vergleichbaren elektrischen Betriebspunkt
besitzen.

Das Transportverhalten der Partikel ist im Wesentlichen durch die Widerstandskraft und die
Coulombkraft definiert.

Abbildung zeigt das Kraftegleichgewicht am Partikel.

- Fw . Fel

Fw~ d/Cq Fe~ d

Abbildung 4.8: Kréftegleichgewicht am Partikel im Elektrofilter

Daraus folgt, dass in erster Naherung beide Aerosole auch ein vergleichbares
Abscheideverhalten besitzen sollten. Abweichungen ergeben sich hier durch die
Cunningham Slipkorrektur, die das erleichterte Transportverhalten von sehr kleinen Partikeln
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beschreibt. Dadurch sollte die linke Seite der Log-Normalverteilung des Modellaerosols ein
geringflgig besseres Abscheideverhalten zeigen, als die rechte Seite. Dies hatte zur Folge,
dass die monodisperse Betrachtungsweise zu einer Unterschatzung der Raumladung im
Elektrofilter und damit zu einer Uberschatzung des Abscheideverhalten fiihren sollte.

Abbildung zeigt den Vergleich des Stromflusses und der Partikelabscheidung im EF.
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Abbildung 4.9: EHDM (monodispers) vs. 1D Cottbus (Log-Normal)

Deutlich  erkennbar ist die nahezu perfekte Ubereinstimmung der beiden
Simulationsmethoden. Die Ubereinstimmung ist tatsachlich besser als bei monodisperser
Betrachtung in beiden Fallen.

Bei naherer Analyse und Vergleich mit Abbildung wird jedoch deutlich, dass die Simulation
mit dem EHDM die gleiche Abscheidekurve liefert, wie in Abbildung , jedoch verstarkt sich
das Quenchingverhalten bei der Simulation mit Log-Normalverteilung und die
Partikelabscheidung verschlechtert sich geringfligig entsprechend vorangegangener

Prognose. Dadurch ist die erzielte Ubereinstimmung der beiden Methoden sogar besser als
Zuvor.

Es kann jedoch sicher geschlussfolgert werden, dass die Verwendung einer monodispersen
Betrachtungsweise bei den EHDM-Simulationen nur zu geringfugigen Abweichungen im
Rahmen der durchzufihrenden Simulationen fihrt und der Einsatz fir die
Nanopartikelsynthese moglich ist.
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4.2 Festlegung der Anfangsbedingungen und Abschatzung des Betriebszustands des Filters

Da die Versuchsanlage erst spat im Projektverlauf in Betrieb genommen werden konnte,
wurden zu Beginn einige Simulationsrechnungen mit dem EHDM durchgefuhrt, um eine
Prognose des Betriebszustands des EF und der erreichbaren Abscheidegrade
durchzufuhren.

Zu diesem Zeitpunkt war die erwartete Partikelkonzentration nicht bekannt. Daher wurde bei
den Simulationsrechnungen die Partikelkonzentration in einem weiten Bereich variiert.

Die Randbedingungen fur die folgenden Simulationen wurden anhand der maximal
erwarteten Prozessparameter gewahlt: T = 200 °C /v =2 m/s / d, = 100 nm. Dartber hinaus
betragt die gewahlte lonenmobilitét bei diesen Berechnungen 4o, = 2,5 x 10 m?/Vs.

Abbildung zeigt die ermittelte Partikelkonzentration und die lonenraumladung an der
Spriihelektrode bei einer Partikelkonzentraton von N, = 10" 1/m® und einer
Betriebsspannung des Filters von U = 30 kV.

Abbildung 4.10: N = 10" 1/m*/ turbulent (d, =100 nm, U, = 30 kV)

Es ist deutlich zu erkennen, dass eine nahezu vollstdndige Abscheidung der Partikel im
ersten Drittel des EF erfolgt. Die Stromaufnahme liegt mit 7,48 mA knapp unterhalb der
maximal moglichen Stromaufnahme von 8 mA. Quenching ist nur ansatzweise zu
beobachten.

Abbildung zeigt die ermittelte Partikelkonzentration und die lonenraumladung an der
Spriihelektrode bei einer Partikelkonzentraton von N, = 10" 1/m® und einer
Betriebsspannung des Filters von U = 30 kV.
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Abbildung 4.11: N = 10" 1/m®/ turbulent (d, =100 nm, U, = 30 kV)

Auch eine Konzentration von 10" 1/m? filhrt zu vergleichbarem Abscheideverhalten. Jedoch
ist die Stromaufnahme aufgrund der hoheren Partikelraumladung im Eingangsbereich des
EF geringer.

Abbildung 4 zeigt die ermittelte Partikelkonzentration und die lonenraumladung an der
Spriihelektrode bei einer Partikelkonzentraton von N, = 10" 1/m*® und einer
Betriebsspannung des Filters von U = 30 kV.

Abbildung 4.12: N = 10" 1/m*/ turbulent (d, =100 nm, U, = 30 kV)

Bei weiterer Erhéhung der Partikelkonzentration um den Faktor 10, entsteht ein stark
gequenchter Betriebszustand, der sich am Zusammenbruch der lonenraumladung, und
damit auch der Stromstarke, nahezu Uber die gesamte Reaktorlange &uRert. Nach
anfanglichem kurzen Zinden der Corona ist eine signifikante lonenkonzentration an der
Spruhelektrode erst im letzten Drittel erkennbar. Es flief3t insgesamt nur ein Strom von | =
0,0008 mA. Es werden jedoch trotzdem mehr als die Halfte der Partikel abgeschieden.
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Um dem Quenching entgegenzuwirken, wurde bei der nachsten Simulation die
Betriebsspannung auf U = 40 kV erhoht.

Abbildung zeigt die ermittelte Partikelkonzentration und die lonenraumladung an der
Spriihelektrode bei einer Partikelkonzentraton von N, = 10" 1/m® und einer
Betriebsspannung des Filters von U = 40 kV.

Abbildung 4.13: N = 10" 1/m*/ turbulent (d, =100 nm, U, = 40 kV)

Es ist deutlich erkennbar, dass die Partikelabscheidung dann innerhalb der ersten Halfte des
EF erfolgt. Das Filter befindet sich hier etwa fir die erste Halfte im Quenching. In der 2.
Halfte flie3t der Leerlaufstrom, der hier deutlich Gber dem Strom bei einer Betriebsspannung
von U = 30 kV liegt.

Abbildung zeigt die ermittelte Partikelkonzentration und die lonenraumladung an der
Spriihelektrode bei einer Partikelkonzentration von N, = 2 x 10" 1/m® bei einem
Partikeldurchmesser von d, = 50 nm und einer Betriebsspannung des Filters von U = 37 kV.
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Abbildung 4.14: N = 2 x 10™ 1/m® / turbulent (d, =50 nm, U, = 37 kV)

Wird der Partikeldurchmesser auf d, = 50 nm verringert, so zeigt sich, dass die verringerte
Raumladung eine weitere Erhdhung der Partikelkonzentration bei gleichzeitiger
hervorragender Abscheidung zulasst.

Aus diesen Vorbetrachtungen kann fir den problemlosen Betrieb des EF folgendes
abgeleitet werden (Randbedingungen: T =200 °C /v =2 m/s / tion = 2,5 x 10* m?/Vs):

dp =100 nm:
o Nges < 10™ 1/m® = Betriebsspannung U < 30 kV
o Ngs > 10" 1/m® = Betriebsspannung U > 30 kV

dp, < 100 am =» niedrigere Betriebsspannung oder hohere Konzentration moglich

In den spater durchgefiihrten experimentellen Arbeiten zeigte sich, dass die
Prozessrandbedingungen in der Praxis deutlich von den Auslegungsvorgaben abweichen
und speziell die lonenmobilitdt an die tatsachlichen Bedingungen angepasst werden muss,
jedoch die anhand der hier durchgefiihrten Berechnungen getroffenen Aussagen trotzdem
ihre Gultigkeit behalten.
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4.3 Strom-Spannungskennlinien ohne Partikelsynthese

Vergleich Experiment und Simulation (Einsatzspannung nach Peek):

Die Strom-Spannungskennlinie eines Elektrofilters hangt neben der Bauart vor allem von der
Betriebstemperatur, dem Druck und der relativen Feuchte ab. Die Einsatzfeldstarke wird
Ublicherweise mit Hilfe der Peek-Gl. berechnet. Neben der Einsatzfeldstarke gilt vor allem
der lonenmobilitat das Hauptaugenmerk.

lonenmobilitadten werden in der Regel empirisch ermittelt. Es ist bislang nicht gelungen eine
allgemein gultige Formel zur Berechnung zu entwickeln. Der gebrauchlichste in der Literatur
angegebene Wert fir Luft unter atmospharischen Bedingungen und bei mittlerer Feuchte ist
2,04 x 10 m?/Vs [38; 43].

Ein erster Vergleich von Experiment und Simulation ergab eine gute Ubereinstimmung der
Werte fiir eine lonenmobilitat von 2,5 x 10 m?/Vs.

Abbildung zeigt die ermittelten Strom-Spannungskennlinien.

Abbildung 4.15: Erster Vergleich Strom-Spannungskennlinien (Experiment und Simulation)

Hier wurde die Einsatzfeldstarke mit der Peek-Gl. berechnet. Bei Raumtemperatur war das
EF offen und nicht durchstrdmt. Deutlich erkennbar ist, dass die Ubereinstimmung von
Simulation und Experiment bereits ohne Feinabstimmung relativ gut ist. Allerdings scheint
das Ziindverhalten des Filters nicht optimal von der Peek-Gl. wiedergegeben. Wahrend die
Ubereinstimmung bei Raumtemperatur gut ist, wird der Zindpunkt bei 200 °C bei zu
niedriger Spannung berechnet.
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Anpassung der Stromspannungskennlinien:

Im weiteren Projektverlauf wurden an verschiedenen Tagen Strom-Spannungskennlinien
unter verschiedenen Randbedingungen gemessen. Das Filter wurde kalt sowohl offen als
auch mit Druckluft betrieben. Um die Temperatur zu erhéhen, wurde sowohl eine
Methanflamme als auch eine Kombination aus Methan und Isopropanol verwendet. Partikel
wurden bei diesen Versuchen nicht synthetisiert.

Abbildung zeigt die gemessenen Strom-Spannungskennlinien ohne Verbrennung und
entsprechend angepasste Simulationen.

Abbildung 4.16: Strom-Spannungskennlinien; kalt; Anpassung der Simulation

Das Diagramm zeigt deutlich, dass alle Messungen bis auf die erste Messung, die im noch
nicht fertig installierten Zustand des EF durchgefiihrt wurde (Messung 1; Juni 20), in einem
engen Schwankungsbereich liegen. Diese Messungen besitzen einen deutlich hdheren
Stromfluss als die erste durchgeflhrte Messung.

Die erste Messung wurde vor der gasseitigen Inbetriebnahme des Filters durchgefihrt.
Folglich war das Filter mit Umgebungsluft gefillt. Die Randbedingungen wurden bei dieser
Messung nicht gemessen.

Die spateren Messungen wurden bei unterschiedlichen Randbedingungen und damit auch
bei unterschiedlichen relativen Feuchten durchgefiihrt. Die relative Feuchte innerhalb des
Elektrofilters konnte dabei nicht gemessen werden.

Es kann davon ausgegangen werden, dass die relative Feuchte innerhalb der Anlage bei
den spater durchgefiuihrten Messungen aufgrund der Verwendung von technischen Gasen
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und trockener Druckluft deutlich niedriger als bei der ersten atmospharischen Messung war,
so dass der Verlauf der Stromspannungskennlinie plausibel erscheint.

Analog dazu ist ebenfalls plausibel, dass, zur Anpassung der Simulation bei den spateren
Messungen, ein deutlich héhere lonenmobilitat eingestellt werden musste. Als Faustformel
gilt, dass eine Erhdhung der relativen Feuchte um 20 % zu einer Halbierung der
lonenmobilitat fuhrt, eine Verringerung entsprechend zu einer Verdopplung [43].

Dies macht deutlich, wie sensitiv das System auf Schwankungen der relativen Feuchte
reagiert. Im Prinzip muss die Strom-Spannungskennlinie fiir jedes Experiment angepasst
werden. Zusatzlich wurde bei der Anpassung der Simulationen die Einsatzfeldstarke hier
nicht mit der Peek-Gleichung berechnet, sondern manuell eingestellt, so dass sich die
gemessenen Kurven in sehr guter Naherung anpassen lassen.

Abbildung zeigt die Strom-Spannungskennlinien fir die verschiedenen Versuche mit
erhdhter Temperatur.

Auch hier konnte durch eine Anpassung der lonenmobilitdt und der Eisatzfeldstarke eine
sehr gute Abbildung der gemessenen Kennlinien durch die Simulation erfolgen.

Es fallt dabei auf, dass die gemessenen Kennlinien eine geringere Schwankungsbreite
aufweisen als die bei Umgebungstemperatur gemessenen Kurven. Dies ist ein klares Indiz
daflir, dass bei Zuschaltung der Verbrennung der flielende Strom hauptsachlich durch die
Prozessparameter bestimmt wird und nicht durch die Feuchte der Druckluft oder
Umgebungsluft.

Abbildung 4.17: Strom-Spannungskennlinien; warm; Anpassung der Simulation
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Um die ermittelten lonenmobilitdten besser einordnen zu kénnen, wurde in Abbildung eine
Abschatzung der lonenmobilitdt anhand von Temperatur und relativer Feuchte durchgefuhrt.

b [rm?/\s]

250 300 350 400 450 500 550 600
T K]

——hb[30%] —8—b[50%] b [70 %] b [90 %]

Abbildung 4.18: Abschatzung der lonenmobilitat

Hierbei wurde als Basis der aus der Literatur bekannte Wert von 2,04 x 10 m?Vs gewahlt
(rot markiert). Dieser Wert gilt fur eine Temperatur von 293 K und eine relative Feuchte von

50 %.

Wendet man nun fir die Temperaturanpassung die ideale Gasgleichung an und fiir die
Feuchteanpassung die oben bereits genannte Faustformel, so erhdlt man das

entsprechende Diagramm.

Wenn man die fiir die Anpassung verwendeten lonenmobilitaten im kalten und warmen
Zustand in das Diagramm eintragt, so wird deutlich, dass das kalte Prozessgas bestehend
aus Druckluft und Sauerstoff eine geringere Feuchte haben muss, als das heile
Verbrennungsabgas. Dies ist nachvollziehbar, da bei der Verbrennung der
Kohlenwasserstoffe Wasserdampf freigesetzt wird.

Sowohl die aus den Messungen angepassten lonenmobilitdten als auch die im Diagramm
dargestellte theoretische Schwankungsbreite korrespondieren gut mit aus der Literatur
verfigbaren Daten [43].
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4.3 Strom-Spannungskennlinien mit Partikelsynthese

Bei Zuschaltung der Partikelsynthese ist die ermittelte Strom-Spannungskennlinie, wie
bereits bei den Simulationen zur Abschatzung des Betriebszustands gezeigt, stark abhangig
vom erzeugten Aerosol. Je groRer die partikelgebundene Raumladung im EF, umso
niedriger wird die Stromaufnahme.

Im Folgenden werden experimentell ermittelte Daten wahrend einer Partikelsynthese mit
Simulationsdaten verglichen.

Abbildung zeigt gemessene und simulierte Strom-Spannungskennlinien.

Die Einsatzspannung und die lonenmobilitdt wurden den experimentellen Randbedingungen
nochmals angepasst, um eine optimale Vergleichbarkeit der Ergebnisse zu erreichen.

Abbildung 4.19: Experimentell und numerisch ermittelte Strom-Spannungskennlinien bei
einer Partikelsynthese (E¢in = 11 kV; bjon = 3,3e-4 mZ/Vs)

Die Ubereinstimmung der experimentellen und numerischen Ergebnisse ist durch die
Anpassung der Modellparameter sehr gut, so dass eine gute Vergleichbarkeit auch fur die
Partikelabscheidung gegeben sein sollte.

Darilber hinaus fallt bei dieser Synthese der Unterschied zwischen partikelfreiem Betrieb und
dem Zustand bei der Synthese gering aus. Das bedeutet, dass das EF mit der
synthetisierten Partikelfracht ohne Probleme betrieben werden kann. Ein gequenchter
Zustand wird hier nicht erreicht, so dass sehr hohe Abscheideraten zu erwarten sind.
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4.4 Nanopartikelsynthese und Partikelabscheidung

Die Messung der Partikelkonzentrationen erfolgte mit einem FMPS Spektrometer (Model
3091, TSI Inc.). Hiermit werden submikrone Aerosolpartikel im GrofRenbereich von 5,6 nm
bis 560 nm mit einer Auflosung von 16 Kanalen pro GroRendekade vermessen. Das FMPS
beruht auf der elektrischen Mobilitdtsanalyse luftgetragener Partikel. Hierzu werden die
Partikel in einem koaxialen Zylinderkondensator klassiert. Die zeitliche Auflésung betragt
dabei eine Sekunde. Diese hohe zeitliche Auflésung wird dadurch erreicht, dass die zuvor
aufgeladenen Partikel im Aerosolklassierer mit fest eingestellter Spannung aufgrund ihrer
elektrischen Mobilitat abgelenkt werden und auf die, um den Klassierer angeordneten
Elektrometer auftreffen. Der Ort des Aufpralls ist ein Mal} fur die elektrische Mobilitat (und
damit die GroRe) der Partikel und der mit den Elektrometern gemessene Strom flr die
Partikelkonzentration. Somit werden die GréRenfraktionen des Aerosols parallel vermessen.
Im FMPS sind 22 Elektrometer angeordnet.

Wenn die Partikel auf die Elektrometer treffen, flieRt deren Ladung ab und der generierte
Strom wird anschlieRend verstarkt, digitalisiert und durch einen Mikrocontroller ausgelesen.
Uber einen Berechnungsalgorithmus wird von der Software als Ergebnis jede Sekunde eine
PartikelgroBenverteilung ausgegeben.

Zum Schutz des FMPS und zur Verhinderung von Kondensation erfolgte die Probenahme fur
die Partikelmessung Uber zwei kaskadierte Verdinnungssysteme des Typs VKL 10E (Palas
GmbH, Karlsruhe). Uber ein Ejektordiisensystem wird ein definierter Aerosolprobenstrom
angesaugt und im Verhaltnis 1:10 verdinnt und in einer Mischkammer homogen
durchmischt. Bei  Kaskadierung zweier Verdlinnungsstufen ergibt sich ein
Mischungsverhaltnis von 1:100.

Experimentelle Daten:

Abbildung zeigt die gemessene PartikelgréRenverteilung am Einlass des EF, eine Log-
Normalverteilung, die diese gemessene Verteilung anndhert sowie die kumulative
Massenverteilung der Log-Normalverteilung.
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Abbildung 4.20: Partikelverteilung am Einlass des EF (gemessen, log-nomal Fit und
kumulative Masse)

Es ist deutlich erkennbar, dass die gemessene PartikelgroRenverteilung sehr gut mit einer
Log-Normalverteilung angendhert werden kann. Das Aerosol hat folgende Parameter, die flr
die Simulation als Randbedingungen genutzt werden.

Modellaerosol fur Simulationsrechnungen:

Synthese: N =9,3E13 1/m*> 2 169 mg/m°® (bei FMPS Temperatur von 22 °C)
N =6,19E13 1/m® = 112 mg/m? (bei EF Eingangstemp. von 170 °C)
dgn =70 Nm
o=1,55

Entsprechend wurden die PartikelgroRenverteilung des spannungsfreien EF am Auslass
ermittelt. Abbildung .21 zeigt die gemessene Partikelgrofienverteilung am Auslass des EF,
eine Log-Normalverteilung, die diese gemessene Verteilung anndhert sowie die kumulative
Massenverteilung der Log-Normalverteilung.

Abbildung 4.21: Partikelverteilung am Auslass des spannungsfreien EF (gemessen, log-
nomal Fit und kumulative Masse)

Auch am Auslass kann die Partikelverteilung sehr gut mit einer Log- Normalverteilung
angenahert werden. Das Aerosol besitzt folgende Parameter.

Auslass (U=0kV): N=425E13 1/m?
= 148 mg/m® (bei FMPS Temperatur von 22 °C)
dgn =95 Nnm
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o=1,44

Die Verweilzeit im EF betragt ca. 2 s. Die gemessene Partikelverteilung am Auslass zeigt
eine Reduzierung der Anzahl, eine Vergrof3erung des Medians von 70 nm auf 95 nm und
eine Reduzierung der Standardabweichung von 1,55 auf 1,44. Dies weist auf eine deutliche
Agglomeration der Partikel wahrend der Durchstromung hin. Vergleicht man die kumulative
Masse beider Aerosole, so ergibt sich ein Masseverlust am Auslass von 12,5 %.

Abbildung zeigt die gemessenen Grollenverteilungen bei  unterschiedlichen
Betriebsspannungen am Auslass des EF.
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Abbildung 4.22: Gemessene GrélRenverteilungen bei unterschiedlichen Betriebsspannungen
am Auslass des EF

Hier fallt die deutliche VergréRerung des Medians durch die Abscheidung im EF auf. Dies ist
charakteristisch fur die Elektroabscheidung im gemessenen PartikelgroRenbereich, da kleine
Partikel durch den Cunningham Slip eine Uberproportional sinkende Widerstandskraft
erfahren.

Die erreichte maximale Partikelabscheidung liegt bei 99,6 %, was einen ausgezeichneten
Wert darstellt. Im untersuchten Spannungsbereich (22 — 27 kV) variiert die Abscheidung nur
geringfugig. Die Abscheidung liegt bei 22 kV immer noch bei 99,5 %, die geringflgige
Anderung lasst sich anhand der PartikelgréRenverteilungen nachvollziehen.

Die erreichte maximale Partikelabscheidung bei einer Partikelgréf3e von 70 nm liegt bei etwa
99,95 %.
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Simulationsrechnungen:

Zur Durchflihrung der Simulationsrechungen wurden folgende Randbedingungen verwendet:
Vein=1m/s /2 m/s; Tein =170 °C; Twana = 20 °C
N = 1,238E14 1/m*/6,19E13 1/m*/ 1,5E13 1/m°
dgn =70 nm / 150 nm.

Damit ergibt sich eine mittlere Austrittstemperatur von 61,6 °C. Die Temperatur liegt damit
signifikant Uber der experimentell gemessenen Austrittstemperatur von 50 °C.

Die Ursache hierfir kdnnte in der Lage der Messstellen am EF liegen, die nicht identisch mit
dem Einlass und Auslass der Simulationsdomane sind. Daher kénnte die Temperatur im
Innern des Abscheiders einlassseitig niedriger liegen als an der Messstelle und am Auslass
hoher als an der Messstelle, was die Abweichungen nachvollziehbar macht. Es ist jedoch
nicht zu erwarten, dass der Temperaturunterschied zu stark abweichenden
Betriebszustanden im EF fihrt.

Abbildung zeigt die am Sprihdraht im Zentrum des EF durch die Coronaentladung
entstehende lonenraumladung bei verschiedenenen Betriebsspannungen.

Abbildung 4.23: lonenraumladung am Spriihdraht bei variierender Spannung

Deutlich erkennbar ist hier das stetige Wachstum der negativen Raumladung mit Erhéhung
der Spannung. Generell zeigt sich am Einlass eine hohe lonenraumladung, die dann
aufgrund der Aufladung der Partikel leicht gequencht wird und abhangig von der
Betriebsspannung unterschiedlich schnell wieder zunimmt. Hohe Spannungen flihren dabei
zu einem schnelleren Wiederanstieg der Raumladung.
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Abbildung und Abbildung zeigen die ermittelte Partikelabscheidung fiir eine Partikelgrofie
von 70 nm und 150 nm.

Abbildung 4.24: Filtereffizienz (N = 6,19E13 1/m°®/ 1,5E13 1/m?; dg, = 70 nm / 150 nm)

Abbildung 4.25: Filtereffizienz skaliert (N = 6,19E13 1/m*® / 1,5E13 1/m% d4, = 70 nm / 150
nm)

Die beiden vorangegangenen Abbildungen zeigen deutlich, dass bereits ab Zindung der
Corona oberhalb einer Spannung von 11 kV, bei sehr kleinen Stromstarken, eine signifikante
Partikelabscheidung erfolgt. Die Abscheidekurve besitzt die groRte Steigung zwischen 11
und 16 kV. Um jedoch Abscheidegrade oberhalb von 99 % zu erreichen, sind
Uberproportional hohe lonenkonzentrationen erforderlich.
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Bei der Simulation der unterschiedlichen Partikelgrofien (70 nm und 150 nm), wurde die
Stromaufnahme des EF so eingestellt, dass bei beiden PartikelgréRen die gleiche Strom-
Spannungskennlinie entsteht. Dies wurde erreicht, indem bei den groReren Partikeln die
Partikelkonzentration abgesenkt wurde. Damit ist der elektrische Betriebszustand bei beiden
monodispersen Betrachtungen vergleichbar.

Die beiden untersuchten Partikelgréllen weisen oberhalb eines Abscheidegrads von 50 %
deutlich unterschiedliches Verhalten auf. Hier zeigt sich das auch in den Experimenten
beobachtete Verhalten. Die kleineren Partikel werden deutlich besser abgeschieden. Wird
Abbildung von 99 bis 100 % Abscheidegrad skaliert, dann lasst sich sehr gut erkennen,
dass bei einer PartikelgrofRe von 150 nm zwischen 20 und 28 kV Betriebsspannung eine
Verbesserung von etwa 99,9 auf 100 % im Abscheidegrad besteht. Im Experiment liegt eine
Verbesserung von 99,5 auf 99,6 % vor.

Im spannungsfreien Abscheider zeigen die Simulationen einen Abscheidegrad von ca. 7 %.
Im Experiment wurde eine Massenabscheidung fiir den gesamten Versuchsaufbau von ca.
12,5 % ermittelt. Da die Simulationsdomane nur den Strom filhrenden Teil des EF abbildet
scheint diese geringe Abweichung schlissig, da im Experiment auch thermophoretische
Verluste in den Leitungswegen zum Elektrofilter und Partikelverluste bei der Probenahme
hinzukommen.

Insgesamt scheint das Verhalten der Experimente bestatigt, jedoch weisen die Simulationen
mit Abscheidespannung eine geringfugig bessere Abscheidung als die Experimente auf.

Abbildung zeigt Abscheidekurven flr unterschiedliche Partikelkonzentrationen bei einem
Partikeldurchmesser von 70 nm.

Abbildung 4.26: Filtereffizienz (N = 6,19E13 1/m®/ 1,238E14 1/m?, dg, = 70 nm)
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Abbildung zeigt Abscheidekurven fiir unterschiedliche Strémungsgeschwindigkeiten bei
einem Partikeldurchmesser von 70 nm.

Abbildung 4.27: Filtereffizienz (v=1/2 m/s; N = 6,19E13 1/m?; dgn = 70 Nm)

Sowohl die Verdopplung der Partikelkonzentration als auch die Verdopplung der
Stromungsgeschwindigkeit fuhren zu einer Verschiebung und Abflachung der
Abscheidekurve. Im Bereich der Maximalspannung sind die erreichbaren Abscheidegrade
jedoch vergleichbar mit den experimentellen Randbedingungen.

Die Erhoéhung der Stromungsgeschwindigkeit besitzt im untersuchten Rahmen einen
starkeren Einfluss auf die Abscheidung als die Erhéhung der Partikelkonzentration.
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Bewertung der Ergebnisse:

Abscheideeffizienz:

Obwohl die ermittelten Unterschiede zwischen Experiment und Simulation in Bezug auf die
Abscheideeffizienz gering sind, soll hier eine kurze Bewertung erfolgen.

Zum einen ist das Simulationsmodell als achsensymmetrisches 2 D-Modell aufgebaut und
damit streng symmetrisch und idealisiert. Der Wasserfilm wird nicht simuliert und der Effekt
von lonenwinden ist hier nicht berlcksichtigt, da dies eine 3D-Simulation erfordern wiirde.

Darlber hinaus ist aus der Literatur bekannt, dass das Aufladungsmodell nach Lawless die
Partikelaufladung im Kontinuumsbereich zwar prazise berechnet, im Ubergangsbereich wird
die Partikelaufladung jedoch bis max. 20 % Uberschatzt [44]. Diese Punkte kdnnten zu einer
Uberschatzung der Partikelabscheidung im Modell fiihren.

Zum anderen ist die Reingasmessung im Experiment aufgrund der starken Verdinnung des
Abgases nahe an der messtechnischen Nachweisgrenze, so dass die Unsicherheiten bei der
Messung starker ins Gewicht fallen, was einen Vergleich der Abscheidung jenseits von 99
%-Marke erschwert.

Die erreichte Ubereinstimmung der Simulationen mit dem Experiment ist vor diesem
Hintergrund als sehr gut zu bewerten.

Partikelmasse:

Die Auswertung der experimentellen Daten liefert eine Partikelmasse im Synthesegas von:
Produzierte Partikelmasse: 420 mg/m® (22°C) < bei 170 °C 279 mg/m®
Gemessene Partikelmasse: 169 mg/m? (22°C) < bei 170 °C 112 mg/m®

Die Abweichung ist erheblich und bedarf einer Diskussion und Bewertung.

Es gibt verschiedene mdgliche Ursachen fir die deutliche Abweichung:

e Die Zahleffizienz des FMPS lasst oberhalb von ca. 200 nm nach, so dass zu wenige
groflke und damit schwere Partikel gemessen werden.

e Partikelverluste durch Diffusion und Thermophorese auf dem Weg zum Abscheider
reduzieren die von der Messtechnik detektierbare Masse.

e Eventuell fihrt die fraktale Dimension der Agglomerate zu einer Fehlinterpretation der
PartikelgroRe, da das FMPS flr sphéarische Partikel kalibriert ist.

Da jedoch der elektrische Betriebspunkt des EF im Experiment und der Simulation gut
Ubereinstimmen, scheint das Modellaerosol, das aus den FMPS-Messungen generiert
wurde, die experimentellen Bedingungen gut anzundhern. Die gemessene
Partikelkonzentration scheint realistisch, da eine groRere Partikelraumladung zu einer
starkeren Abnahme des Stromflusses gegentber dem partikelfreien Betrieb fihren und somit
den elektrischen Betriebspunkt verschieben wirde.
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Es scheint daher wahrscheinlicher, dass die FMPS-Messung zur Messbereichsgrenze nach
oben hin die Partikelanzahl unterschatzt und damit die Partikelmasse deutlich unterschatzt
ohne, dass dies grof3e Auswirkungen auf den elektrischen Betriebszustand hat.

Um dies zu verdeutlichen wurde in Abbildung der Median der Log-Normalverteilung von 70
nm auf 95 nm verschoben.

Dies hat zur Folge, dass die Partikelmasse von 169 mg/m?® auf 420 mg/m?® ansteigt und damit
den berechneten Wert der Synthese erreicht.

Abbildung 4.28: Anderung der Partikelmasse bei Verschiebung des Medians der Verteilung
von 70 nm auf 95 nm

Diese Erklarung deutet darauf hin, dass obwohl die Diskrepanz zwischen theoretischer und
gemessener Partikelmasse im Synthesegas groR3 ist, sie fir die beschriebenen
Schlussfolgerungen jedoch von untergeordneter Rolle ist, da nur grofte Partikel von der
Messtechnik ausgeblendet wurden und damit der Betriebszustand und das
Abscheideverhalten trotzdem gut beschrieben werden kénnen.
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Parameteriibergabe an das Wandfiimmodell (AP5)

Im Rahmen des Vorhabens war vorgesehen, die Simulation des EF und die Simulation des
Wandfiims in zwei separaten Modellen zu realisieren und die notwendigen
Randbedingungen (Temperatur-, Stromungsfeld und Partikelimpuls) fir die Berechnung des
Phasentransfers und die Agglomeration im Wasserfilm an der Phasengrenzflache von einem
Modell in das andere zu Ubergeben.

Im Rahmen der Modellentwicklung fur den Wasserfilm mit Hilfe von OpenFOAM®, zeigte
sich, dass eine direkte Kopplung aufgrund der fehlenden Kenntnis der physikalischen
Randbedingungen beim Phasentransfer vom Prozessgas in den Wasserfilm nicht zielfuhrend
ist. Daher wurde beschlossen, dass die Simulation des Phasenlbergangs als
Parameterstudie durchgeflihrt wird und die Simulation des EF die GroRenordnung der
relevanten Parameter liefert.

Der grofte Partikelimpuls senkrecht zur Phasentransferflache ergibt sich bei maximaler
Betriebsspannung. In den experimentellen Untersuchungen wurde eine Maximalspannung
von 28 kV erreicht. Daher sind im Folgenden die Prozessparameter bei dieser
Betriebsspannung aufgelistet. Sie bilden die Grundlage fir die Simulation des
Phasenlibergangs:

e v=1m/s

o Tnx=170°C

e U=28kV

e N=6,19e13 1/m°

e d,=70nm

o  bion = 3,3e-4 m*/Vs

* prioz = 4260 kg/m3

e &rioz =114

e C,=4-5 an Niederschlagelektrode

Darliber hinaus wurde die elektrische Feldstirke an der Phasengrenzflache aus dem
radialen Verlauf im EF ermittelt.

Abbildung zeigt den radialen Verlauf der elektirischen Feldstarke im EF. Der fur die
Parameterstudien verwendete Wert ist E = 5 kV/cm.
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Abbildung 4.29: Verlauf der radialen Feldstarke bei einer Betriebsspannung von 28 kV

Abbildung zeigt die resultierende mittlere Partikelladung im Eingangsbereich des EF, wo die
Hauptabscheidung stattfindet. Der fir die Parameterstudien verwendete Wert ist Q, = -8,8 e.

Abbildung 4.30: Partikelladung [e] (U = 28 kV; d, = 70 nm)

Abbildung zeigt die Partikelgeschwindigkeit senkrecht zur Niederschlagselektrode.
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Fir die Parameterstudie wurde v = 0,23 m/s verwendet.

Abbildung 4.31: Partikelgeschwindigkeit senkrecht zur Niederschlagselektrode [m/s]
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2.5 Arbeitspaket 5: Numerische Untersuchungen des Phasentransfers und der

partikelbeladenen Waschfliissigkeit

Die gasgetragenen elektrisch geladenen Nanopartikel und ihre Abscheidung und
Phasenlbertragung auf/in den Wasserfilm beinhalten viele komplexe Mehrphasen-Fluid-
Partikel-Wechselwirkungen (MFPI) Gber einen weiten Langen- und Zeitskalenbereich, wie in
Abbildung 5.1 dargestellt. Der detaillierte Einblick in MFPI-Prozesse kann durch CFD-
Modellierung und -Simulationen gewonnen werden, indem die Kopplung von zwei
kontinuierlichen Phasen und einer dispergierten Phase berlcksichtigt wird. Bei der
Betrachtung der Suspension von Partikeln in Tragerflissigkeiten (einphasige oder
mehrphasige Fluide) lassen sich grundsatzlich zwei Modellierungsansatze unterscheiden.
Beim so genannten Eulerschen Ansatz wird auch die partikulare Phase als Kontinuum
betrachtet und entwickelt ihre Erhaltungsgleichung auf der Basis eines Kontrollvolumens in
ahnlicher Form wie die der Tragerflussigkeitsphase aufgestellt, wahrend beim
Lagrangeschen Ansatz die Partikel als diskrete Phase behandelt werden und die
Trajektorien jedes einzelnen Partikels berechnet werden. In diesem Projekt werden die
Trajektorien der im vorgeschalteten Syntheseprozess erzeugten Nanopartikel (gasgetragene
Partikel) betrachtet, so dass flr die Partikel ein auf dem Lagrangeschen Ansatz basierendes
Modell verwendet wird. Die beiden Tragerflissigkeiten (kontinuierliche Phasen) hingegen
werden mit einem Volume-of-Fluid-Modell (VoF-Modell) auf der Grundlage des Eulerschen
Ansatzes implementiert, bei dem die verschiedenen Phasen durch eine
Volumenkonzentration beschrieben werden.

Abbildung 5.1: Schematische Darstellung der Partikeldynamik im mehrphasigen
Flissigkeitstrager

5.1 Numerische Modellierung in OpenFOAM®

Die meisten kommerziellen CFD-Methoden haben bereits verschiedene Mehrphasenmodelle
als Standard. Wie jede andere kommerzielle Software verfigt auch die Open-Source-CFD-
Software OpenFOAM® Uber eine grolte Anzahl vordefinierter Standard-Solver, die fir eine
Vielzahl von strdomungsdynamischen Anwendungen, einschlief3lich Mehrphasenstromungen
und Partikeln, verwendet werden konnen. Darliber hinaus bietet OpenFOAM® aufgrund
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seiner objektorientierten C++-Struktur eine grofl’e Flexibilitdt, um jedes bestehende Modell
gezielt fur ein bestimmtes Problem zu erweitern. Daher wurde OpenFOAM® ausgewahlt, um
die Basis des MFPI-Modells zu implementieren. Hierzu wurde das auf dem ,Volume of
Fluids“ [45] basierende Modell - interFOAM genannt - mit der Particle Tracking Library
gekoppelt, um die Ablagerung/Phasenibertragung von gasgetragenen Partikeln auf/in
Tragerflissigkeiten zu analysieren. Anschlielend wurde das Basismodell durch die
Implementierung der erforderlichen Fluid-Partikel-Wechselwirkungsmethoden
weiterentwickelt. In diesem Modell 16st interFOAM (VoF-Methode) sowohl die Gas- als auch
die Flissigkeitsmedien als Kontinuumsphasen (Euler-Ansatz), wahrend die Particle Tracking
Library die Trajektorien aller diskreten Partikel (Lagrangescher Ansatz) verfolgt.

5.1.1 Volume of Fluid method / Continuum mediums (Euler approach)

In diesem Modell wird die VoF-Methode - ein Verfahren zur Modellierung der freien
Oberflache - eingesetzt, um die Grenzflache zwischen zwei inkompressiblen, nicht
mischbaren, isothermen Fluiden in einem Eulerschen Verfahren zu verfolgen und zu
lokalisieren. Bei dieser Methode werden beide Fluide als ein einziges Kontinuum mit einem
Satz von Gleichungen fir Masse und Impuls behandelt:

V-U=0  (28)

a(gtU)+V,(pUU)_v_(/NU)_(VU).Va:—Vp+V(,0g~X)—g‘pr+m<Va+ fp
(29)

Dabei steht U flir das gemeinsame Geschwindigkeitsfeld beider Fluide im gesamten
Stromungsgebiet, p fur die Dichte, p fir den Druck, « fir den Phasenanteil, g fir die

Schwerkraft, x fir den Ortsvektor, o flr die konstante Oberflachenspannung und « flur die
\%
mittlere Krimmung der freien Oberflache, die sich aus dem Ausdruck K=—V-[ﬁ}
a

berechnet. fp ist die zusatzliche Kraft, die durch die Partikel auf die Flissigkeit ausgeubt
wird.

Da beide nicht mischbaren Flussigkeiten im gesamten Bereich als eine effektive Fllssigkeit
betrachtet werden, werden die gemeinsamen Geschwindigkeiten und physikalischen

Eigenschaften als gewichtete Mittelwerte auf der Grundlage des Phasenanteils wie folgt
berechnet:

U=aU +(1-a)U, (30)
p=pa+p(l-a) (31)
p= o+ pg (1-a) (32)

Der Phasenanteil, «, unterscheidet zwischen den beiden Phasen. Er beschreibt das von
einer bestimmten Phase eingenommene Zellvolumen und gibt die raumliche Verteilung
zweier Phasen an. Der Phasenanteil kann Werte im Bereich von 0 < a < 1 annehmen, wobei
die Werte Null und Eins Regionen entsprechen, die nur eine Phase beherbergen, z. B. a =0
fir Gas und a = 1 flr Flussigkeit. Dieser Phasenanteil a selbst wird mit einer
Transportgleichung gelost:
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0
E“+V~(Ua)+V-[Ura(l—a)]=0 (33)

Dabei ist U, =U,-U, der Vektor der relativen Geschwindigkeit, auch bekannt als
"Kompressionsgeschwindigkeit".

Der Kompressionsterm erscheint als ein kinstlicher Beitrag zur Konvektion des
Phasenanteils. Er ist nur innerhalb der Grenzflachenregion aktiv und verschwindet an beiden
Grenzen des Phasenanteils. Die Phasenbruchgleichung wird gleichzeitig mit der
Kontinuitats- und Impulsgleichung gelost.

Die Gradienten des Phasenanteils in der Impulsgleichung treten nur im Bereich der
Grenzflache auf. Der vorletzte Term in der Impulsgleichung stellt die zusatzliche
Druckgradientenkraft an der Flussigkeits-Gas-Grenzflache dar, die aufgrund der
Oberflachenspannung entsteht und pro Volumeneinheit mit Hilfe des "continuum surface
force" (CSF) [46] Modells bewertet wird.

Neben der Geschwindigkeits-, Druck-, Dichte- und Viskositatsverteilung der
Kontinuumsbereiche bendtigen die diskreten geladenen Teilchen auch die Verteilung des
elektrischen Feldes der Kontinuumsbereiche, um die elektrostatische Kraft zu berechnen. Da
das elektrische Feld aufgrund der Dielektrizitatskonstante beider Flissigkeiten nicht
einheitlich ist, werden das elektrische Potenzial und das elektrische Feld durch die
Implementierung der Poisson-Gleichung im Eulerschen Bezugsrahmen geldst:

VAV =P g E=_vV (34)
&

Dabei ist p, die Raumladungsdichte, V und E sind die elektrische Spannung bzw. das
elektrische Feld und ¢ die Dielektrizitatskonstante des Mediums, die auch als gewichtete
Mittelwerte auf der Grundlage des Phasenanteils berechnet wird ¢ = ag, +(1—a)gg :

5.1.2 Discrete Particle Phase (Lagrangian Particle Tracking method)

In diesem Modell wird die Bewegung der diskreten Partikelphase in einem Lagrangeschen
Bezugssystem mit Hilfe der Lagrangian Particle Tracking (LPT) Library/-methode (LPT)
beschrieben. Die LPT-Methode verfolgt die Bewegung von Lagrangeschen Parcels im
gesamten Berechnungsgebiet. Jedes Parcel reprasentiert eine bestimmte Anzahl von
Partikeln mit identischen Eigenschaften, wie Durchmesser und Geschwindigkeit. Die
Darstellung der Teilchen im Rechengebiet wird als Punktmasse ohne raumliche Ausdehnung
behandelt und enthalt somit kein Volumen. Position und Geschwindigkeit der Partikel werden
in jedem Zeitschritt aktualisiert, indem eine Reihe von gewdhnlichen Differentialgleichungen
fir Flugbahn und Impuls auf der Grundlage des zweiten Newtonschen Gesetzes geldst
werden:

dx,, du,
T=up & mpFZFp & Ip

do, -T (35)
dt

Dabei ist m, prd;ﬂ'/6 die Masse eines Teilchens, Ip :O.lmpdﬁ das Tragheitsmoment
einer Kugel, F, die Summe der verschiedenen relevanten Krafte, die auf das Teilchen
wirken, o, die Winkelgeschwindigkeit eines Teilchens und T das Drehmoment, das auf ein
rotierendes Teilchen aufgrund der viskosen Wechselwirkung mit der Flussigkeit wirkt.



Abschlussbericht IGF Vorhaben ODIN (IGF-Vorhaben 20305 N) Seite 79

In dieser Arbeit werden der Luftwiderstand, die Schwerkraft, die Auftriebskrafte, die
elektrostatischen Krafte und die Oberflachenspannung berticksichtigt. Die Kraftbilanz eines
kugelférmigen Teilchens in einer viskosen Flissigkeit wird daher wie folgt ausgedriickt:

du,
Fp:mpT:FD+Fg+Fe+FS (36)

Die Widerstandskraft auf kugelférmige Partikel wird dann wie folgt berechnet:

_3m,uCy Re(Re)

F
"4 pd;

(u;—u,) (37)

Das Produkt aus Luftwiderstandsbeiwert C, und Reynoldszahl der Partikel wird auf der

Grundlage des Schiller-Neumann-Widerstandsmodells [47] als Funktion der Reynoldszahl
der Partikel ermittelt

24x(1+0.15Re}™)  if Re, <1000

. (38)
0.44><Rep if Rep >1000

C, Re(Re) = {

Da die Partikelgrole mit der freien mittleren Wegléange von Luft vergleichbar ist, wird der
Cunningham-Slipkorrekturfaktor C, auch in das Widerstandsmodell implementiert, der nur

aktiv ist, wenn sich die Partikel in der Gasphase befinden.

Gravitations- und Auftriebskrafte werden als eine kombinierte Kraft berechnet:

o
F, = mpg[l—p—fJ (39)

p
Die elektrostatische Kraft wird berechnet als:
F, =neE (40)

Dabei ist n die Gesamtzahl der Ladungen auf dem Teilchen, e die Elementarladung und E
das lokale elektrische Feld, das in einem Eulerschen Bezugssystem berechnet wird.

Im Experiment werden die Partikel durch die Coronaentladung aufgeladen, wenn sie das
Elektrofilter passieren. In der Simulation kann die Anzahl der Ladungen auf den Partikeln mit
dem Lawless-Modell [39] berechnet werden. In dieser Arbeit wird jedoch der Einfachheit
halber die Gesamtzahl der Ladungen auf den Partikeln als Kombination von Diffusions- und
Feldaufladungsmechanismen mit Hilfe der analytischen Formeln von Hinds [48] berechnet,

d kT K.d ce’Nt Ed? N.
N = Ny + Mg =~ In| 14 e +( 3¢ j p || _7KeeZ Nt (41)
2K e KT e+2 )| 4K e |\ 1+ 7K ez, Nt

Dabei ist c; die mittlere thermische Geschwindigkeit der lonen, N; die Konzentration der
lonen, Kg die Coulomb-Konstante, k Boltzmann-Konstante, d, der Durchmesser des
Teilchens, e die Elementarladung, € die relative Dielektrizitatskonstante des Teilchens, T die
Temperatur des Mediums, Z; die Mobilitat der lonen.

Die Oberflachenspannung ist implementiert als:

F, =rd o (42)
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Dies ist ein vereinfachender Ansatz, bei dem die Oberflachenspannung im Eulerschen
Bezugssystem als Funktion der Gas-Flussigkeits-Grenzflache implementiert wird. Somit
erfahren die Teilchen die Oberflachenspannungskraft nur, wenn sie sich an der Gas-
Flissigkeits-Grenzflache befinden.

5.1.3 Coupling algorithm

Fir die Partikeldynamiksimulationen in den mehrphasigen Tragerflissigkeiten muss eine
geeignete Kopplung von kontinuierlichen und diskreten Partikelphasen definiert werden. Im
Allgemeinen gibt es drei verschiedene Arten der Kopplung: 1-, 2-, und 4-Wege-Kopplung.
Die Art der Kopplung wird zunachst durch den Volumenanteil der festen Partikel bestimmt,

V
a, = %

e Bei ¢, <107 beeinflusst die Strémung der Tragerfliissigkeiten die Flugbahnen der

Partikel, aber die Partikel haben einen vernachlassigbaren Einfluss auf die Strdmung.
Daher enthalten die Impulsgleichungen der kontinuierlichen Phasen keinen
zusatzlichen Kraftterm flr die Partikel. Dies wird als 1-Wege-Kopplung bezeichnet.

o Bei 10°<a,<10” beeinflusst die Dynamik der Partikel das Strémungsfeld der

Tragerflissigkeiten. Daher bericksichtigt die Impulsgleichung fiir kontinuierliche
Phasen die zusatzliche Ruckkopplungskraft, die von den Partikeln auf die Strdmung
ausgeubt wird. Dies wird als 2-Wege-Kopplung bezeichnet.

e Wenn ¢, >107 Ubersteigt, treten zusétzliche Partikel-Partikel-Wechselwirkungen (z.

B. Kollisionen zwischen Partikeln) auf, die im Lagrangeschen Modell bericksichtigt
werden. Dies wird als 4-Wege-Kopplung bezeichnet.

In dieser Arbeit wurde die 4-Wege-Kopplung von MFPI in OpenFOAM® implementiert, aber
alle Simulationen wurden unter Berlicksichtigung der 2-Wege-Kopplung durchgefiihrt. Das
Flussdiagramm des implementierten MFPI-Modells in OpenFOAM® ist in Abbildung 5.2
dargestellt. Im Initialisierungsschritt werden die Geometrie, die Rand- und
Anfangsbedingungen sowie die Eigenschaften des Fluids und der Partikel in den
Berechnungsbereich geladen. Dann beginnt die Zeitschleife und in jedem Zeitschritt werden
die Operationen im Euler'schen und anschliefsend im Lagrange'schen Verfahren ausgefihrt:

e Im Euler'schen Verfahren wird der VoF-basierte Solver - interFOAM - unter
Verwendung des ,Pressure-Implicit with Splitting of Operator® (PISO)-Algorithmus
geldst, um die Verteilungen der Phasenanteile, Geschwindigkeits-, Druck- und
Dichtefelder der Tragerflussigkeiten zu erhalten.

e Dann wird die Poisson-Gleichung im Eulerschen Modell gelést, um das elektrische
Potenzial und die Feldverteilungen zu erhalten.

e Nach der Lésung der VoF- und Poisson-Gleichungen werden die Verteilungen der
mehrphasigen Flissigkeitseigenschaften (z. B. Viskositat, Oberflachenspannung)
unter Verwendung der zuletzt berechneten Verteilung des Phasenanteils aktualisiert.

e AnschlieBend werden die zuletzt berechneten Eigenschaften der Tragerflissigkeiten
an die Lagrangesche Bibliothek weitergegeben.
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¢ Unter Verwendung der neuesten Werte der Flissigkeitseigenschaften berechnet der
Lagrangesche Code die Krafte der Tragerflissigkeit auf die Partikel, und auf der
Grundlage dieser Krafte werden dann auch die Positionen und Geschwindigkeiten
der Partikel berechnet.

¢ AnschlieRend werden die Kollisionen zwischen den Partikeln berechnet, wenn die 4-
Wege-Kopplung eingeschaltet ist. Die Kollisionsereignisse werden durch Unterteilung
des Zeitschritts in mehrere kleine Zeitschritte aufgelost.

e Am Ende berechnet der Lagrangesche Code die Krafte der Partikel auf die
Tragerflissigkeiten, indem er die Impulsaustauschterme zwischen Partikeln und
Flussigkeiten fir jedes Partikel summiert und in die Impulsgleichungen der
Kontinuumsphasen einspeist (letzter Term in Gleichung-29), wenn die 2-Wege-
Kopplung eingeschaltet ist.

Abbildung 5.2: Flussdiagramm des Eulerian-Lagrangian-Algorithmus
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3.2 Simulationsergebnisse
3.2.1 Abscheidung der geladenen Partikel auf dem Fallfilm

Um die Ablagerung von gasgetragenen Ladungsteilchen auf dem Fallfiilm zu untersuchen,
wird das in der Abbildung 5.3 gezeigte 2-D-Rechengebiet gewahlt, in dem der Wasserfilm
von oben nach unten entlang der rechten Wand fallt, wahrend die partikelbeladene Stromung
in das Gebiet von unten nach oben strdomt und es an der oberen Stelle verlasst. Die
Injektionsgeschwindigkeiten und -dauer von Luft, Wasser und 100 nm groRRen Partikeln sind
in der Tabelle 5.1 aufgefiihrt. Das negative Potential (-75 kV

Uber eine Breite von 5 cm) wird an die linke Wand angelegt,

wahrend die rechte Wand geerdet bleibt. Da die Hohe des

Berechnungsbereichs kleiner ist als die Hohe der

Versuchsgeometrie, wurde eine hdhere Potenzialdifferenz

angelegt, damit sich die geladenen Teilchen auf dem

fallenden Film innerhalb der Héhe des Berechnungsbereichs

ablagern kénnen.

Up [m/s] | Zeit [s]

Luft (010) |0-0.3

Wasserfilm (0-10) 0-0.3

100 nm Partikel | (000) | 0.1-0.3

Tabelle 5.1: Injektionsgeschwindikeit

Die physikalischen und elektrischen Eigenschaften der
Partikel entsprechen denen des TiO2-Materials. Die Teilchen
werden mit konstanter Ladung injiziert, die gemal der
Gleichung berechnet wird. Die elektrostatische Kraft wirkt auf
die geladenen Teilchen nur wahrend ihrer Bewegung in der
Gasphase. Wenn die Teilchen in die flissige Phase
eindringen, wird die elektrostatische Kraft aufgehoben. Neben der | Abbildung 5.3: 2-D-
elektrostatischen Kraft werden auch der Luftwiderstand, die Berechnungsgebiet
Schwerkraft und die Auftriebskrafte berlcksichtigt.

Mit der Wahl geeigneter Randbedingungen fur die Ein- und Auslasse wird die Simulation fur
die partikelbeladene Stromung mit Fallfilm fir 0,3 s durchgeflihrt. Die rdumliche und zeitliche
Entwicklung der Phasenanteile, der Geschwindigkeit und des elektrischen Feldes fur den
Fallflm, der mit der partikelbeladenen Stréomung gekoppelt ist, ist in Abbildung 5.4
dargestellt. Es ist deutlich zu erkennen, dass das VOF-basierte Modell die Entwicklung des
Fallfilms und der Gas-Flussigkeits-Grenzflache genau erfasst. Daruber hinaus wurde durch
die Kopplung der Poisson-Gleichung mit der VOF-Methode auch das elektrische Feld in der
Domaéne entsprechend der Verteilung des Phasenanteils angepasst.

Die Gasgeschwindigkeit zieht die Partikel nach oben, wahrend das elektrische Feld die
Partikel in Richtung des Fallfilms treibt. Infolgedessen bewegen sich die Partikel diagonal auf
den Fallfilm zu. Sobald die Partikel den Fallfilm erreicht haben, lagern sie sich auf der
Oberflache des Fallfilms ab (anstatt in den Film einzudringen) und bewegen sich mit der
Grenzflache des Fallfilms. An dieser Stelle ist anzumerken, dass die Partikel nicht in den
Fallfilm eindringen konnten, obwohl das elektrische Feld an der Gas-Flussigkeits-
Grenzflache hoéher ist als das Feld in der passiven Zone von elektrostatischen
Nassabscheidern und keine Oberflachenspannungskraft bertcksichtigt wird, was zur
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Untersuchung der verschiedenen Krafte an der Gas-Flussigkeits-Grenzflache fihrt (nachster
Abschnitt).
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Abbildung 5.4: Raumliche und zeitliche Entwicklung des Fallfilms und der mit aufgeladenen Partikeln beladenen Strémung
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3.2.2 Parameterstudie der Kréafte fiir den Phasentransfer

Um die Auswirkungen der verschiedenen Krafte auf die Partikel an der Gas-Fluid-
Grenzflache zu untersuchen, wird das in der Abbildung 5.5 gezeigte 2-D-Rechengebiet
gewahlt. Die untere Halfte ist mit Wasser und die
andere Halfte mit Luft geflllt. Beide Phasen befinden
sich im Ruhezustand. Geladene Partikel
unterschiedlicher Groflie, von 50nm bis 1um, werden
in die Luftdomane in der Nahe der oberen Flache
injiziert. Mit Ausnahme des Durchmessers und der
Anzahl der Ladungen sind alle anderen
physikalischen und elektrischen Eigenschaften der
Partikel identisch und entsprechen den Eigenschaften
des TiO2-Materials. Die Ladungen der Partikel sind
proportional zu ihren Durchmessern und werden nach
Gleichung-41 berechnet. Das negative elektrische
Potential (-25kV Uber eine Hohe von 10 cm) wird an
das obere Feld angelegt, wahrend das untere Feld
geerdet ist. Die elektrische Feldstarke in der Luft und
an der Luft-Wasser-Grenzflache betragt etwa 5
kV/cm, was dem in der EHDM-Simulation ermittelten
Wert entspricht (AP4 - Abbildung 4.29).

Mit geeigneten Randbedingungen wurden die in der
Tabelle 5.2 gezeigten Simulationsreihen mit folgenden

Kombinationen durchgefihrt:

e Elektrostatik- Fq, Abbildung 5.5: 2-D-Berechnungs-
e Oberflachenspannung - Fs, gebiet zur Simulation des
e Gravitation - Fg, Phasentubergangs von Partikeln

e Widerstand — Fp
e relative Permittivitat, &

In einigen Fallen werden die Werte der relativen Permittivitaten (g;) flr beide Phasen als 1
angenommen, um eine konstante elektrostatische Kraft fiir die Teilchen in beiden Phasen zu
erreichen.

Fe und &
Luft Wasser Fs Fo Faut Fo
Case 1 An/1 Aus / 80 An An An An
Case 2 An/1 An /80 Aus An An An
Case 3 An /1 An /80 Aus An An An
Case 4 An/1 An /80 Aus An Aus An
Case 5 An/1 An/1 Aus An An An

Tabelle 5.2: Parameterstudie

Die simulierte raumliche und zeitliche Entwicklung der Partikel fir jede Parametervariation ist
in Abbildung 5.6 — 5.10 dargestellt. Zum besseren Vergleich der Falle werden die
Partikelentwicklungen flir jeden Fall mit den Verteilungen des Phasenanteils und des
elektrischen Feldes dargestellt. Da sich beide Phasen im Ruhezustand befinden und die
Auswirkungen der Partikel auf die Kontinuumsphasen vernachlassigbar sind, sind die
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Verteilungen des Phasenanteils und des elektrischen Feldes wahrend der gesamten
Simulation konstant.

O i
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Abbildung 5.6: Fall 1 [/ Berucksichtigung von Elektrostatik (nur Gasphase),
Oberflachenspannung, Widerstand, Gravitation und Auftrieb
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Abbildung 5.7: Fall 2 / Berucksichtigung von Elektrostatik (nur Gasphase), Widerstand,
Gravitation und Auftrieb
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Abbildung 5.8: Fall 3 / Berlcksichtigung von Elektrostatik (beide Phasen), Widerstand,
Gravitation und Auftrieb
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Abbildung 5.9: Fall 4 / Bertlicksichtigung von Elektrostatik (beide Phasen), Widerstand,
Gravitation
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Abbildung 5.10: Fall 5 / Berlcksichtigung von Elektrostatik (beide Phasen; &= 1),
Widerstand, Gravitation und Auftrieb

Analyse aller Falle:

o Dain allen Fallen die elektrostatische Kraft in der Gasphase dominiert, bewegen sich
die Partikel muhelos entlang der elektrischen Feldlinien in der Gasphase und
erreichen die Gas-Wasser-Grenzflache. Wahrend ihrer Bewegung in der Gasphase
ist deutlich zu erkennen, dass die Geschwindigkeit der Partikel bei 50 nm bis 200 nm
mit zunehmender GroRRe der Partikel abnimmt, wahrend bei 200 nm bis 1 ym die
Geschwindigkeit der Partikel mit der GréRe der Partikel zunimmt. Dies ist auf die
Kombination von elektrostatischen, Schwerkraft- und  Widerstandskraften

zurtickzufiihren. Sowohl die Schwerkraft (o d;) als auch die Luftwiderstandskrafte
(oc dﬁ) nehmen mit der GroRe der Partikel zu, wahrend die Anzahl der
Partikelladungen bei Partikeln unter 0,1 ym (aufgrund von Diffusionsaufladung)
proportional d, und bei Partikeln Gber 1 pm (aufgrund von Feldaufladung)
proportional zu df) ist. Zwischen 0,1 ym und 1 ym GréRe wirken beide Mechanismen
[48].

e Im Fall 1 werden alle Krafte bertcksichtigt. Aus Abbildung 5.6 ist ersichtlich, dass die

Partikel, sobald sie die Grenzflache erreichen, aufgrund der Oberflachenspannung
wieder in die Gasphase zurickprallen. Da die Oberflachenspannungskraft

proportional zu dp ist, ist der Ruckpralleffekt bei groReren Partikeln starker. Da die

elektrostatische Kraft in der Gasphase wirkt, bewegen sich die Partikel wieder in
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Richtung der Grenzflache und prallen wieder zuriick, wenn sie die Grenzflache
erreichen. Das Hin- und Herwandern und Zurickprallen setzt sich ewig fort. Dies
bedeutet, dass die Oberflachenspannung die dominierende Kraft an der Grenzflache
ist.

¢ Wie in Abbildung 5.4 zu sehen ist, dringen die Partikel nicht in den Fallfilm ein, auch
wenn die Oberflachenspannungskraft in der Berechnung nicht berilicksichtigt wurde.
Um die Wirkung anderer Krafte an der Grenzflache zu analysieren, wird die
Oberflachenspannung in Fall 2 ausgeschaltet. Wenn die Partikel die Grenzflache
erreichen, bleiben sie innerhalb der Grenzflache, weil (i) der Luftwiderstand und die
Auftriebskraft des Wassers gréfler sind und (ii) keine elektrische Kraft auf die Partikel
wirkt, wenn die Partikel in Kontakt mit Wasser kommen. Im Gegensatz zum Fallfilm
wirkt die Schwerkraft hier in Richtung des Eindringens, aber es scheint, dass auch
ihre GrofRe nicht ausreicht, um den Widerstand und die Auftriebskraft des Wassers zu
Uberwinden.

e In Wirklichkeit kann ein dielektrisches Partikel seine Ladung nicht sofort nach dem
Kontakt mit dem Wasser verlieren, vielmehr nimmt sie exponentiell mit der

Relaxationszeit 7 = £,¢,0,.; ab. Daher wird in Fall 3 die elektrostatische Kraft sowohl

fur die Luft- als auch flr die Wasserphase eingeschaltet. Die Ladungen der Partikel
werden in beiden Phasen wahrend der gesamten Simulation als konstant gesetzt
(keine exponentielle Abnahme). Vergleicht man die Falle 2 und 3, so ist deutlich zu
erkennen, dass die Partikel in das Wasser eindringen kénnen, wenn sie in der
Wasserphase der elektrostatischen Kraft ausgesetzt sind.

¢ Bei Fallfilmen tragen die Schwerkraft und die Auftriebskrafte normalerweise nicht zum
Phasentransfer der Partikel bei, da sie senkrecht zur Bewegung der Partikel wirken.
Daher wird der Fall 4 ohne Bericksichtigung der Auftriebskraft simuliert, die
Schwerkraft hingegen wurde bericksichtigt, damit der Vergleich mit Fall 3 moglich ist.
Die Ergebnisse (Abbildung 5.9) zeigen, dass die Wirkung der Auftriebskraft nicht
stark sichtbar ist, wenn die elektrostatischen und die Widerstandskrafte vorhanden
sind.

e Da die elektrische Feldstarke im Wasser 80-mal kleiner ist als das Feld in der Luft
und auch die Widerstandskraft im Wasser im Vergleich zur Luft hoch ist, ist die
Auswirkung der elektrostatischen Kraft im Wasser nicht so stark, wie in den
Abbildungen 5.8 und 5.9 zu sehen. Dies kann in der Simulation deutlich gemacht
werden, wenn man die hohere elektrische Feldstarke in der Wasserphase (Fall 5)
bertcksichtigt. Anstatt die Potenzialdifferenz in der Domane zu erhdhen, wird das
hohere elektrische Feld dadurch erreicht, dass der Wert der relativen
Dielektrizitatskonstante des Wassers gleich dem der Luft gesetzt wird, so dass die
Partikeldynamik in der Gasphase auch in der gleichen Zeitskala wie in allen
vorherigen Fallen bleibt. Vergleicht man Fall 3 und Fall 5, so wird deutlich, dass eine
hoéhere elektrostatische Kraft im Wasser die Partikel tiefer in das Wasser eindringen
lasst.

Aus den Fallen 1-5 wird deutlich, dass die Oberflachenspannung an der Grenzflache und die
Widerstandskraft im Wasser die Haupthindernisse fiir den Phasentransfer der Partikel sind.
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Im Experiment werden die Partikel erfolgreich in das Wasser Uberfihrt, wahrend in
der Simulation die Partikel nicht in den Fallfilm eindringen, wenn die
Oberflachenspannungskraft aktiv ist. Diese Diskrepanz kann auf die Methode zur
Berechnung der Oberflachenspannungskraft (geschatzt durch Gleichung 42)
zurlckzufuhren sein. Diese Gleichung basiert auf einem sehr vereinfachten Ansatz
und berlcksichtigt keine detaillierten Wechselwirkungen der Partikel mit der
Grenzflache, wie z. B. eine zeitabhangige Kapillarkraft. Diese Wechselwirkung kann
nur durch die Simulation der Partikel mit einem volumetrischen Auflosungsansatz
gelost werden, bei dem die Geometrie der Partikel berticksichtigt wird. Dies ist jedoch
in dieser Studie nicht moglich, da die Darstellung der Partikel in diesem
Berechnungsgebiet als Punktmassen ohne rdumliche Ausdehnung behandelt wird
und somit kein Volumen enthalt.

Die Widerstandskraft im Wasser kann durch die elektrostatische Kraft im Wasser
Uberwunden werden, was in der Realitat der Fall ist, da die Relaxationszeit der TiO,

Partikel T = 100s (& =114 und der elektrische Widerstand ~ 10" Q-m) betragt.

Natlrlich haben die Partikel im EF nicht die Moglichkeit, die elektrostatische Kraft
Uber einen so langen Zeitraum zu erfahren, da die Verweilzeit nach dem Kontakt mit
dem Fallfilm sehr kurz ist. Die Verweilzeit ist dabei abhdngig von der Geschwindigkeit
des Fallfilms, die im Folgenden mit Hilfe einer weiteren Simulation in einem 2 m
hohen ESP abgeschatzt werden soll (nachster Abschnitt).

5.2.3 Geschwindigkeit des Fallfilms

Die Entwicklung des Geschwindigkeitsprofils des Fallflms in einem 2 m hohen
Nasselektrofilter kann durch eine Simulation abgeschatzt werden, wenn der Massenstrom

Seite 90

des Fallfims und die Dicke des Films bekannt sind. Im
Experiment betradgt der Massenstrom des Fallfilms 7
kg/min, die Dicke ist jedoch nicht bekannt. Daher wird flr
die Simulation angenommen, dass der Fallfim wahrend
seines Eintritts in das System gleichmaRig Uber den
Umfang des Rohrs (10 cm Innendurchmesser) mit einer
Dicke von 2 mm verteilt ist, woraus sich eine
Injektionsgeschwindigkeit von 0,1856 m/s ergibt. Unter
Berlcksichtigung  dieser  Parameter  wurden  die
Simulationen, wie in Abbildung 5.11 dargestellt, mit und
ohne Gegenstromung im 2-D-Berechungsgebiet
durchgefthrt. In beiden Faéllen wird das Wasser
kontinuierlich mit einer konstanten Geschwindigkeit von
0,1856 m/s aus einem 2 mm dicken Wassereinlass in das
Berechnungsgebiet injiziert. Bei der Simulation mit
entgegengesetzter Luftstromung wurde der Luftstrom mit 1
m/s von unten in das Gebiet eingeleitet.

Wenn der Film fallt, variiert seine Dicke in Abhangigkeit von
der Resultierenden aus Schwerkraft, Adhasion an der
Wand, Oberflachenspannung und dem aerodynamischen
Widerstand in der Gegenstrdmung. Daher wurden der
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Phasenanteil des Wassers und vertikale Geschwindigkeitsprofile (nur in y-Richtung) Gber
zwei verschiedene vertikale Linien extrahiert: (i) 0,2 mm Abstand von der Wand und (ii) 0,5
mm Abstand von der Wand. Die Lange der vertikalen Linien betragt 2 m, beginnt unten
(Wasserauslass) und endet oben (Wassereinlass).

Die zeitliche Entwicklung der vertikalen Geschwindigkeitsverteilungen Uber beide vertikalen
Linien ist in den Abbildungen 5.12 - 5.13 dargestellt.

Aus Abbildung 5.12 und 5.13 ist ersichtlich, dass der Fallfilm beschleunigt und in weniger als
0,5 Sekunden eine konstante Geschwindigkeit erreicht. Dabei hat er eine Strecke von etwa
15 cm zurtckgelegt. Dann féllt er bis 1,5 s mit nahezu konstanter Geschwindigkeit Uber eine
Entfernung von 1m. Der Film fallt die untere Halfte des EF mit einer stark schwankenden
Geschwindigkeit weiter und erreicht den Auslass nach etwa 2,3 Sekunden. Die
Geschwindigkeit des Fallflms am Auslass liegt im Bereich von 0,5 - 2 m/s. Die
Geschwindigkeit im Film ist an der Wand null und nimmt mit zunehmender Entfernung von
der Wand zu. Dies ist beim Vergleich von Abbildung 5.12 und 5.13 erkennbar. Der Betrag
der vertikalen Geschwindigkeit ist fur einen Abstand von 0,5 mm von der Wand an jedem
beliebigen Punkt (von unten nach oben) héher als fir einen Abstand von 0,2 mm.

Abbildung 5.12: Zeitliche Entwicklung des vertikalen Geschwindigkeitsprofils Uber die
vertikale Achse - 0,2 mm von der Kontaktwand entfernt - fir die beiden Falle mit Gegenstrom
und ohne Gasstromung
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Abbildung 5.13: Zeitliche Entwicklung des vertikalen Geschwindigkeitsprofils Gber die
vertikale Achse - 0,5 mm von der Kontaktwand entfernt - fiir die beiden Falle mit Gegenstrom
und ohne Gasstromung

0.8 [ —— 0.2 mm von der Wand
I — 0.5 mm von der Wand

|

Phasenanteil von Wasser

0.2 04 0.6 0.8 1 1.2 14 1.6 1.8 2
Hohe [von unten nach oben], m

Abbildung 5.14: Verteilung des Phasenanteils von Wasser ber beide vertikalen Achsen fur
t=3s fur den Fall des Gegenstroms
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Nach etwa 3s haben sowohl der Gasstrom als auch der Fallfiim ihre entsprechenden
Auslasse erreicht, so dass die Strémung voll entwickelt ist. Daher wurde der Phasenanteil
des Wassers uber beide vertikalen Linien fur t=3s extrahiert und in Abbildung 5.14
aufgetragen.

Vergleicht man die vertikalen Geschwindigkeitsprofile aus Abbildung 5.12 und 5.13 fir t=3s
mit dem Phasenanteil des Wassers aus Abbildung 5.14, so wird deutlich, dass der laminare
Fallfilm in der zweiten Halfte des EF vollstandig zerfallt und in eine turbulente Strémung
Ubergeht. Selbst in Wandnahe (0,2 mm) wird die Strébmung innerhalb von etwa 60 cm
Stromungslange instabil (Vermischung von Luft und Wasser).

Zwar spiegelt dieses Geschwindigkeitsprofil nicht die realen Verhaltnisse, da es mit einem
volllaminaren Modell simuliert wurde, jedoch weisen die starken Fluktuationen in der zweiten
Reaktorhalfte eindeutig auf das Vorhandensein einer turbulenten Stromung im Fallfilm hin.
Die vollstandige Charakterisierung des Fallfilms durch Simulation mit einem geeigneten
Turbulenzmodell wird im Rahmen des Folgeprojekts PRODIS (IGF-Vorhaben 22191 N)
erfolgen und experimentell validiert werden.

Zusammenfassung der numerischen Untersuchungen zum Phasentransfer:

Die durchgefiihrten Simulationen zeigen, dass die direkte Uberfiihrung der Nanopartikel in
den Wasserfilm durch elektrische Krafte unter den Randbedingungen des Elektrofilters und
den Modellannahmen nicht wahrscheinlich ist.

In der Gasphase werden die Partikel durch elektrostatische Krafte sicher an die
Phasengrenzflache transportiert. Dort wirken maRgeblich die Oberflachenspannung und der
Stromungswiderstand des Wassers gegen den Phasentransfer der Nanopartikel.

Es konnte gezeigt werden, dass unter Vernachlassigung der Oberflachenspannung und bei
konstanten elektrischen Kraften im Gas und im Wasser, ein direkter Ubergang der Partikel
bei entsprechend langer Verweilzeit nicht ausgeschlossen werden kann.

Hier bleibt in zukUnftigen Untersuchungen zu prufen, ob ein akkurateres Modell zur
Berechnung der Kraft durch die Oberflachenspannung und die Implementierung einer
Relaxationszeit fir die Abnahme der Partikelladung bei Berihrung mit dem Wasserfilm eine
andere Schlussfolgerung zulasst.

Zum derzeitigen Zeitpunkt erscheint eine Durchquerung der Phasengrenzflache durch
Turbulenz im Fallfilm wahrscheinlicher als eine Uberfihrung aufgrund von elektrostatischen
Wechselwirkungen.
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2.6 Arbeitspaket 6: Numerisch optimierte Nanodispersion

Ziel dieses Arbeitspakets war die die Optimierung der Abscheideeffizienz und
Dispersionsstabilitdt durch gezielte Einstellung der Prozessparameter basierend auf den
Ergebnissen der Arbeitspakete 4 und 5.

Der Vergleich von experimentellen und numerischen Daten zur Abscheideeffizienz in AP 4
hat deutlich gezeigt, dass die erreichte Partikelabscheidung im Experiment mit einer Effizienz
von 99,6 % sicherlich als optimal gelten kann. Die verschiedenen numerischen
Parametervariationen zeigten, dass das installierte Elektrofilter mit den experimentellen
Randbedingungen keinesfalls ausgereizt ist und sowohl in Bezug auf die
Stromungsgeschwindigkeit als auch auf die Partikelkonzentration noch ausreichend
Reserven bestehen. Generell kann gesagt werden, dass eine moglichst niedrige
Stromungsgeschwindigkeit, niedrige Partikelkonzentrationen und moglichst hohe
Abscheidespannungen zu den besten Abscheideraten fihren.

Das Ziel, durch gezielte Einstellung von Prozessparametern eine Optimierung der
Dispersionsstabilitdt zu bewirken, wurde aus verschiedenen Griinden nicht erreicht. Die
experimentellen Arbeiten zeigen insbesondere, dass durch die Zugabe von TSPP in die
Waschflussigkeit hinreichend stabile Dispersionen fur die weitere Prozessierung erzielbar
sind. Weiterhin wird belegt, dass der Phasentransfer ohne signifikante Morphologiednderung
erfolgt. Die Kombination aus beiden spannt eine solide Basis zur weiteren numerischen
Optimierung auf. Zwar kdénnen aus diesen experimentellen Arbeiten im AP 2b und AP 3
entsprechende Empfehlungen abgeleitet werden, jedoch fehlen an dieser Stelle die
numerischen Untersuchungen und weiterfiihrenden Empfehlungen.

Grinde hierfir liegen zum einen an einem erhéhten Personalaufwand zum Aufbau und der
Ertichtigung der Versuchsanlage. Die Erzeugung des Fallfilms stellte sich als deutlich
aufwandiger heraus, als angenommen und die Verwendung des am IUTA vorhandenen
Hochspannungsnetzteils war nicht méglich, da die verbaute Regelungstechnik nicht adaquat
fur die Aufgabenstellung war. Hier musste ein entsprechender Ersatz beschafft werden.

Zum anderen wurde wahrend der Projektbearbeitung nach anfanglichen Versuchen
beschlossen, die Simulation des Wasserfilms nicht mit ANSYS Fluent® sondern aufgrund
seiner objektorientierten und quelloffenen C++-Struktur mit Hilfe der Open-Source-CFD-
Software OpenFOAM® durchzufihren. OpenFOAM® bietet eine gréRere Flexibilitat und
Anpassbarkeit bei der Implementierung zusatzlicher Modelle als ANSYS Fluent®.

Auch diese Umstellung der Simulationsumgebung sowie die Erstellung eines neuartigen
Solvers fur OpenFOAM® miindete in einem erheblich erhéhten Personalaufwand, so dass
mit dem neu erstellten Modell keine Optimierung der Experimente mehr durchgefiihrt werden
konnte (siehe AP 5).

Darliber hinaus wurde erst wahrend der Bearbeitung von ODIN erkannt, dass der Transfer
der Nanopartikel in die Flissigphase mit den vorhandenen physikalischen Modellen nicht
erklart werden kann. Zwar zeigen die Experimente, dass die Nanopartikel im Waschwasser
als stabile Dispersion vorliegen, doch die Simulationen konnten bislang keinen Mechanismus
identifizieren, der einen direkten Ubergang der Partikel in den Wasserfilm erklart (siehe AP
5). Es bleibt offen, ob Turbulenzen im Fallfilm oder die Scherkrafte in der Umwalzpumpe zur
Bildung der Dispersion flihren.

Die genannten Grinde und offenen Fragestellungen verhinderten zwar, dass AP 6 in vollem
Umfang bearbeitet werden konnte, miindeten jedoch in der Formulierung zweier weiterer
Forschungsantrage, um tiefer gehende Untersuchungen in diesem Bereich zu ermdglichen:
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IGF-Vorhaben 22291 N: PROzessierbare DISpersionen aus hochspezifischen
gasgetragenen Nanopartikeln durch Elektrophorese: Direkte Herstellung basierend auf

optischer und numerischer Fallfilm-Charakterisierung sowie mafRRgeschneiderter Anpassung
der kontinuierlichen Phase (PRODIS)

IGF-Antrag POSEIDON: Untersuchung der DePOSition und des Elntrags gasgetragener

Partikelagglomerate in Dynamische Fluide durch experimentelle und numerische MethOdeN
(POSEIDON)
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3. Angaben zur Projektforderung

3.1 Angaben zu den aus der Zuwendung finanzierten Ausgaben
Es wurde wissenschaftlich-technisches Personal (Einzelansatz A.1 des Finanzierungsplans,
HPA A und HPA B) im Umfang von 24,19 Personenmonaten eingesetzt.

Die Uberschreitung des bewilligten Personaleinsatzes wurde rechtzeitig angezeigt.
Geréate (Einzelansatz B des Finanzierungsplans):
Der beantragte Versuchselektroabscheider wurde beschafft: 16.500 Euro am 04.02.2020

Leistungen Dritter (Einzelansatz B des Finanzierungsplans):
Die beantragten Jahreslizenzen fir die Software ANSYS wurden beschafft: 6.000 Euro am
21.04.2020 und 4.860 Euro am 24.04.2021

3.2 Erlauterung der Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Arbeit
In der Forschungseinrichtung war das eingesetzte Personal und die geleisteten Arbeiten
entsprechend dem Arbeitsplan angemessen und flir den erzielten Projektfortschritt
notwendig. Die durchgefiihrten Arbeiten erfolgten weitgehend planmaRig und entsprechend
der im Projektantrag formulierten Zielstellungen.

Allerdings wurde aufgrund einiger Verzdgerungen eine ausgabenneutrale Verlangerung
beantragt und bewilligt. Die Arbeiten Gberschreiten den im Antrag geplanten und bewilligten
Umfang wie angemeldet und begrindet. Arbeitspaket 6 konnte wie beschrieben nicht
abschlieltend durchgefiihrt werden, da personelle und zeitliche Ressourcen insbesondere in
den Aufbau des Systems sowie die Bearbeitung des Arbeitspaketes 5 flossen. In beiden
Fallen war die Bearbeitung ressourcenintensiver als geplant.

Die Corona-Pandemie hatte unmittelbaren Einfluss auf die Bearbeitung des
Forschungsvorhabens. Uber einen Zeitraum von sieben Monaten waren bedingt durch die
ergriffenen Corona-Schutz- und Arbeitssicherheitsmallinahmen in der FE experimentelle
Arbeiten nur eingeschrankt mdoglich. Die Arbeiten wurden von max. zwei Personen
gleichzeitig durchgefuhrt. Dies fuhrte zu einem um hdheren Personalaufwand wie angezeigt.
Weiterhin war die Kombination von Reaktor und dem Nasselektroabscheider weitaus
aufwandiger als in der Antragsphase erwartet. Sowohl hinsichtlich des Aufbaus
(Konstruktion) als auch im eigentlichen Betrieb (Betriebsparameterbestimmung und
Versuchsdurchfiihrung). Im numerischen Bereich wurde im laufenden Vorhaben von der
Plattform AnsysFluent auf die Plattform OpenFOAM® gewechselt, so dass hier ein
personeller Mehraufwand zu verzeichnen war.

3.3 Darstellung des wissenschaftlich-technischen und wirtschaftlichen Nutzens
der erzielten Ergebnisse insbesondere fiir KMU sowie ihres innovativen
Beitrags und ihrer industriellen Anwendungsmaoglichkeiten

Fir den Fallfiim-Nasselektroabscheider wurde eine prototypische Konstruktion entwickelt, die
ohne weiteres fir industrielle Anwendungen im kleineren und mittleren Malistab genutzt
wer-den kann. Die Grundlagen fir die rechnerische Auslegung der Aerosolabscheidung sind
be-kannt und veroffentlicht. Die im Bericht darge-stellte Auslegung bezieht sich auf
Aerosoldaten, die als typisch bezeichnet werden kdn-nen. Durch den im Bericht
angegebenen Proportionali-tatsfaktor fir die Verweilzeit werden auch Nicht-Spezialisten in
die Lage versetzt, Auslegungs-daten fir andere Aerosole, Volumen-strome usw. abzuleiten.
Die Daten zu den Warme-uber-gangskoeffizienten sind vor allem fur die Auslegung und
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Einhaltung sicherer Betriebs-be-ding-ungen bei der Aerosolabscheidung in nicht-wassrige
Medien von Bedeutung.

Weiterhin ist es erstmalig gelungen eine integrierte Gesamtanlage im Technikumsmalfistab
aufzubauen und in Betrieb zu nehmen. Hier stehen KMU erstmalig Informationen zur
Verfligung malgeschneiderte Nanomaterialien in der Gasphase herzustellen, diese zu
funktionalisieren und direkt im Anschluss in die FlUssigkeit zu Uberfiihren. Die Erzeugung
prozessierbarer Flissigkeiten spielt fir KMU eine entscheidende Rolle. Zum einen missen
diese kostengulnstig herstellbar sein und zum anderen ein einfach handhabbar sein. Beides
erflllt das Anlagenkonzept, da die Pulverbehandlung entfallt (kostengtinstig) und eine bereits
nutzbare Dispersion direkt im Abscheider herstellbar ist. Der Schluss, dass die Uberfiihrung
die Partikelmorphologie nicht signifikant beeinflusst, stellt ebenfalls einen positiven Aspekt
fur die industriellen Nutzung im KMU Umfeld dar.

3.4 Fortschreibung des mit dem Antrag vorgelegten Plans zum
Ergebnistransfer in die Wirtschaft
Durchgefuhrte spezifische TransfermalRnahmen wahrend der Projektlaufzeit

Durchgefiihrte Ziel Rahmen Datum/
MaBnahme Zeitraum
Vortrag Vorstellung des Projekts | Duisburg / Sitzung 28.05.2019
am Institut far
Verbrennung und
Gasdynamik der
Universitat Duisburg-
Essen
1. projektbeql. Vorstellung des Projekts | Duisburg / Sitzung 04.06.2019
Ausschuss
2. projektbegl. Ergebnisprasentation Duisburg/Online 23.06.2020
Ausschuss
3. projektbegl. Ergebnisprasentation Duisburg/Online 30.08.2021
Ausschuss
Bachelorarbeit Qualifizierender Betreuung von Sara 12/19 bis 05/20
Hochschulabschluss) Struk durch
Projektleitung
Poster Transfer der Ergebnisse | European Aerosol August 2020
bei internationalen Conference (EAC
Konferenzen 2020) Online
Poster Transfer der Ergebnisse | NRW Nanokonferenz April 2021
bei internationalen
Konferenzen
Poster Ergebnisprasentation Cenide Konferenz 02.-04.03.2020
Internetprasenz Rasche / umfassende Veréffentlichung auf Ab Herbst 2020
Verbreitung der den Seiten des IUTA
Ergebnisse
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Geplante spezifische TransfermalRnahmen nach Abschluss des Vorhabens

Geplante Ziel Rahmen Datum/Zeitrau
MaBnahmen m
Vortrag Weiterbildung von KMU- | CENIDE- Quartal 11l 2022
Mitarbeitern Fortbildungsseminar
Ausstellung Transfer der Ergebnisse | Nationale Messen Ab Herbst 2022
in die Wirtschaft (durch CENIDE)
Publikation Veroffentlichung der z.B. Experiments in Ab 2022
Ergebnisse in Fluids, Chemical
internationalen Engineering Science
Fachzeitschriften
Internetprasenz Rasche & umfassende Veroffentlichung auf Ab Herbst 2022
Verbreitung der den Seiten des IUTA
Ergebnisse
Bericht Weiterbildung von KMU- | CENIDE Jahrlich
Mitarbeitern Newsletter/NanoEnergi
e und IUTA
Tatigkeitsbericht
(Auflage ca. 1500 bzw.
400)
Publikation Veroffentlichung der z.B. Experiments in Ab Herbst 2020

Ergebnisse in intern.
Fachzeitschriften

Fluids, Chemical
Engineering Science

4. projektbegl.
Ausschuss

Ergebnisprasentation

Duisburg

September 2022

3.4.1 Einschiatzung der Realisierbarkeit des Transferkonzeptes

Die weitere Realisierbarkeit des Transferkonzeptes wird als hoch eingeschatzt:
Die wahrend der Projektlaufzeit nicht mehr realisierte abschlieRende PA-Sitzung wird
nachgeholt, die meisten der noch ausstehenden MalRnahmen haben bereits einen konkreten

Umsetzungstermin.
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