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MAKOFILT: Arbeitsdiagram

Arbeitsschritte Zeitraum (Projektmonat) Mon
11 2| 3 5/ 6 9 10| 11| 12 13]7 15| 16) 17| 18| 19| 20| 21| 22| 23| 24| 24
1. Erweiterung Prifstand : 6
2. Zentrifugation 6
3. Auswahl Medien 12
4. Beschichtungsverfahren 15
5. Probenherstellung 19
6. Messung der 19
Filtrationseigenschaften
7. Erarbeitung 5
Auslegungsrichtlinie
» WP 4: Verzdgerung bei den Tests zur Erzeugung von Mustern
» WP 3: Erweiterung der Medienauswahl auf der Grundlage der
Zentrifugationstests in WP 2 und des Filtrationstests in WP 6
Laufzeit: 01.07.2022- 30.06.2024
(kostenneutrale Verlangerung bis zum 31.1.2.2024 geplant)
Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 3




Ubersicht %@

» WP 2: Zentrifugationstests
* 1. Aufbau

e 2. Vorversuche an definierten Vliesstoffen aus
synthetischen Fasern

« 3. Versuche mit gemusterten G-Medien (aus Projekt
VEDKOF)

* 4. Versuche mit Drainagemedien

» Charakterisierung von Koaleszenzmedien (Fa HYDAC)
Medien mittels Zentrifugationsversuche und Filtrationstests

» Modifizierung mit Silikon.....

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar



AP 2: Zentrifugation — Abbau DTNW Y foto)

Seitenansicht

Eppendorf-Zentrifuge

Distanzeinsatz
Scheibe mit
Schlitzen (3D-
Druck), D 60
mm, H 40 mm

Arbeitsbereich bis max. 4000 rpm.

Mdogliche Einsatze:

0 4 x Spezial-GroBraumbehalter (3D-Druck)
mit einem nutzbaren Durchmesser < 60mm

0 4 x Becher mit je 4 Einsatzen fur
gebrauchliche Zentrifugenrohrchen (25 ml) mit
maximaler Proben-Durchmesser < 20 mm \ J

. . . e Proben als Stanzlinge
Positionierhilfe: Gitterkéafig aus Kunststoff Positionierhilfe:

Gitterkafig aus
Kunststoff

o Zentrifugation in liegender Position. Versuche mit
grolleren Proben als Stanzlinge (D=40 mm)
wurden mit reduziertem Distanzhalter (3D-Druck, h
= 5 mm) durchgefuhrt

o Dia-Klapprahmen mit einer gedffneten Seite fur
ungestdrten Olabfluss. B(max) 50 mm, H(max) 50
mm, bei 35 mm x 35 mm Probe freier Abstand
nach unten 10 mm, frei Offnung 23,5 mm.

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar



AP 2: Zentrifugation — Aufbau IUTA Y foto)

Hettich-Zentrifuge:

0]

o

Zentrifugation in liegender Position Einsatz fur 25
Hierzu werden Stanzlinge mit einem Durchmeser von I mi Rghrcﬂen,
16 mm als mehrlagiges Paket oder einzeln in den m;Z? Z%r(r:nrrr?es

vom IUTA entwickelten Filtereinsatz gelegt.

Der Einsatz passt in die 25ml Zentrifugenrohrchen
und lalkt im konischen Ende genugend Platz fur das

abgeschleuderte Ol.

Ol - Corena S3 R46

Notiz: Die Versuche in dieser Konfiguration kbnnen an
beiden Zentrifugen durchgefihrt werden,

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar



« Zentrifugationsversuche an definierten PP Vliesstoffes¥a @

Ma W M5 PP Nadelverfestigte Charakterisierung
@ M3 - Stapelfaserviiesstoffe (STFI)
£ 3000 o - 15 5 REM 50x
- A =1
£ ) .o. ~ 0 3 Filamentfeinheit
= o i ) ilamentfeinhei
2 2000 ¢ N 30 Q. 1,0 dtex
o - s ) .
Flachengewicht
© A - o
g 1000 P > 3 200,0 glgm
(o] ) .
2 o P 0 & Dicke 2,8 mm,
= i e Dichte 54,2 kg/m3
< OJO 2l0 4;0 6,0
A air permeability Fibre fineness (dtex) Filamentfeinheit
@ water
® ol 2,8 dtex
Flissigkeitsaufnahme - Ol und Wasser- (linke Achse) und Flachengewicht
Luftdurchlassigkeit rechte Achse) der PP Vliesstoffe mit variierender 200,0 g/gm
Faserfeinheit und konstanter Flachenmasse/Dicke Dicke 2.8 mm
Dichte 54,2 kg/m3
% M1-Vlies: Zentrifugation 2 min
250 Filamentfeinheit
200 2,8 dtex
§ 10 Flachengewicht
? o 200,0 g/gm
50 Dicke 29 mm,
. Dichte 71,1 kg/m3
200 rpm 400 rpm 600 rpm
MEAMBHHESE EHEES Vorversuch PP-Vlies M1 liegend

(Abstrémseite oben)

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 7



« Zentrifugationsversuche an definierten PP Vliesstoffen: i@ @

Feinheit F.lange Fl.gew. Dichte Dicke LuftDurch

dtex mm g/m? kg/m®* mm 1/m?s

M1 2.8 60 153.4 542 2.83 1762

M3 2.8 60 2045 710 288 1179

M4 1 50 184.0 575 32 696

M5 5.5 40 1704 418 4.08 2746 » Zentrifugationstests sind

550 o o gegenuber der Architektur des
' o 2 Vliesstoffs sensibel, wenn die
o 0 0O . .

oo & O s Bedingungen (Zeit, Drehzahl)
’ Q . . .

w £z 2 optimiert sind.

£ © 5 O

& 15,0 :"g 132 % 171 13,7

c [0 3

5 o ) 11,8

0

0100  ga| ss - .

6 7,8 ! 73

2 50

48_:‘0 ’

g

x 00 o - o

M1 M3 M4 M5

Vorversuche PP-Vliesstoffe liegend (Abstromseite oben)

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 8



» AP 2: Zentrifugationsversuche ¥ o)

Uberblick liber die durchgefiihrten Arbeiten:

Anwendung der Methode auf Koaleszenz- und Drainagemedien
Zusatzliche Auswertung der Benetzung bei der Messung der Steighdhe
Beispiel fur Messungen an einer gemusterten Probe (aus VEDKOF-Projekt)
Vergleich der Ergebnisse bei verschiedenen Versuchsaufbauten

Einfluss der Lage der Probe relativ zum Rotationsmoment

Einfluss der Ausrichtung der Fasern (Drainagemittel)

YV V V V V V V

Vergleich der Zentrifugations- und Filtrationsversuche (IUTA)

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 9



« AP 2: Zentrifugationsversuche — Medium G (VEDKOF@%@ @

Gemusterte phobe/ phile Streifen Messung der Steighohe
Wiederholte Zentrifugation bei 600 rpm 5° Rest6l-Gehalt und Hohe vs. Zeit bei 720 rpm

120 120

100 100
- 80 80
g 60 60
ES

40 40 i

0 0 - ;
0 1 2 3 0 5 10 15 20 25

Vedkof_G - Modifizierung: 2' 720 rpm

I ' I I I I modifizierter Proben nach Zentrifugation
Gll

G Il mod. G llmod. 90°
Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 10
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mg/gvor mg/g nach2' 720rpm » Hohe des Restols eignet sich nicht gut zur Charakterisierung
(ungleichmafiger Verlauf, nicht immer gut sichtbar)




AP 2: Steighéhe — Medium G (HYDAC) BHE (ro)

Hydac G - Richtung Warenbahn:
Steighdhe nach 10min: Abstrom (a) 24mm, Anstrom (i) 14mm

Abstrém - ~ Anstrém

Hydac G - Richtung Drainage:
Steighohe nach 10min: Abstrom (a) 20mm, Anstrom (i) 14mm

Steighohen-Versuch

Abstrom = cx) A [

» Hohe des Restdls eignet sich nicht gut zur Charakterisierung
(ungleichmafiger Verlauf, nicht immer gut sichtbar)

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 1"



» AP 2: Zentrifugationsversuche ¥ o)

» Vergleich der Ergebnisse bei verschiedenen Versuchsaufbauten

120 vedkof G liegend - Zentrifugenvergleich (IUTA Konfig.)
% Restol vs. rpm
100
—@— Hettich - IUTA Konfig.
80 Die Unterschiede sind
g —&— Eppendorf - IUTA Konfig. auf mogllche
& ©0 Ungenauigkeiten im
X RCF-Wert als relative
¥ Zentrifugalbeschleunigun
g bei verschiedenen
20 Geraten zurtckzufuhren
0
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500

m

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 12



» AP 2: Zentrifugationsversuche ¥ o)

> Einfluss der Lage der Probe relativ zum Rotationsmoment
Probe senkrecht stehend / Grol3raumbehalter”:

1 in Bahn-Richtung in Drainage Richtung

7 Hydac F: Position liegend, Eppendorf/Rorcheneinsatz uptake g/g uptake' g/g Restol uptake g/g uptake' g/g Restol
% o
6
L | ® & i
> ﬁ\ 52 03 43 +-02 84+/-2 52 +-02 43 +-01 84 +/-2
4 +/-
tl \\\ 51, 31 +0160+-3 48 +03 33 +-01 68+-3
® ke Anstr. /- /-
‘ | e— —3 41 28 402 67+-2 41 27 402 66+-3
1 ~&—uptake' Anstr. 0.4 0.3
Unten +/- +/-
0.2 2.8 +-01 65+/-1 4.7 3.0 +-01 64 +/-2

500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
rpm

0.2
Proben liegend (3er Paket 16 mm Stanzlinge)

Abstrom oben Abstrom unten

o
o
»
w

) Restol Restol
Hydac G: Vergleich Olabgabe in liegender Position. uptake g/g uptake' g/g uptake g/g uptake' g/g
Einzelner Stanzling 40mm. GroRraum-Behélter + % °
Distanzring h 4cm. +- +-
5.2 50 +-02 95+/-4 51 5.1 +/-0.1 100
0.2 0.1
+/- +/-
5.3 i 48 +-02 91+4/-6 5.2 Y 47  +-02 91 +/-5
+/- +/-
4.7 44 +-01 94+/-2 4.8 45 +-02 93 +/-2
0.2 0.1
+/- +/-
4.8 i 4.7 +-01 97 +/-1 4.8 i 45 +-01 94 +/-2

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 13



» AP 2: Zentrifugationsversuche ¥ o)

» Einfluss der Lage der Probe relativ zum Rotationsmoment

Lage der Probe (Klapprahmen) im
GrolRraumbehalter der Eppendorf-Zentrifuge

L] - M v ) LBO im
\\‘- *“dp i} = fl=m] - dp - O

> Beeinflusst die Ausrichtung des Koaleszenzmediums relativ zur Schwerkraft die
Drainage?

» Filtrationsversuche mit gekippten Proben (IUTA)

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 14



- AP 2: Zentrifugationsversuche - Drainage Medien ¥ @

> Einfluss der Ausrichtung der Fasern / Corena Ol bei 720 rpm

o

Restdl [%]
_ AN
o O

o o

50
40
30
20
10

Restdl [%]

PLA 61

m Restdl % (Il zu WS)
m Restol % (90° zu WS)

Zeit [Min]

PLA 404

mRestdl % (Il zu WS)
m Restdl % (90° zu WS)

Zeit [Min]

PLA 350

mRestdl % (Il zu WS)
m Restdl % (90° zu WS)

5

Zeit [Min]

Spinviiesstoffe aus PLA Charakterisierung
(STF)
REM 100x
PLA1+ 7%PBS

-PLA2+ 7%PBS.
-wasserstrahlverfestigt
-80bar/110bar/110bar.
-Faserfeinheit: 5,76dtex
-Flachenmasse: 138,7g/m2

PLA1+PLA2 Mischung

-keine Nebenkomponenten.
-wasserstrahlverfestigt
-110bar/185bar/185bar.
-Flachenmasse: 103,3g/m2
-Schmelzpunktlt.DSC: 169,6°C
-Glastemperaturlt.DSC: 63,6°C

Filamentfeinheit
1,9 dtex

Flachengewicht
113,7 g/gm

Filamentdurchmesser
14 pm

Duisburg, 06.11.2023

Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 15



AP 4: Spruh-Roboter

- ma —— Steuergerat fiir das Volumen
* Forderstrom (ml/min)
*  Volumen (ml)

—> Steuergerat fiir den Druck

Steuergerat zum
Programmieren von

Mustern

*  Punkte

* Linien

* Dauer des Dosierpunktes

+ Anderungen der x-,y-,z-
Koordinate

z-Koordinate

x-Koordinate

y-Koordinate

Duisburg, 06.11.2023

Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar
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Spruh-Roboter %@

Erste Vorversuche mit unterschiedlichen Gewebe und Vliesen

PES Viskose

Bedingungen

Forderstrom: 0.51 ml/min

Druck: < 0.5 bar Gewebe
z-Koordinate: 47 mm

(50 mm maximal =

geringster Abstand zur

Glasplatte)

Punkte und Linien in

einem Programm erstellt Vlies
Volumenp, .« 8 ML

Volumeny.: 93 pL

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar
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Spruh-Roboter

Erste Tropfversuche

Bedingungen
Forderstrom: 5 ml/min
Druck: 0 bar
z-Koordinate: 45 mm
(50 mm maximal =
geringster Abstand zur
Glasplatte)

PES 048 Vlies

10 i
15
20 pl
25 ul
50 ul

Tropfen sehen trotz
gleichem Volumen
unterschiedlich grol3
aus!

Duisburg, 06.11.2023

Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar
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Spruh-Roboter

Unterschiedlich breite Linien

PES 048
Bedingungen : _Vlies
Forderstrom: 2 mi/min = '
Volumen,.: 0.4 ml
Druck: < 0.5 bar
z-Koordinate: 45 mm
Dicke,;,: 0.5 cm
Lange: 12 cm
Abstand, ien: 1.5 cm
Ax: 20 mm

Bedingungen
Forderstrom: 0.51
ml/min

Volumen,i.: 0.1 ml
Druck: < 0.5 bar
z-Koordinate: 50 mm
Dicke|jnie: 0.3 cm
Lange: 12 cm
Abstand,;,in: 0.2 cm
AX: 5 mm

PES 027
Vlies

Bedingungen
Forderstrom: 2 ml/min
Volumen.: 0.4 ml
Druck: < 0.5 bar
z-Koordinate: 43 mm
Dickene: 0.7 cm
Lange: 12 cm
Abstand, e 1.2 €M

Bedingungen

Forderstrom: 0.51
ml/min

Volumen,i.: 0.1 ml
Druck: < 0.5 bar
z-Koordinate: 48 mm
Dicke,;,i: 0.3 cm
Lange: 12 cm
Abstand;,ien: 0.2 cm

Duisburg, 06.11.2023

Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 19



Spruh-Roboter

Bedingungen
Forderstrom: 0.51

ml/min

Volumen.: 0.1 ml
Druck: < 0.5 bar
z-Koordinate: 48 mm
Dicke,j,i: 0.3 cm
Lange: 12 cm
Abstand e, 0.2 cm
Ax: 5 mm

Bedingungen
Forderstrom: 0.1 ml/min

Volumeny.: 0.02 ml
Druck: < 0.5 bar
z-Koordinate: 50 mm
Dicke|jnie: 0.2 cm
Lange: 12 cm
Abstand j,in: 0.3 cm
Ax: 5 mm

PES 027
Vlies

PES 048
Vlies

Uber Nacht

v

Dringt weiter ins Vlies ein

Duisburg, 06.11.2023

Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar
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Ubersicht Filtermedien Y foto)

 Variante A bis H

Hydac Auf Poren / .

blauer Strich  AuRen Wickelrichtung 10 Fluor Keine? S";'fertE/ OIETLUED Oleophob  Oleophob
blauer Strich  AuRen Wickelrichtung 10 keine Keine? Sllg;;ne/markleﬂe Oleophob Oleophob
blauer Strich  AuRen Wickelrichtung 10 F-frei Keine? Sllzilteerte/marklerte Oleophob Oleophob
griine Streifen Aufen Wickelrichtung 10 Fluor Keine? S"Zi';”e/ ENSED Oleophob  Oleophil
ohne AuBRen Wickelrichtung 10 Fluor Keine? Glatte Seite Oleophob Oleophob
Variante F  [jabid Aufen Wickelrichtun 10 keine Keine? markierte Seite Oleophil  Oleophil
21.02.2022 Y ung ' P P
Datum Rolle innen
Variante G Aulen Wickelrichtung 10 Fluor Keine? markierte Seite Oleophob oleophil, aulRen
21.02.2022
eher oleophob
Rolle innen
. Datum . . . . . . oleophil
r ? ’
Variante H 10.08.2022 AuRen Wickelrichtung 10 F-frei Keine? markierte Seite Oleophob Aulen eher
oleophob
|__Variante__| Material | PorengréBefum] [  Ausristung |
Y Glasfaser 10 Fluor-haltig [undefiniert] (oleophob)
B Glasfaser 10 Fluor-haltig [undefiniert] (oleophob)
Glasfaser 10 Fluor-frei + fluor-haltig [undefiniert] (oleophob)
B Glasfaser 10 Fluor-haltig (oleophob)
B Glasfaser 10 Fluor-haltig (oleophob)
B  Glasfaser 10 Keine (oleophil)
B  Glasfaser 10 Fluor-haltig (oleophob)
B  Glasfaser 10 Fluor-frei (oleophob)

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar



Varianten G und H - Elementzusammensetzung »Xm@

. Variante G und H

-mm g

Glasfaser 10 Fluor-haltig [undefiniert] (oleophob)
Glasfaser 10 Fluor-haltig [undefiniert] (oleophob)
Glasfaser 10 Fluor-frei + fluor-haltig [undefiniert] (oleophob)
Glasfaser 10 Fluor-haltig (oleophob)
Glasfaser 10 Fluor-haltig (oleophob)
Glasfaser 10 Keine (oleophil)
Glasfaser 10 Fluor-haltig (oleophob)
Glasfaser 10 Fluor-frei (oleophob)

Medium VH

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar



Varianten G — EDS: Elementzusammensetzung »Xm@

« Variante G — Fluor-haltig

| |Gewichts-% | Atom % o

Vergr.: 412
. Abnah inkel: 34.7
Bereich 1 Fluor 17.79 13.32 LivgaMZsesvé:usr(S): 500
Filterzeit(us):3.84
Auflésung:(eV) 126.8

Bereich 2 Fluor 12.91 9.74

Bereich 3 Fluor 4.95 3.98

8,10k
7,29
6,48k
5,67k
- EDS an Medium VG
4,05k
3,24k
243k
1,62k

N
081k Na

-

0'006(,00 0,33 0,66 0,99 132 165 198 231 2,64 297

sek: 500.0 0 Cnts 0.000 keV Det: Octane Elect Plus

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar



Varianten H — EDS: Elementzusammensetzung »Xm@

 Variante H: Fluor-frei

= Parameter:
Gewichts- | Atom % - 5
Vergr.: 412
OA) Abnahmewinkel: 34.6
Live Messdauer(s): 500

Filterzeit(us):3.84

Bereich 1 Fluor 14.69 12.40 Aufidsung:(eV) 126.8
Bereich 2 Fluor 11.87 9.84
Bereich 3 Fluor 14.14 12.46

o EDS an Medium VH

3,84k
2,88k
1,92k

0,96k

c"0%(.00 033 0,66 0,99 132 1,65 1,98 231 2,64 2,97
iek: 500.0 0Cnts 0.000 keV Det: Octane Elect Plus

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar



Ubersicht Trockendifferenzdruck Y foto)

Varianten A-H: Differenzdruckanstieg wahrend der Sattigung mit Ol (~137 mg/m?)

5
45
4
S 3.5
Nel
E
e ® Druckverlust VA
g 3 . - ° ® Druckverlust VB
N @ . Y
5 2 i N . ® Druckverlust VC
g 55 9 ® o o Druckverlust VD
== ® Druckverlust VE
® Druckverlust VF
2 . @ Druckverlust VG
® Druckverlust VH
15 ® Druckverlust VA_90°

® Druckverlust VC_90°

0,00 0,00 0,00 0,01 0,01 0,01
Zeit [h]

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 25



Ubersicht Fraktionsabscheidegrade

DXM ivta

100%

90%

80%

70%

60%

Fraktionsabscheidegrad

50%

40%

Fraktionsabscheidegrad

Anstrémgeschwindigkeit: 20 cm/s

0.1

1
Partikeldurchmesser in pm

100 9

Fraktionsabscheidégrad

809

~
o
)

[=2]
o
&

[4))
[=]
©

409

0,1

Fraktionsabscheidegrad
DEHS

A
B
c
D
E
F
G
H
D

Varianten AP:

- 180 Pa

179Pa
186 Pa
306 Pa

—-174Pa
- 195Pa

198 Pa

- 202 Pa

F2 - 486 Pa

Anstromgeschwindigkeit: 19 cm/s

Partikeldurchmesser in pm

1

—Variante A
Variante B
Variante C

—Variante D

—Variante E

—Variante F
Variante G

—Variante H

Duisburg, 06.11.2023

Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 26



Variante A %@

Sattigung von Variante A (korr.)

N N w W
o [4)] o (3]

=
w

Druckverlust [mbar]

10

0,00 1,00 2,00 3,00 4,00 5,00 6,00 7,00 8,00
Zeit [h]

1. Streifenmuster
2. Oleophob mit oleophiler Tendenz

Hydac Auf Poren/ |Ausriistung lIt. .
10

blauer Strich  AuRen Wickelrichtung Fluor Keine? Sllgilteerte/marklerte oleophob oleophob

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 27



Variante A_90°verdreht — .
Streifen in Drainagerichtung E’X‘W@

P £ o
A g
0

Variante A_90°gedreht (korr.)
35

w
o

N
(&)}

& i

N
o

Differenzdruck [mbar]
o

10
@ Druckverlust
5
0
0,00 2,00 4 00 6,00 8,00

Zeit [h]

1. Streifenmuster
Oleophob mit oleophiler Tendenz

Hydac Auf Poren / Ausrustung It.

VarlanteA blauer Strich  AuRen Wickelrichtung Fluor Keine? Sllg:;rte/marklerte oleophob oleophob

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 28



Vergleich Variante A: .
Streifen quer und in Drainagerichtung %@

Varianten A und C: Differenzdruckanstieg wahrend der Sattigung mit Ol (~137 mg/m?3)

45

40

w
(6]

w
o

]
[4)]

[\
o

® Druckverlust VA
® Druckverlust VA_90°

-
w

Differenzdruck [mbar]

10

0,00 5,00 10,00 15,00 20,00 25,00

Zeit [h]

1. Streifenmuster in Drainagerichtung: etwas geringerer Differenzdruck

2. bei 6h: ~2 mbar, bei 20h: ~1mbar

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 29



Variante C DK ivta

Sattigung von Variante C

B
o

B
o

@
w

[
o

[ ]
w

[
o

Druckverlust [mbar]

@ Druckverlust

-
w

10 |

0,00 1,00 2,00 3,00 4,00 5,00 6,00 7,00 8,00
Uhrzeit

1. oleophob

Hydac . Auf Poren / .
10

blauer Strich  AuRen Wickelrichtung F-frei Keine? Sllre1i|teerte/mark|erte oleophob oleophob

Duisburg, 06.11.2023
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Variante C 90° verdreht —
Streifen in Drainagerichtung E’X‘W@

vr
Variante C 90° verdreht (korr.)

45

40

® Druckverlust

0,00 1,00 2,00 3,00 4,00 5,00 6,00 7,00 8,00
Zeit [h]

1. oleophob

Hydac Auf Poren /

Seite

blauer Strich  Auf3en Wickelrichtung F-frei Keine? Ui A oleophob oleophob

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 31



Vergleich Variante C:

Streifen quer und in Drainagerichtung

Varianten A und C: Differenzdruckanstieg wahrend der Sattigung mit Ol (~137 mg/m?)

50

45

o ) w w N
o o S a o

Differenzdruck [mbar]

—_
(63

10

0 5

10

Zeit [h]

15

@ Druckverlust VC
® Druckverlust VC_90°

20 25

1. Streifenmuster in Drainagerichtung: etwas hoherer

Differenzdruck
2. bei 6h: ~2,7 mbar
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Zentrifugation — Durchfuhrung »Xm@

 Ausstanzen einer Scheibe aus dem Medium,
Durchmesser: 20 mm,

« Wiegen der Scheibe,

« Einsetzen der Scheibe(n),

« Bestimmung der Trockenmasse (Scheibe + Halterung),

- Aufgabe von ca. 0,5 g Ol,

« Wiegen,

« Zentrifugation (mit 250, 500 oder 1000 U/min) und dazwischen
Wiegen nach ca. 1, ca. 5, 10, 20, 30, 40, 60 ,90 min

« Temperierung der Zentrifuge auf 20°C

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar



Zentrifugation - Ergebnisse Y foto)

-mmﬂ- Ausriistung (laut Hersteller DTNW -Test

Glasfaser 10 Fluor-haltig [undefiniert] (oleophob)  Oleophob
Glasfaser 10 Fluor-haltig [undefiniert] (oleophob)  Oleophob
Glasfaser 10 Fluor-frei + fluor-halti
- - Oleophob
[undéefiniert] (oleophob)
D Glasfaser 10 Fluor-haltig (oleophob) Oleopnil
E Glasfaser 10 Fluor-haltig (oleophab) Oleophob
F Glasfaser 10 Keine (oleophil) Oleophil
Glasfaser 10 Fluor-haltig (oleophob) Rolle innen oleophil,
aullen eher oleophob
H Glasfaser 10 Fluor-frei (oleophob)  Rolle innen oleophil,
Aulen eher oleophob
120% 120%
A,B,C,E
100% 100% 3 } B
]
1 ]
- 80% . 80% C }
& < ,
-
2 g !
= 60% i 60%
E T
= £ i G’
© 40% : © 40%
-=Medium Variante A, 250 U/min = Medium Variante B, 250 U/min . ) . - —— -
20% -~ Medium Variante C, 250 Uimin  -+-Medium Variante D, 250 U/min agy, | TrMedium Vanantad, 200iimin _—kadium ¥adants |, 5506 timin)
-+ Medium Variante E, 250 Uimin  -=Medium Variante F, 250 Ujmin el Yananiel, U0idimin - =sHedium:vanante b, 20U Uimin
) . ) ) ) ) —-=Medium Variante E, 500 U/min —Medium Variante F, 500 U/min
g, | TGV prkings @, 2R Himin  —-MeghurmYasinite. .. 256LIR 4o | Medium Variante G, 500 Uimin ->Medium Variante H , 500 Ujmin
0 2 4 6 8 10 0 2 4 6 8 10
Zeit [min] Zeit [min]
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Zentrifugation - Ergebnisse DX ivta

120%

100% i . ABCE
-

80%

60%

Ol im Filter [%]

40%

b +
-=Medium Variante A, 250 U/min -+ Medium Variante B, 250 U/min
20%  —Medium Variante C, 250 U/min  -=-Medium Variante D 250 Ll/min
~+Medium Variante E , 250 U/min  -=-Medium Variante F Varianten A-H: Differenzdruckanstieg wahrend der Sattigung
% Medium Variante G, 250 Uimin  -=-Medium Variante H ~ 60 mit OI (141 mg/m3+21 mg/m3)
b *

0 2 4 6 8
Zeit [min]

® Druckverlust VA

a
(@]

e Druckverlust VB

N
o

e Druckverlust VC

Druckverlust VD

e Druckverlust VE

e Druckverlust VF

Differenzdruck [mbar]
W
o

20
o Druckverlust VG
10 = Druckverlust VH
0
0700 1,00 2,00 3’00 4,00

Zeit [h]
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Zentrifugation - Ergebnisse Y foto)

120%
100% fes—g— i B
o — ﬁ‘Ck }
— 80% - }
X )
oy
3
= 60%
w
£ : G,
O 40%
)
o, ~“Medium Variante A, 500 U/min — Medium Varim&ulmm,
20% . Medium Variante C, 500 Uimin -Medium Variante D, 500 U/min

-=Medium Variante E, 500 U/min

Medium Variante G, 500
0 2 4

0%

U/min

Zeit

—Medium Variante F, 50C

—~Medium Variante H . 500 45 Varlant.(.enlA-C: leferenzdruckanstleg wahrend der
Sattigung mit Ol (112 mg/m*+13 mg/m?)
6 8 40
min
[min] %
J:
£ 30
S 25
o
§ 20
o
é 15
(e 10 ¢ Druckverlust VA
* Druckverlust VB
2  Druckverlust VC
0 '
0,00 2,00 4,00 6,00 8,00

Zeit [h]
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Gehause gekippt DY foto)

Varianten G: Differenzdruckanstieg wahrend der Sattigung
mit Ol (147 mg/m>£17 mg/m?)

45
antndfund
40
-1
@
€ 30 » Druckverlust VG
—2‘33 25  Druckverlust VG_Abstromseite innen
G
= 20 * Druckverlust VG_20° nach vorne + 90 verdreht zu Messung
% 15 "VG_20°nach hinten (1)"
=  Druckverlust VG_20° nach hinten (1)
o
L  Druckverlust VG_20° nach hinten + 90° verdgeht zu Messung
5 "VG_20°nach hinten (1)’ .
0 i . - ® o® T
5 0 5 10 15 20 25 30 35
) Zeit [h]

Duisburg, 15.11.2023 Wittmar
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Zentrifugation - Ergebnisse Y foto)

A, B, C mechanisch gleich, aber mit unterschiedlichen
Beschichtungen.

 Durch Zentrifugation zeigen sich Unterschiede im Ol-
Halteverhalten der drei Medien.

« Wie im Zentrifugationsversuch ist auch das Verhalten bei
Sattigung von A anders, ein anderes Sattigungsniveau wird
erreicht

Vermutung:
 Medien mit ahnlichem Mechanischen Aufbau verhalten sich bei 250 U/min

ghnlich in Bezug auf das Ol-Haltevermdgen.
» Bei 500 U/min zeigen sich Einflisse der Beschichtung auf das Ol-

Haltevermogen.

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar



Modifizierung mit Silikon Y foto)

Medium G wurde mit drei unterschiedlich konzentrierten Losungen einer
Silikonzubereitung in Hexan behandelt.

Mischung A1: 0,4 % Silikonlésung in Hexan
Mischung A2: 1,6 % Silikonlosung in Hexan
Mischung A3: 7 % Silikonlosung in Hexan

1

A
100um Roger 2/7/2018 I 10pm Roger 2/7/201
5.0kV SEI M WD 8.0mm 10:23:41 X 7 5.0kV SEI SEM WD 7.9mm 10:28:54

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar



Modifizierung mit Silikon Y foto)

Medium G wurde mit drei unterschiedlich konzentrierten
Losungen einer Silikonzubereitung in Hexan behandelt.

Mischung A1: 0,4 % Silikonlosung in Hexan

ke i e VYT

N X P e NS T T N
Print Mag Det
- Gy i 100 pm /] 1.00kx ET /] 500 kx

Scan Mode ~ Energy I ~ Time
Pl g R e S Burkhard Stahimecke ANALYSIS ke! rﬂujlkhard Stahimecke

Date File Name Mag : =
20231025 Filter-A12-hinten-009 110 kx 23-10-25 Filter-A12-hinten-010 @u 440 kx 2023-10-25 Filter-A12-hinten-012 J 22.0kx
Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar




Modifizierung mit Silikon Y foto)

Medium G wurde mit drei unterschiedlich konzentrierten
Losungen einer Silikonzubereitung in Hexan behandelt.

Mischung A2: 1,6 % Silikonlosung in Hexan

o ; L_iwoum |
ANALYSIS 2 keV Burkhard Stahlmecke 16:33:50 ANALYSIS 2keV Burkhard Stahimecke 16:35:14

N
2023-10-24 Filter-A22-hinten-003 o/ 110k 2023-10-24 Filter-A22-hinten-011 ﬁ 11.0kx

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar



Modifizierung mit Silikon Y foto)
_ ——

Medium G wurde mit drei unterschiedlich konzentrierten

|f|z| |
Losungen einer Silikonzubereitung in Hexan behandelt.

Mischung A3: 7 % Silikonlosung in Hexan

X 250

2 keV Burkhard Stahimecke ANALYSIS 2keV Burkhard Stahimecke

Filter-A332_oben-003 @J 1.10 kx 2023-10-23 Filter-A332_oben-008 220 kx

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar



Modifizierung mit Silikon

6,00
5,50
5,00

4,50

3,50

Druckverlust (mbar)

3,00
2,50

2,00

0,00

400

Silikon-modifizierte G-Medien - Trockendifferenzdruck

—
T S
-
. -
a—a—a—
an——a
=

-

I

——w

~A33
G(M+H)

0,02 0,04 0,06

Zeit( (h)

0,08 0,10

Druckverlust (mbar)

Silikon-modifizierte G-Medien - Differenzdruck

60,00

40,00

30,00 A3
—~A23
~-A33

20,00 - o

10,00

0,00

000 1,00 200 300 400 500 600

-10,00

Zeit( (h)

Trockendifferenzdruck bei Medium A33 im Vergleich zu den anderen
Medien hoher=>» Entspricht den Erwartungen aus dem REM-
Untersuchungen

Differenzdruck in Sattigung: Bei allen modifizierten Medien geringer
als beim Ausgangsmedium =» Unter der Annahme, das ,Poren®
verschlossen werden, entspricht dieses Verhalten nicht der
Erwartung

Duisburg, 06.11.2023
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Modifizierung mit Silikon Y foto)

Silikon-modifizierte G-Medien

60,0

50,0

fo0 | == I I I
:; . | G(M+H) A13 56 13
/} A23 14 3
A33 215 49
0.0 5.0 ey 200 0 * [nach PA erganzt]

Differenzdruck in Sattigung: Auch nach langerem Betrieb bleibt der
Differenzdruck unter dem des unmodifizierten G-Mediums

EDX-Test: Kein Fluor vorhanden

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar



Zusammenfassung Y foto)

1. Zentrifugation
» Strukturelle und Oberflacheneigenschaften lassen sich trennen

« Zusammenhange bedurfen weiterer Untersuchungen unter Verwendung von
Medien bekannter struktureller Zusammensetzung und

Oberflacheneigenschaften

2. Silikonmodifizierung
» Reduktion des Sattigungsdifferenzdrucks moglich (EDX: zeigt kein Fluor)

* Optimierung notwendig
Muster
« Trocknung
Konzentration

» Applikation

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar



« Zusammenfassung G (o)

Fragestellungen fur die weitere Durchfihrung des Projekts
Konstruktive Anséatze zur Verbesserung der Drainage

> Beeinflusst die Ausrichtung des Koaleszenzmediums relativ zur Schwerkraft die
Entwasserung?

» Positionierung/Kontakt zwischen Koaleszenz- und Drainagemedium

> Optimierung des Oltransfers vom Koaleszenzmedium zum Drainagemedium -
Verschiebung des Gleichgewichts hin zu einer geringeren Sattigung des
Koaleszenzmediums

Duisburg, 06.11.2023 Larisa Tsarkova und Matthias Wittmar 46
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Projekttitel: Entwicklung konzeptuell neuer

« ZUsammenfassung

DXM ivta

Neue Ansatz zur Fluorofreie Ausristung

IGF ANTRAG
KURZFASSUNG

B @ h, -
DWI

Leibniz Institute for

Hewens iy Masckarrhai

fluorfreier abstoRender

Textilausrustung Interactive Materials
Kurztitel: ~ Fluorfreie AbstoRung
Laufzeit: 24 Monate (Einreichung November 2023)
FE 1: Deutsches Textilforschungszentrum Nord-West gGmbH (DTNW), Krefeld
FE 2: DWI Leibniz Institut fUr Interaktive Materialien (DWI), Aachen
Ansprechpartner:

Dr. Larisa Tsarkova, Tel. 02151-8432016; E-Mail: tsarkova@dtnw.de
Dr. Xiaomin Zhu, Tel. 02141-8023341; E-Mail: zhu@dwi.rwth-aachen.de

Anfrage zur Mitwirkung im Projektbegleitenden Ausschuss
Wissenschaftlich-technische und wirtschaftliche Problemstellung:

[

Die Suche nach Ersatz fiir fluorhaltige Verbindungen bei gleichbleibender Leistung und Besténdigkeit ist
eine groRe Herausforderung fir die Textilindustrie. Wahrend es viele Beispiele fiir superhydrophobe
Beschichtungen gibt, wurden bei stark oleophoben Beschichtungen nur begrenzte Fortschritte erzielt.
Eine besondere Schwierigkeit bei der Entwicklung von oleophoben Beschichtungen ergibt sich aus einer
grundlegenden Einschrankung der Materialeigenschaften in Bezug auf die Oberflachenenergie.

Aktuelle Entwicklungen (basierend auf der Erzeugung einer geeigneten Rauheit unter Verwendung von
PDMS oder Alkylketten mit niedriger Oberflachenenergie) bieten nur eine begrenzte Leistung.

Im Gegensatz zur Fluor-Verbindungen gibt es keine universellen Lésungen, da die Oleophobie im
Gegensatz zur Superhydrophobie je nach Art des Ols sehr unterschiedlich sein kann.

Biomimetische Konzepte sind nicht moglich, da es in der Natur keine Beispiele von oleophoben
Oberflachen gibt.

Materialforschung sollte neue Entwicklungskonzepte erproben.

affen

Forschungsziel und Lésungsweg:

O

O

Das Projekt zielt darauf ab, einen neuen fluorfreien Ansatz zu entwickeln, der auf dem bekannten
wissenschaftlichen Konzept der abstoBenden Van-der-Waals-Wechselwirkungen beruht.

Die Arbeitshypothese lautet, dass eine AbstoBung zwischen Ol (e2) und Substrat (£1) méglich ist, wenn die
Dielektrizitatskonstante der Trennschicht (es) zwischen e2und &1 liegt.

In diesem Projekt wird eine Methode zur Aufbringung diinner Polymerschichten entwickelt, in denen SiO2-
Nanohohlteilchen mit einem hydrophilen inneren Raum eingebettet sind. Dank der spontanen
Wasserkondensation wird der innere Raum der Hohlteilchen sogar bei ganz niedriger Luftfeuchtigkeit mit
Wasser gefiihlt. Die AbstoBung wird dann durch die hohe Dielektrizitdtskonstante der Wasserphase
(e1=78) gewahrleistet.

Die Herausférderung besteht darin, diesen Ansatz durch die Kombinierung der selbstemulgierenden
amphiphilen Copolymere und der modifizierten SiO2-Nanohohlpartikel in Textilausriistungen zu
realisieren.

I —
AL o< 3
AT R

Fluorfreie Olabweisung

*| Textilausriistung mit Nanohohlteilchen

Lo 2 G At
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