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KURZFASSUNG

Kurzfassung

Die Stahlindustrie muss bis 2050 ihre CO2-Emissionen gemall dem Pariser
Klimaschutzabkommen drastisch reduzieren. Der Wasserstoffplasma-
Schmelzreduktionsprozess (HPSR) bietet dazu eine klimafreundliche Alternative. Um die
Effizienz der HPSR zu steigern, ist eine erhdohte Wasserstoffnutzung im Prozessgas
notwendig, was in Zukunft durch die Implementierung einer Vorreduktionsstufe erfolgen soll.
Dafir muss das HPSR-Abgas, insbesondere die Staubfraktion, charakterisiert werden, da
prozessrelevante Eigenschaften wie chemische Zusammensetzung und
KorngréRenverteilung des Staubs die Technologieauswahl beeinflussen. Diese Arbeit
entwickelt ein Probenahmesystem fur den Abgasstaub der HPSR-Anlage am Werksgelande
der voestalpine Stahl Donawitz GmbH und demonstriert geeignete Analysenmethoden zur
Staubcharakterisierung. Dabei werden Ubliche Systeme in einer umfangreichen
Literaturrecherche identifiziert, beleuchtet und gegenubergestellt. Daraus ergibt sich fur die
Anlage eine optimal ausgelegte Zusammenstellung der notwendigen Komponenten und die
Identifizierung des richtigen Probenahmeorts des Probenahmesystems am bestehenden
Abgasrohr der Anlage. Das konzipierte System soll dabei anndhernd isokinetisch arbeiten, um
Entmischung zu vermeiden. Zur Abgasgeschwindigkeitsmessung kommt ein Schwebekdrper-
Durchflussmesser zum Einsatz. Erganzend erfolgen Messungen von Temperatur, Druck,
Volumenstrom und Gaszusammensetzung. Die Staubproben werden chemisch analysiert und
auf Korngrélenverteilung sowie Erweichungsverhalten untersucht. Erste Ergebnisse zeigen
einen hohen Anteil an Eisen- und Oxidverbindungen, grobkoérnige Partikel, sowie
niedrigschmelzende Phasen. Die gewonnenen Erkenntnisse bilden die Grundlage fur weitere

Untersuchungen zum Abgasstaub und der Vorreduktionstechnologie.
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ABSTRACT

Abstract

The steel industry must drastically reduce its CO2-emissions by 2050 in accordance with the
Paris Agreement. The hydrogen plasma smelting reduction (HPSR) process offers a climate-
friendly alternative. To enhance the efficiency of HPSR, increased hydrogen utilization in the
process gas is necessary, which should be achieved in the future via the implementation of a
pre-reduction stage. For this, the HPSR off-gas, particularly the dust fraction, must be
characterised, as process-relevant properties such as chemical composition and particle size
distribution of the dust influence technology selection. This work develops a sampling system
for the exhaust gas dust of the HPSR plant at the voestalpine Stahl Donawitz GmbH site and
demonstrates suitable analysis methods for dust characterization. Common systems are
identified, reviewed, and compared through extensive literature research. This results in an
optimally designed assembly of necessary components and identification of the correct
sampling location on the existing exhaust pipe of the plant. The designed system should
operate nearly isokinetically to avoid segregation. A rotameter is used to measure the gas
velocity. In addition, temperature, pressure, volume flow and gas composition are measured.
The dust samples are chemically analysed and examined for particle size distribution and
softening behaviour. Initial results show a high content of iron and oxide compounds, coarse
particles, and low-melting phases. The findings are the foundation of further investigations

regarding the exhaust gas dust and the technology for preheating and pre-reduction.
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ABKURZUNGEN

Abkurzungen
APS Aerodynamischer Partikelzahler
BLPI Berner Low Pressure Impactor
EDX Energiedispersives Réntgenspektrum
ELPI Electrical Low Pressure Impactor
EMI Erhitzungsmikroskop
ICP-OES Optische Emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma
LOI Loss on ignition (Gluhverlust)
MS Massenspektrometer
PIXE Partikelinduzierte Rontgenemission
PTD Porous Tube Diluter
REM Raster Elektronen Mikroskop
SRM Gravimetrische Standardreferenzverfahren
TEM Transmissions Elektronen Mikroskop
WDX Wellenlangendispersives Rontgenspektrum
XRD Roéntgendiffraktometrie
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EINLEITUNG

1 Einleitung

Da die Stahlindustrie weltweit etwa 7 % und auf EU-Ebene ungefahr 5 % der gesamten CO»-
Emissionen verursacht, ist es notwendig diese drastisch zu reduzieren. Durch das Pariser
Klimaschutzabkommen hat sich die Weltgemeinschaft voélkerrechtlich bindend das Ziel
gesetzt, die globale Erderwarmung auf deutlich unter 2 °C und mdglichst 1,5 °C gegenuber
vorindustriellen Werten bis 2050 zu begrenzen. Die herkdmmlichen Stahlproduktionsverfahren
basieren jedoch auf Kohle und tragen erheblich zu den Treibhausgasemissionen bei, wodurch

die Entwicklung klimafreundlicher Herstellungsverfahren dringend erforderlich ist. [1,2]

Eine vielversprechende Option ist dabei die Wasserstoff-Plasma-Schmelzreduktion
(HPSR), bei der Elektrizitat und Wasserstoffplasma als Energietrager und Reduktionsmittel
verwendet werden, um klimafreundlich flissigen Stahl aus Feinerzen zu gewinnen. Bei diesem
Prozess wird eine ausreichend hohe Spannung mithilfe einer Gleichstromquelle zwischen
einer Hohlkathode, die fir die Zugabe von Wasserstoff dient und dem Schmelzbad, welches
als Anode fungiert, angelegt. Es kommt dadurch zur lonisation des Gases durch
Kollisionsprozesse, wodurch ein Plasma-Lichtbogen entsteht, welcher zur Reduktion des

Eisenoxids zu metallischem Eisen dient. [3]

Eine Demonstrationsanlage mit einem Schmelzvolumen von ungefahr 100 kg Stahl existiert
am Standort der voestalpine Stahl Donawitz GmbH, betrieben von K1-MET GmbH. Die
grundlegende Verfahrensentwicklung erfolgte dabei auf Basis zahlreicher Laborversuche an
der Montanuniversitat Leoben, wo das Funktionskonzept seit 1992 entwickelt wird [4]. Fur eine

genaue Prozessbeschreibung wird auf die Publikationen von Seftejani et al. [5,6] verwiesen.

Um die Wirtschaftlichkeit und Effizienz dieses Prozesses weiter zu steigern, ist eine

verbesserte Nutzung von Wasserstoff im Prozessgas anzustreben, was durch die zuklnftige
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EINLEITUNG

Implementierung einer Vorreduktionsstufe erfolgen soll. Vor diesem Hintergrund ist eine
eingehende Charakterisierung der Staubfraktion des HPSR-Abgases unerlasslich, wodurch es
notwendig ist, ein geeignetes Probenahmesystem an der bestehenden Versuchsanlage zu
installieren. Diese Masterarbeit dient dazu, durch vorangehender, umfangreicher
Literaturrecherche einen systematischen Uberblick Uber unterschiedliche
Probenahmesysteme flir Abgasstaube zu gewahren sowie in weiterer Folge ein solches
System mit méglichst artefaktarmer Probenahme an der bestehenden Demonstrationsanlage
zu entwickeln. Dabei ist zu beachten, dass die Probenahme bei hohen Temperaturen von etwa
1000 °C, geringen Abgasgeschwindigkeiten von zirka 1m/s und bei hoher
Wasserdampfmenge von ungefahr 50 vol.-% stattfindet. Zudem ist die Geschwindigkeit der
Absaugung des Teilvolumenstroms mit anndhernd der gleichen Geschwindigkeit wie im
Hauptabgasstrom durchzufihren, um Entmischungsvorgéange bei der Probenahme zu

vermeiden [7]

FUr eine mdoglichst genaue Betrachtung und bestmdgliche Auswahl der notwendigen
Komponenten ist das Probenahmesystem in eine Staub-Gasgemisch-Sammlung sowie einer
nachfolgenden Staubabscheidung gegliedert. Wobei speziell auf die Themen wie isokinetische
Probenahme, In-Stack- beziehungsweise Out-Stack-Methode, Verdiinnung, sowie
Abscheidemedium eingegangen wird. Anhand der gewonnen Staubprobe werden zudem
abschliefend Vorschlage zur Charakterisierung angefihrt und in weiterer Folge
prozessrelevante Eigenschaften mithife von Analysemethoden durch praktische
Laborversuche demonstrativ untersucht. Dadurch koénnen erste Erkenntnisse zur
Charakterisierung des auftretenden Staubs gewonnen werden, welche die Grundlage von
eingehenderen Untersuchungen hinsichtlich der Auswirkungen des Abgasstaubes auf die

geplante Anlage zur Vorwarmung und Vorreduktion bilden.

Masterarbeit Roberto Lanzmaier Seite 2



MOGLICHKEITEN DER STAUBCHARAKTERISIERUNG

2 Moglichkeiten der Staubcharakterisierung

Der Begriff Staub wird im allgemeinen Sprachgebrauch fur in der Luft schwebende Teilchen
oder ein abgeschiedenes Haufwerk feiner Partikel verwendet. Dieser kann von sehr
unterschiedlicher Herkunft sein und aus organischen oder anorganischen Materialien
bestehen. Staube gehdren gemeinsam mit Rauch und Nebel zu den sogenannten Aerosolen.
Dies ist ein disperses System, mit fester oder flissiger Phase dessen umgebendes Medium
gasformig ist. Beim Staub entsteht diese disperse Verteilung durch Aufwirbelung eines

Feststoffes oder durch mechanische Prozesse. [8]

Die Vielfaltigkeit des Staubbegriffes kann durch unterschiedliche
Charakterisierungsmoglichkeiten aufgezeigt werden. Je nach Notwendigkeit zahlen die
PartikelgroRe, PartikelgrofRenverteilung, Partikelform, der Staubgehalt eines Mediums sowie
die chemische Zusammensetzung zu den wichtigsten Differenzierungsmoglichkeiten des
Staubes. Aber auch andere Eigenschaften wie Dichte, Erweichungs- und Schmelzverhalten,
Porositat, Farbe, Kristallinitat, Loslichkeit, Festigkeit, Aktivitat als Katalysator, FlieRfahigkeit,
Haftverhalten, Abscheideverhalten, Filtrierbarkeit, Leitfahigkeit, Korrosionsbestandigkeit,
Hygroskopizitat, Volatilitdt oder elektrostatische  Aufladbarkeit sind  maogliche
Unterscheidungsmerkmale des Staubes. Die meisten dieser Eigenschaften werden von der

PartikelgréRe, der GréRenverteilung und der Form beeinflusst. [8—10]

Die Bezeichnung ,Partikel“ ist ein Uberbegriff fiir Kérner, Tropfen und Blasen, welche sich
in einem Gas oder einer Flussigkeit befinden. Die Grofie des Teilchens ist hierbei nur bei
kleinen Tropfen und Blasen einfach zu charakterisieren, da diese aufgrund der
Oberflachenspannung meist kugelférmig ist. Die Angabe der PartikelgroRe von Kérnern wird

meist durch die Messmethode bestimmt [10]:
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MOGLICHKEITEN DER STAUBCHARAKTERISIERUNG

e Sedimentation, Windsichtung:
o Aquivalenter Kugeldurchmesser
e Siebung:
o Maschenweite bzw. mittlere Maschenweite zweier Siebe
¢ Nicht bildgebende optische Verfahren:
o Aquivalentdurchmesser
e Bildgebende optische Verfahren:

o Unterschiedliche Mdglichkeiten

Zur Bestimmung verschiedener Eigenschaften von Partikeln sind vor allem folgende

geometrische Aquivalentdurchmesser von Bedeutung [10]:

o Durchmesser der volumengleichen Kugel dv:
o Insbesondere bei der Trennung von Partikeln verschiedener Grofien
angewendet
e Durchmesser der oberflachengleichen Kugel da:
o Bei Transportvorgdngen wie beispielsweise Stoff-, Warme- und
Impulsaustausch verwendet
e Durchmesser des projektionsflachengleichen Kreises dk:

o Fur die Ermittlung von Widerstandsbeiwerten herangezogen

Der Teilchendurchmesser von Staub und Rauch in Eisen- und Metallhitten liegt im
Allgemeinen im Bereich von 0,1 — 100 um, wobei der grote Anteil laut Niu et al. [11] meist
kleiner als 10 um und kugelférmig ausgebildet ist. Ab einem Partikeldurchmesser von gréer
10 um handelt es sich um Grobstaub, darunter wird der Begriff Feinstaub verwendet. Bei
PartikelgréRen, die unter 0,1 um liegen, handelt es sich um ultrafeine Partikel. Der Begriff
Staub gilt nur fir GréRen bis 0,5 mm. [8,12]
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EINFUHRUNG IN DIE MESSTECHNIK VON STAUBEN

3 Einfuhrung in die Messtechnik von Stauben

Bei der Messung von staubformigen Emissionen kann in Anbetracht der unterschiedlichen
Messziele grundlegend zwischen kontinuierlichen und diskontinuierlichen Messverfahren
unterschieden werden. Kontinuierliche Messgerate arbeiten automatisch, vorrangig mithilfe
eines physikalischen Messprinzips und erfassen Messwerte fortlaufend, so dass der zeitliche
Verlauf lickenlos nachweisbar ist. Diskontinuierliche Messungen von Staubproben sind
hingen zur zeitlich begrenzten, stichprobenartigen Feststellung des Staubverhaltens im Abgas
einer Anlage anzuwenden und arbeiten meist mithilfe eines chemischen Messprinzips. Bei
Letzteren erfolgt zunachst eine Probesammlung vor Ort in verschiedenen
Probenahmeeinrichtungen, um anschlie@end diese im Labor zu analysieren. Vorteilig ist
hierbei die Nachweisbarkeit von Stoffen, welche mit kontinuierlichen Geraten nicht oder nur in
héheren Konzentrationen erfassbar sind. Nachteilig ist jedoch, dass das Messergebnis erst

einige Zeit nach der Probenahme verflgbar ist. [8]

Die Ermittlung der Staubkonzentration in Abgasen ist nur sinnvoll, wenn sie mit anderen
Werten verglichen werden kann. Daher erfordert dies nicht nur die Erfassung der Staubpartikel
selbst, sondern auch die Messung zusatzlicher Parameter wie beispielsweise Temperatur,

Druck, Strémungsgeschwindigkeit sowie die chemische Zusammensetzung des Abgases. [9]

Findet die Probenahme von Stduben bei hohen Temperaturen statt, kann es zur
Kondensation, Agglomeration und chemischen Reaktion oder zu Verlusten von Partikeln durch
Impaktion, Thermophorese oder Turbophorese kommen [7]. Dabei ist ein besonderes
Augenmerk auf die vorhandene Wasserdampfmenge im Abgas zu legen. Dies liegt daran,
dass es durch Unterschreitungen des Taupunkts im Abgas oder in den Messleitungen leicht

zu Veranderungen in der Gaszusammensetzung kommen kann. Eine Auflistung der méglichen
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EINFUHRUNG IN DIE MESSTECHNIK VON STAUBEN

Artefakte bei Probenahmen im Temperaturbereich von 700 — 1100 °C sind in Tabelle 3-1 mit

kurzer Erklarung angefuhrt. [9]

Tabelle 3-1: Auftreten von mdglichen Artefakten wahrend der Probenahme, zusammengefasst aus
[13] und A[9]

Erfolgt im Regelfall an festen, in der Gasphase schwebenden
Partikeln, den sogenannten Kondensationskernen. Bei hohen
Temperaturen kénnen bestimmte Substanzen verdampfen und sich
Kondensation _ . _ _
bei nachfolgender Abkiihlung daran wieder in fester Form absetzen.
Dieser Prozess ist ahnlich zur Desublimation, welche den homogenen

Ubergang von gasférmigen Stoffen in den festen Zustand beschreibt.

Fuhrt zur Bildung gréRerer Partikelcluster durch die
Zusammenhaftung kleinerer Partikel, was wahrend der Probenahme
Agglomeration bei hohen Temperaturen auftreten kann. Es findet im Vergleich zur
Koagulation ein eher lockerer Zusammenhalt statt, bei dem die

urspriinglichen Partikel weitgehend in ihrer Form erhalten bleiben

Chemische Kdénnen bei hohen Temperaturen auftreten, wenn die zu

Reaktionen untersuchenden Aerosole reaktive Bestandteile enthalten.

Tritt auf, wenn gréRRere Partikel aufgrund ihrer Massentragheit nicht
Impaktion der Stromung folgen kénnen und auf einer Oberflache, wie dem

Entnahmerohr, aufprallen und haften bleiben.

Beschreibt die Bewegung von Partikeln aufgrund eines
Thermophorese Temperaturgradienten. Auf die im Aerosol enthaltenen Partikel wirkt

eine Kraft in Richtung der niedrigeren Temperatur.

Partikel fihren in einem turbulenten Stromungsfeld eine
Turbophorese Driftbewegung zur Niederdruckseite der Wirbel aus. Dies kann

Wandablagerungen zur Folge haben.?

Dies ist ein Prozess, bei dem kleine Partikel miteinander
verschmelzen oder sich zu grof3eren Einheiten zusammenfiigen.
. Dabei spielen chemische Reaktionen, Sinterprozesse oder
Koagulation . o _ _
Zusammenstole mit flissigen Komponenten eine Rolle, wodurch die
Partikel ihre urspriingliche Form verlieren und stabile Verbindungen

bilden.
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EINFUHRUNG IN DIE MESSTECHNIK VON STAUBEN

Diese Vorgange sind jedoch méglichst zu vermeiden, um die zu analysierende Probe
unverandert den Analysegeraten oder dem Abscheidemedium zuzuflihren. Dazu gibt es laut

Koponen et al. [14] im Allgemeinen zwei verschiedene Ansatze:

1. Entnahme von grofensegregierten Partikelproben oder einfache Partikelsammlung
auf Filtern durch Abscheidung der Teilchen im oder auf3erhalb des Abgaskanals mit

beheizter Probenahmeleitung

2. Probenahme durch Verdiinnung und Abklihlung sowie anschlieRende Analyse durch

konventionelle Aerosolmesstechnik

Diese Ansatze zur artefaktarmen Probenahme stimmen sehr gut mit anderen
Literaturquellen Uberein, erfordern jedoch aufgrund ihrer variablen Austauschbarkeit
untereinander eine detailliertere Betrachtung. Dazu soll im weiteren Verlauf der Arbeit das
gesamte Probenahmesystem in eine Staub-Gasgemisch-Sammlung (Probenahme) sowie

einer nachfolgenden Staubabscheidung gegliedert werden.
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STAUB-GASGEMISCH-SAMMLUNG

4 Staub-Gasgemisch-Sammiung

In diesem Kapitel wird auf die Notwendigkeit einer isokinetischen Staub-Gasgemisch-
Sammlung sowie auf Probenahmemdglichkeiten zur artefaktarmen Gewinnung der

Staubpartikel eingegangen.

4.1 Isokinetische Probenahme

Das Sammeln eines Staub-Gasgemisches erfolgt in der Regel isokinetisch, um
Entmischungsvorgange bei der Probenahme zu vermeiden. Dabei wird ein Teilvolumenstrom
mit anndhernd der gleichen Geschwindigkeit wie im Hauptabgasstrom entnommen. Das
Prinzip ist in Abbildung 4-1 schematisch dargestellt. Hierbei ist der Kopf einer
Probenahmesonde, die einen Teilstrom aus einem strémenden Abgas entnimmt, ersichtlich.
Bei zu niedrig gewahlter Absauggeschwindigkeit werden auf Grund der Massentragheit
Uberproportional viele gréRere, beziehungsweise schwerere Partikel erfasst. Ist die
Absauggeschwindigkeit jedoch zu hoch gewahlt, ist der Effekt umgekehrt. Die
Entmischungseffekte fallen jedoch bei zu geringer Absauggeschwindigkeit starker ins Gewicht

als bei der Uberschreitung dieser GréRe. [8,9]

Diese Tatsache ist auch in Abbildung 4-2 eindeutig zu erkennen. Der Fehler steigt hierbei bei
kleineren Absauggeschwindigkeiten steil an, wahrend er im Bereich grofierer
Teilstromgeschwindigkeiten gering ist. Zusatzlich sind die verschiedenen Arbeitsbereiche
gekennzeichnet. In der Praxis wird haufig im leicht Uberisokinetischen Bereich gearbeitet.

Anwendung findet diese Art der Probenahme beispielsweise bei der gravimetrischen
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STAUB-GASGEMISCH-SAMMLUNG

Staubgehaltsmessung, beim Kaskadenimpaktor sowie bei

extraktiven Staubmessgeraten. [8]

Fall A

Absauggeschwindigkeit richtig Absauggeschwindigkeit zu klein Absauggeschwindigkeit zu groR
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Abbildung 4-1: Drei unterschiedliche Falle bei der Enthahme eines Teilstromes aus einem

stromenden Abgas. [8]

Relativer Staubgehalt des Gases in der Sonde
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Abbildung 4-2: Relative Staubgehalt des Gases in der Sonde als Funktion des Verhaltnisses der

Absauggeschwindigkeit zur Kanalgeschwindigkeit (empfohlener Arbeitsbereich -5 bis +15 %) [8]
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Die zur Bewertung zu Hilfe genommene dimensionslose AhnlichkeitskenngréRe B errechnet
sich mithilfe von Gleichung 4-1. Dabei beschreiben die Grenzfalle B = 0 kleine
Feststoffteiichen und B = o gro3e Partikel. Die Berechnung erfolgt anhand der
Kanalgeschwindigkeit vy, der  Sinkgeschwindigkeit der  Partikel v, dem

Sondendurchmesser D4, sowie der Erdbeschleunigung g. [8]

VO.VS
B= ——
Da-g

4-1
Die Ermittlung der Abgasgeschwindigkeit an der Messstelle kann beispielsweise mittels
einer Staudrucksonde beziehungsweise einem Prandtl-Staurohr (Abbildung 4-3) mit
angeschlossenem Mikromanometer erfolgen. Dazu soll dessen hakenformige Sonde gegen
die Abgasstromung ausgerichtet sein, um dabei den Gesamtdruck pges und den statischen

Druck pgar zu bestimmen. Die Messung erfolgt Uber ein Differenzdruckmanometer.

Prandt| Sonde U-Rohr Manometer
LI}
L ] I
Pstat
pdyn
B H,0 Pges

Abbildung 4-3: Vereinfachte Darstellung eines Staudruckmessrohrs nach Prandtl [9]

Die Stromungsgeschwindigkeit v kann daraufhin mithilfe von Gleichung 4-3 indirekt tber
den dynamischen Druck pgy, (Gleichung 4-2) berechnet werden. [8]
Pdyn = Pges — Pstat 4-2

Dabei bezeichnet p die Gasdichte im Betriebszustand und k einen Faktor zur

Bertcksichtigung der Geometrie des Staurohrs. [8]

v =k * ﬂ 4-3
\‘ p
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4.2 Probenahme durch In-Stack- oder Out-Stack-Methode mit

beheizter Probenahmeleitung

Abhangig von der jeweiligen Messaufgabe gibt es bei der Probenahme von
Feststoffpartikeln in Gasen zwei unterschiedliche Ausfiihrungsmdglichkeiten hinsichtlich der
Anordnung des Abscheidemediums. Je nach Eigenschaften des Probengases kommen
demnach entweder die In-Stack- oder die Out-Stack-Methode zum Einsatz, wobei sich diese
nur hinsichtlich des Orts der Partikelsammlung unterscheiden und entweder im Abgaskanal
oder aulderhalb angeordnet sind. Der Unterschied ist in Abbildung 5-2 und Abbildung 5-3
anhand eines Probenahmesystems mit integriertem Kaskadenimpaktor, welcher zur

grélRenfraktionierten Staubabscheidung dient, ersichtlich. [8,9,15]

Hinsichtlich der artefaktarmen Probenahme in heil3en Abgasen gibt es in der Literatur jedoch
unterschiedliche Ansichten und Herangehensweisen. Demnach empfehlen Deuerling et al. [7]
und Wiegleb et al. [8], die Verwendung der Out-Stack-Methode, bei der das Absaugrohr und
das Filtergehduse mit Heizmanschetten ausreichend thermostatisiert ist. Dadurch kann die
Kondensation mdglicher Wassertropfen unterdriickt und somit Schwierigkeiten bei der
Filtration auf Grund von Gasen mit hohem Sauretaupunkt vermieden werden. Die Temperatur
der elektrischen Begleitheizung ist an die vorherrschende Probenahmetemperatur
anzupassen. Diese Art der Probenahme kommt beispielsweise beim Probenahmesystem der

gravimetrischen Staubgehaltsbestimmung zum Einsatz. [8,15]

Aus einer neueren Veroffentlichung von Schumacher [16] gibt es jedoch mittlerweile auch
Ansatze, die Staub-Gasgemisch-Sammlung sowie die nachfolgende Staubabscheidung
innerhalb des heiRen Abgaskanals durchzufihren, wodurch keine zusatzliche Beheizung von
Absaugrohr und Filtergehduse notwendig ist. Diese Art der Probenahme wird wiederum beim

Probenahmesystem mit zweistufiger Partikelsammlung verwendet.

4.3 Probenahme durch Verdiinnung und Abkuihlung

Neben der mdglichen Probenahme mittels In-Stack- oder Out-Stack-Methode gibt es
jedoch, wie im EinfGhrungskapitel erwahnt, einen zweiten Ansatz. Deuerling et. al. [6], welcher
Rauchgasaerosole in Mull- und Biomasseverbrennungsanlagen hinsichtlich Hochtemperatur-
Korrosion untersucht hat, beschreibt hierbei drei Moglichkeiten unerwiinschte Nachreaktionen
bei der Probenahme zu vermindern. Dazu zahlen die Reduktion der Temperatur, der

Konzentration oder der Reaktionszeit.
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Daflir gibt es in der Literatur unterschiedliche Herangehensweisen. Pyykonen et al. [17]
verwendet beispielsweise Verdinner als Teil von Probenahmesystemen. Hierbei dient die
Verdiinnung dazu, Temperatur- oder Konzentrationswerte auf den Bereich der Messgerate zu

senken und um Reaktionen oder die Koagulation von Partikeln zu unterdrticken.

Fir die Kiihlung durch Verdliinnung gibt es unterschiedliche Systeme. Die gebrauchlichsten
davon sind der Ejektorverdinner und der porése Rohrverdiinner (PTD, porous tube diluter).
Letzterer hat gegenliber dem Ejektorverdiinner den Vorteil, dass es keine Probleme mit der
Verstopfung der Stromungskanale gibt und die Verluste selbst bei submikroskopischen
Partikeln gering sind. Die Steuerung des Flusses ist jedoch komplizierter als beim

Ejektorverdiinner. [13]

Anhand von mehreren Verdéffentlichungen [7,13,18,19] ist ersichtlich, dass ein PTD als erste
Stufe der Verdinnung vor der Abscheidung von Grobpartikeln und ein Ejektorverdiinner erst
nach einer solchen gréRenfraktionierten Abtrennung der Partikel angeordnet ist. Nachfolgend

sind diese zwei Verdinnungssysteme kurz erklart.
4.3.1 Ejektorverdiinner

Der Ejektorverdiinner ist ein Verdinnungssystem, um die Konzentration des Aerosols
herabzusetzen, ohne dabei die PartikelgréRenverteilung zu beeinflussen. Dies geschieht,
indem eine partikelfreie Luft homogen mit dem Aerosol in einem festgelegten Verhaltnis

vermischt wird. [19]

Vi l Partikelfreie Luft

Abluftkanal Abluftstutzen

Mischkammer

Abbildung 4-4: Schematische Darstellung des Ejektorverdinners, adaptiert aus [19]

Dabei umstromt die partikelfreie Luft die Ansaugdiuse durch einen Ringspalt mit einem
bestimmten Volumenstrom Vgi. Durch den dabei entstehenden Unterdruck wird das zu
verdinnende Aerosol mit einem Volumenstrom V,, angesaugt und in der Mischkammer

homogen mit der Reinluft durchmischt. Durch Erhéhung des Reinluftstroms vergréRert sich in
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gleichem Male die Stromungsgeschwindigkeit im Ringspalt. Dadurch wachst der Unterdruck
an der Dise und somit steigt der Volumenstrom des partikelbeladenen Gases ebenfalls an.
Da beide Stréme uber den Unterdruck gekoppelt sind und in gleicher Weise von diesem
Abhangen, bleibt ihr Verhaltnis konstant. Mithilfe dieses Ejektors ist es moglich, einen
Verdinnungsfaktor von 1:10 erzielen. Durch das Hintereinanderschalten mehrerer Einheiten
sind zudem mihelos Verdlinnungen bis zu einem Verhaltnis von 1:10.000 erreichbar. In

Abbildung 4-4 ist schematisch eine solche Verdiinnereinheit dargestellt. [19]

43.2 PTD

Das Verdinnungsprinzip eines PTDs basiert auf der Anwendung eines pordsen
Keramikrohrs. Dabei kommt eine Verdiinnungssonde zur Anwendung, um den enthommenen
Probegasstrom sofort nach der Entnahme zu verdinnen und auf etwa 300 °C zu temperieren.
Durch diese Mafltnahme nimmt der Partialdruck flichtiger und mittelfliichtiger Bestandteile ab
und Kondensationsvorgange werden unterdrickt. Gleichzeitig verringert sich das Ausmalf} der
Koagulation von Partikeln, durch die Senkung der Kollisionswahrscheinlichkeit. In Abbildung
4-5 ist eine PTD-Lanze im Detail dargestellt. Diese besteht aus einem 450 mm langen,
gesinterten Keramikrohr mit einem mittleren Durchmesser der Poren von 1,8 um und einer
offenen Porositat von 28 — 30 %. Die Sonde soll eine notwendige Lange nicht Uberschreiten,
da gréRere Partikel auf ihrem Weg durch das Sondenrohr anfallig fur Tragheitseffekte und
Schwerkraftabsetzung sind, was zu einer Verarmung dieser Kornfraktion fuhren wirde. Es ist
hierbei Keramik dem Metall vorzuziehen, sowohl aufgrund ihrer Inertheit als auch aufgrund
des Vorteils, den der Luftstrom durch das porése Keramikmaterial bei der Aufrechterhaltung
laminarer Stromungsbedingungen bietet. Dies hat eine positive Auswirkung auf den Transport

der Partikel, da die Mantelstromung innerhalb des PTDs begunstigt wird.[18]

Der Verdunnungsfaktor ist aktiv durch den Vergleich der Konzentrationen von sogenannten
Leitsubstanzen wie beispielsweise O,, CO, oder CO in den verdinnten und unverdiinnten

Gasprobenstrémen zu Steuern.

Probeneinlass Beheiztes
l " PTD Rohr  KuhImittelauslass
mm = = Yee Verdiinnungslufteinlass
X \ £ BS
8mm, 7T ; — o
Y f - 1*8 mm Probennahmeabsaugung
NN =SS = +
{
4 5 ey "~ Kahlmitteleinlass
450 mm
1450 mm

Abbildung 4-5: PTD-Lanze (Aerosol-Probenahmesonde), adaptiert aus [18]
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Um Abgastemperaturen von bis zu 800 °C standzuhalten, kommen hitze- und
schwefelbestandige Edelstahle fir die Metallteile des Sondenkérpers zur Anwendung. Fir die
Probenahme bei Temperaturen tber 800 °C wird ein zusatzliches Isoliergewebe aus Keramik
um das Sondenrohr gewickelt, um den Stahl zu schitzen und das Abklihlen der Sonde zu
erleichtern. Die Auslegung der Sonde erfolgt als Doppelmantel mit drei
Kahlluftzufuhrleitungen. Der aufere Mantel dient dazu, die im Kessel aufgenommene Warme
abzuleiten und ein Abktlhlen des Gases beim Durchtritt durch den Abgaskanal zu vermeiden.
Der innere Mantel fihrt die Verdinnungsluft zum pordsen Rohr und stellt die Temperierung
des Probegasstroms sicher. Dazu wird das Verdinnungsgas aullerhalb der Sonde
vorgewarmt. Zusatzlich ist eine Proberohrheizung Uber eine anliegende Heizwendel
vorhanden. Ein Verdunnungsfaktor von 1:20 ist mit solchen Systemen ohne Probleme
durchfihrbar. [13,19]

Neben diesen beiden Verfahren sind in der Literatur auch andere, weniger gebrauchliche
Verdinnungssysteme zu finden, von welchen zwei aus Grinden der Vollstandigkeit hier kurz

angeflhrt werden sollen.

Dazu zahlt zum einen der Rotationsverdiinner, welcher dem Rohgas ein definiertes kleines
Probenvolumen entnimmt, dieses kurzzeitig raumlich abtrennt und dann einem
Verdiinnungsgasstrom beifligt. Mit diesem Verfahren kénnen zwar Verdinnungen mit hoher
Zuverlassigkeit erzeugt werden, aufgrund der auftretenden Beschleunigungen eignet es sich
aber nur fur kleine Partikel (< 1 um). [20]

Zum anderen gibt es aerodynamische Abschrecksonden, welche die Probe nicht

verdunnen, sondern im Vakuum expandieren, um eine schnelle Abkuhlung zu erzielen [7].

4.4 (3-Strahlungs-Absorption

Das [3-Strahlungs-Absorptions-Verfahren ist eine radiometrische Methode zur
kontinuierlichen Messung der Massenkonzentration von Partikeln durch Extinktion. Das
Prinzip des Systems beruht auf der Abschwéachung der Intensitat eines Strahles energiereicher
Elektronen beim Durchgang der Materie durch Absorption. Die emittierten Elektronen kdnnen
hierbei in Abhangigkeit ihrer Energie von jedem Material, sowohl von Feststoffen als auch von
Flussigkeiten und Gasen absorbiert werden. Anwendung findet das (3-Strahlungssystem bei
Emissionsstaubmessungen nach Nasswaschern oder in sehr feuchten Abgasen, wie zum
Beispiel in Kohle- und olbefeuerten Kraftwerken, Miullverbrennungsanlagen sowie

Klarschlammverbrennungsanlagen. Auferdem dient es zur Schwermetallanalytik, der

Masterarbeit Roberto Lanzmaier Seite 14



STAUB-GASGEMISCH-SAMMLUNG

Emissionsstaubmessung in unzuganglichen Schornsteinen mit kleinem Durchmesser und zu
Staubgehaltsmessungen in Prozessanwendungen. Zusatzlich gibt es Sonderausflihrungen
wie zur Messung des Staubgehaltes in giftigem und explosivem Hochofen-Gichtgas oder im
LD-Konvertergas. [8,9,21-23]

Bei dieser Messung wird zunachst ein annahernd isokinetischer Teilgasstrom enthommen
und durch ein Filterband gesaugt. Anschliel3end erfolgt eine Durchstrahlung mittels (3-Strahler
der auf dem Filterband abgeschiedenen Partikel zur Ermittlung ihrer Massenkonzentration.
Dies passiert aufgrund von Absorption der Partikel und der daraus folgenden Abschwachung
der Intensitdt des emittierten Strahles einer radioaktiven Quelle. Durch die Messung der
Strahlungsintensitat des Filterbandes vor und nach der Beladung der Staubpartikel, kann aus
der Differenz der Impulsraten, Uber Kalibrierfunktionen die Staubmasse und Uber das
abgesaugte Gasvolumen die Staubkonzentration ermittelt werden. Zu den Bestandteilen des
Systems zahlen im Allgemeinen die beheizte Probensonde mit einem Disendurchmesser von
5—-12 mm, die beheizte Probenleitung, das Filterband in gasdichtem Filterhalter, der C14-
Strahler und -Detektor, der Probengaskihler und die speicherprogrammierbare Steuerung
(SPS). Die Probenahme bis zum Filterband erfolgt nach der VDI 2066 und kann mit oder ohne
Verdiinnungssystem betrieben werden. Der prinzipielle Aufbau dieser Messmethode ist in
Abbildung 4-6 dargestellt. [8,21-23]

- Verdunnungsluft

Spulluft

4..20mA
Eﬁ‘ @ Umsetzer

et [

< £

Entnahme- ‘0 0

= =

sonde Abdeck- S S
folie Filtergehduse

Strahler j§ Strahler d Filterband

: Abl
‘g Messgas- sl
pumpe

Kihler

Abbildung 4-6: Extraktive Staubmessung mittels Beta-Strahlungsabsorption [8]

Vor jedem Sammelzyklus erfolgt zundchst eine automatische Nullpunktkorrektur durch

Messung der Impulsrate des unbeladenen Filterbandes. Im Anschluss daran wird das
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Filterband so positioniert, dass es den gemessenen Punkt im Abgasteilstrom erreicht, um eine
festgelegte Menge Gas innerhalb einer zuvor festgelegten Sammelzeit durch das Band zu
saugen. Der partikelbeladene Teilgasstrom wird hierbei ber eine kleine Dise mit einer
definierten Absaugrate, welche durch ein Kanalstromungsmesssystem gesteuert ist, aus dem
Kanal entnommen. Nach Beendigung der Sammelzeit erfolgt exakt an diesem Filterbereich
des Bandes erneut die Messung der Strahlungsintensitat. Die am haufigsten verwendeten
Detektoren sind der Geiger-Muller-Zahler oder ein Fotodiodendetektor. Die Differenz der
beiden Impulsraten ist direktproportional dem Massenzuwachs durch die Staubpartikel, die auf
dem Filterband auf dieser Stelle gesammelt wurden. Durch gleichzeitige Messung des
abgesaugten Gasvolumen erfolgt somit die Ermittlung der Staubkonzentration. Diese
Konzentrationswerte sind jeweils Mittelwerte Uber den Probenahmezeitraum und werden in
kontinuierlichen Schritten ausgegeben. Durch die Sammlung des Probengutes gestattet diese
Messmethode zudem weitergehende physikalisch-chemische Untersuchungen des
Staubes. [8,21,22]
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5 Staubabscheidung

Der zweite Teil des Probenahmesystems besteht aus der Abscheidung der Feststoffpartikel
aus dem Staub-Gasgemisch. Dazu gibt es unterschiedliche Herangehensweisen. Vorrangig
kommt hierbei der klassische Filter zum Einsatz. Es gibt jedoch auch Probenahmesysteme
welche einen Zyklon und/oder Impaktoren zur Abscheidung von Staubpartikeln enthalten.
Dabei wird der Zyklon zur Abscheidung von grof3en Partikeln tGber 20 um und der Impaktor zur
Abscheidung von Partikeln unter 20 um verwendet. Nachfolgend sind diese Verfahren

grundlegend erklart.

5.1 Filter

Der Filter ist aufgrund der oft sehr niedrigen Grenzwerte der Inhaltsstoffe des Staubes
bevorzugt einzusetzen. Hierbei sollte jedoch darauf geachtet werden, dass dieser keine oder
moglichst niedrige und konstante Blindwerte aufweist. Der Blindwert entspricht dem Messwert
einer Messvorrichtung, wenn die untersuchte Messgro3e den Wert Null hat, beziehungsweise
nicht vorhanden ist. Es ist empfehlenswert, wenn mdglich Filter einer Charge zu

verwenden. [24]

Das Filtermaterial darf nicht mit gasférmigen Bestandteilen reagieren oder sie absorbieren.
Zudem muss es bei der vorgesehenen Maximaltemperatur thermisch stabil sein. Nachfolgend

sind gangige Sammelmedien und ihre typischen Anwendungsgebiete beschrieben. [15]

Masterarbeit Roberto Lanzmaier Seite 17



STAUBABSCHEIDUNG

5.1.1 Quarzglasfaserfilter

Quarzglasfaserfilter sind Vliese aus Quarzglas, welche sich aufgrund ihrer effektiven
Tiefenfiltration besonders gut flr die Prazisionsprobenahme von Staub eignen. Im Vergleich
zu Glasfaserfilter sind sie fir die Analyse von metallischen Bestandteilen in Stauben aufgrund
ihrer auBerst niedrigen und konstanten Blindwerte deutlich besser geeignet. Dennoch besteht
die Moglichkeit, dass l6ésliche silikatische Bestandteile selbst bei Verwendung empfindlicher

Analysetechniken die Analyse stéren konnen. [24]

5.1.2 Glasfaserfilter

Glasfaserfilter sind Vliese aus Borosilikatglas welche sich aufgrund ihres effizienten
Ruckhaltevermogens gut fur die Probenahme von Staub eignet. Ein Nachteil dieses
Filtermaterials kann sich jedoch in den hohen und oft schwankenden Blindwerten zeigen, die
sich negativ auf die Analyse von Staubpartikeln auswirken konnen, da sie zu hohen
Bestimmungsgrenzen flhren koénnen. Gleiches gilt fur die bindemittelfreien und
blindwertreduzierten Glasfaserfilter, die bei der Anwendung empfindlicher Analysenmethoden

weniger geeignet sind. [24]

5.1.3 Cellulosenitrat/Celluloseacetat

Cellulosenitrat/Celluloseacetat-Membranfilter besitzen schwammartige, aber druckfeste
Strukturen, die vergleichbar mit aufeinanderliegenden feinmaschigen Sieben sind und somit
eine effektive Oberflachenabscheidung ermdglichen. lhre herausragende Ruckhaltefahigkeit,
insbesondere im Bereich kleiner PartikelgréRen, eignet sie fur die Prazisionsprobenahme von
Stauben. Diese Filterart erweist sich als auRerst geeignet fir die anschliefiende Analyse von
Metallen in Staubproben, da sie minimale Blindwerte aufweisen und sich durch Sauren gut
aufschlieflen lassen. Trotz dieser Vorteile sollten Blindwerte bei der Verwendung von
Membranfiltern nicht au3er Acht gelassen werden. Diese resultieren aus der Verwendung
naturlicher, bereits kontaminierter Cellulose bei der Herstellung der Filtermaterialien. In
hochsensiblen Analyseverfahren kénnen Blindwerte den Nachweis geringer Konzentrationen
beeintrachtigen. Daher ist eine regelmaRige Uberwachung dieser Werte auch bei

Membranfiltern unerlasslich. [24]
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5.1.4 Galvanisch gewachsene Nickelmembrane

Auch galvanisch gewachsene Nickelmembrane mit definierten Poren von 10 um
Durchmesser und 50 um Abstand sind zur Abscheidung von Staubpartikeln sehr gut geeignet.
Kleinere Porendurchmesser filhren zu schneller Verstopfung, wahrend groRere
Porendurchmesser die Sammeleffizienz unnétig verringern. Trotz ihrer geringen Dicke von nur
15 um sind die Membranen bis zu einer Temperatur von mindestens 1250 °C stabil. Die
Nickelmembran ist rasterelektronenmikroskopisch auswertbar, sodass sich Morphologie und

chemische Eigenschaften der einzelnen gesammelten Partikel analysieren lassen. [16,25]
5.1.5 Fluorkunststofffilter

Fluorkunststofffilter sind Membranfilter aus Fluorpolymeren wie beispielsweise
Polytetrafluorethylen (PTFE). Diese zeichnen sich durch hohe chemische und thermische
Bestandigkeit aus und sind gegeniber herkdmmlichen Aufschlussmitteln nicht 16slich. lhre
Blindwertkonzentrationen sind niedrig, allerdings ist es wichtig diese vor dem Einsatz zu
Uberprifen. Zudem muss der erhdhte Strdmungswiderstand dieses Filtermaterials

bertcksichtigt werden. [24]

Hinsichtlich dieser Filtermaterialen werden in der VDI 2066 Blatt 1 Empfehlungen und
Anmerkungen angefuhrt. Danach sollten zum Beispiel wegen moglicher Reaktionen mit SOs;
keine Glasfaserfilter Anwendung finden, wohingegen sich QuarZfilter trotz ihrer geringeren

mechanischen Festigkeit in den meisten Fallen als geeignet erwiesen haben. [15]

Dies ist auch in der Praxis bei der Analyse von Feinstaubpartikeln in Kleinfeuerungsanlagen
ersichtlich. Hierbei kommt ein Quarzplanfilter, welcher den Anforderungen der VDI-Richtlinie
entspricht, zum Einsatz. Bei hohen Staubgehalten kann jedoch auch zusatzlich eine mit
Quarzwatte gestopfte Filterhilse vorgeschaltet werden. Allgemein kommen Filterdurchmesser
zwischen 50 — 150 mm bei zugehorigen Volumenstromen von 1 — 10 m3/h zur Anwendung.
[26]

5.2 Impaktoren

Auch die Anwendung eines Impaktors kann hinsichtlich der Staubabscheidung eine gute
Loésung sein. Der Vorteil dieses Verfahrens ist, dass die Staubpartikel grofRensegregiert in

einzelnen Stufen vorliegen, wodurch die Proben fiir die Charakterisierung mithilfe von weiteren
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Analysemethoden, wie beispielsweise Rasterelektronenmikroskop- oder Elementanalytik,
bereitstehen. Hinsichtlich der Bauform gibt es unterschiedliche Ausfiihrungsmaoglichkeiten.
Dazu zahlen Kaskadenimpaktoren (fir Staubkorngroflen im Bereich von 0,5 - 15 um),
Niederdruckimpaktoren (< 1 um), elektrische Niederdruckimpaktoren (0,03 — 10 um) und der
Berner-Niederdruckimpaktor (0,0625 — 10 um). [8]

5.2.1 Kaskadenimpaktor

Bei der Staubmessung mittels Kaskadenimpaktor wird zur Trennung und Abscheidung von
Staubpartikeln deren unterschiedliche Tragheit ausgenutzt, indem mehrere Kombinationen
aus Dusen- und Prallplatten, teilweise mit einem Filter, nacheinander geschaltet sind. Dabei
scheidet die erste Impaktorstufe durch das Auftreffen des staubbeladenen Gasstroms die
grolten Partikel auf einer Sammelplatte ab, die kleineren Partikel folgen dem Gasstrom und
gelangen zur nachsten Stufe. Der sich von Stufe zu Stufe reduzierende Disendurchmesser
bewirkt eine Erhéhung der Gasgeschwindigkeit und somit die Abtrennung der einzelnen
Kornfraktionen. Vor dem Austritt des Gasstroms befindet sich ein Filter, der den
Reststaubgehalt des Gases aufnimmt. Die Kaskadenimpaktoren kdnnen mit Rund- oder

Schlitzdisen ausgestattet sein. Der grundsatzliche schematische Aufbau eines Mehr- bzw.

Dise

Abscheide-

platte
!

Vieldusenimpaktors ist in Abbildung 5-1 dargestellt. [8]

Entnahmesonde

Eintrittsdiffusor
Stufe 1

—— Gehause Stufe 2

Dusenplatte

Prallplatte
Stufe n

Nachﬁlter Filter

Absolutfilter

i— Austrittsflansch

Kritische Duse

Abbildung 5-1: Aufbau eines Mehr- bzw. Vieldlisenimpaktors [8]

Um annahernd fehlerfreie Messwerte zu erhalten, ist es notwendig, den Kaskadenimpaktor
vor der Durchfuhrung vorzubehandeln. Dazu wird dieser in seine Einzelteile zerlegt und im
Ultraschallbad gereinigt. Anschlieliend sind die Bauteile des Impaktors mit destilliertem

Wasser und Aceton zu spulen. Der Absolutfilter ist zu trocknen, im Exsikkator zu aquilibrieren
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und zu wiegen. Es ist zweckmalig, die Leergewichte der zusammengehdrigen Disen- und

Prallplatten einer jeden Stufe zu bestimmen und festzuhalten. [27]

Um eine Verfalschung der Korngréfienverteilung zu vermeiden, ist es notwendig den
Impaktor mit derselben Teilstromgeschwindigkeit wie im Hauptstrom zu betreiben. Dabei ist
die Absaugung wie zuvor erwahnt isokinetisch einzustellen. Die Messung der
Abgasgeschwindigkeit ist nach VDI 4200 an einem reprasentativen Messpunkt zu

bestimmen. [8]

Die Dauer der Probenahme richtet sich nach der Staubkonzentration sowie der
KorngréRRenverteilung im Abgas und sollte bei Vormessungen ermittelt werden. Dabei ist sie
so festzulegen, dass eine Uberladung der Sammelplatten und des Endfilters nicht stattfindet
und wagbare Staubmassen zustande kommen. Der prinzipielle Aufbau einer
Kaskadenimpaktormessung, ausgeflihrt als In-Sack- und Out-Stack-Methode, ist in
Abbildung 5-2 und Abbildung 5-3 dargestellt. [8]

L Thermoelement

ﬁ! Prandtl-Staurohr

N
e
— / \
Probenpumpe mit Gasmengen-
Bypassregelung zahler

T T T T Trockenturm mit
Kondensatfalle

Abbildung 5-2: In-Stack-Anordnung bei der Kaskadenimpaktormessung [8]
3= Thermoelement

ﬁ Prandtl-Staurohr

Rotameter

- \ |
N\
s
Probenpumpe mit Gasmengen-
Impaktor out-stack Bypassregelung zéhler

Trockenturm mit
Kondensatfalle

Wil

Abbildung 5-3: Out-Stack-Anordnung bei der Kaskadenimpaktormessung [8]

Masterarbeit Roberto Lanzmaier Seite 21



STAUBABSCHEIDUNG

Wahrend der Staub-Gasgemisch-Sammlung ist der Probevolumenstrom mindestens alle
5 min zu kontrollieren und bei Abweichungen auf den berechneten Wert nachzuregeln. Nach
Beendigung der Probenahme sind zur Ermittlung der Riickstande die einzelnen Trennstufen
des Impaktors nacheinander abzunehmen und Disenplatte und Prallplatte gemeinsam
auszuwiegen. Die Sauberung erfolgt mit geeigneten Reinigungsmitteln wie Tlchern oder
Pinseln. [8]

Die KorngréRe ist anhand des aerodynamischen Durchmessers d,.s, mithilfe von
Gleichung 5-1 zu bestimmen. Dieser Aquivalentdurchmesser ist nach VDI 2066 Blatt 10 [28]
definiert als Durchmesser einer Kugel mit einer Einheitspartikeldichte von 1 g/cm?, die bei
Einwirkung auferer mechanischer Krafte im Kraftegleichgewicht die gleiche

Wanderungsgeschwindigkeit gegeniber dem Gas aufweist wie die untersuchten Partikel.

d,esoli) = Ky (i) * K ! 5.1
i) = i) * * |— -
ae50 1 2 C. daeso(l)

Dabei bezeichnet d,.s, den Durchmesser der Korner, die sich zu 50 % auf einer
Impaktorstufe abscheiden und C den Cunninghamfaktor. Die Konstante K; ist fur die
Impaktionsstufe i eines vorgegebenen Impaktors eine von den jeweiligen Messbedingungen
unabhangige Grof3e und berechnet sich mithilfe der Stokeszahl Sts,, dem Dusendurchmesser
der Impaktorstufe D;, der Disenanzahl der Impaktorstufe N; und der Einheitspartikeldichte p,,
nach der Gleichung 5-2. [8]

9 - - Stgo(i) - D3 = N;
K. (i) = J - ZO.(;)O ir 5-2

Die Konstante K, berucksichtigt hingegen durch Zuhilfenahme der dynamischen Viskositat
des Gases pg; und dem Volumenstrom durch den Impaktor im Betriebszustand V,, die
Messbedingungen, wobei diese fur alle Impaktionsstufen gleich ist (Gleichung 5-3). [8]

K, = 5-3

L]
Vi

Wandverluste, die bei Impaktormessungen im Vergleich zu Gesamtstaubmessungen
auftreten, sind flr die Berechnung zu berlicksichtigen. Diese sind von der Bauart des
Kaskadenimpaktors, der Staubart sowie der PartikelgroRe abhangig und nehmen mit

zunehmender Gréfe der Teilchen zu. [8]

Eine Uberschlagsformel zur Beriicksichtigung dieses Einflusses liefert VDI 2066 Blatt 5 [27].
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5.2.2 ELPI

Der Elektrische Niederdruckimpaktor (ELPI, electrical low-pressure impactor) ist ein Online-
Messgerat zur groRenfraktionierten Abscheidung von Partikeln. Es beruht, wie auch die
anderen Impaktoren, auf der unterschiedlichen Tragheit der Partikel, die direkt mit der Dichte
und dem Durchmesser der Partikel zusammenhangt. Hierbei werden mithilfe der Corona-
Aufladung die Staubteilchen gezielt geladen und auf den einzelnen Trennstufen
abgeschieden. Sobald sich die Partikel auf einer der Impaktorplatten abgeschieden haben,
findet ein Ladungsausgleich statt, welcher elektrisch detektierbar ist. Der gemessene Strom
wird jeweils Uber ein integriertes Elektrometer an eine Auswerteeinheit weitergegeben. Mit

diesem Gerat ist es moglich, Partikelgréfien von 0,03 — 12 ym zu messen. [9]

Quantitative Aussagen kdénnen jedoch primar im Bereich von 0,03 — 2 ym getroffen werden
[13,29,30]. Im Vergleich zum Kaskadenimpaktor ist der ELPI jedoch mit einer direkten Anzeige
wahrend der Messung ausgestattet, wodurch die GréRenverteilung der Partikel online
bestimmbar ist und es automatisch zur Umrechnung der abflieRenden Ladung in die
Partikelanzahlkonzentration kommt. Das Prinzip des Impaktors ist jedoch grundlegend gleich.
In Abbildung 5-4 ist der schematische Aufbau eines ELPIs Ubersichtlich dargestellt. [8,9,13]

I
1 Elektrometer

9-stufiger Niederdruck Elektrische Anzeige / Ausgabe
Impaktor mit Partikel- : A/D Wandler (Haufigkeitsverteilung)
elektrischem Detektor aufladung

N [1/cm?3]

I ktorstufe

E AP P SR S

Vakuumpumpe

'{ 9 Aerosollauslass

Abbildung 5-4: Schematischer Aufbau des ELPIs [9]
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5.2.3 BLPI

Auch der Berner-Niederdruckimpaktor (BLPI, Berner low-pressure impactor) beruht auf dem
Impaktionsprinzip. Je nach Impaktortyp liegt der Bereich der erfassbaren Partikelgréfien
zwischen 0,0625 — 10 pym. [31,32]

Bei Deuerling [13] kommt der Niederdruckimpaktor beispielsweise aufgrund der moglichen
nachfolgenden chemischen Analyse der Partikel zum Einsatz. Ein Vorteil im Vergleich zum
ELPI ist hierbei die grof3flachigere Deponierung der Partikelfracht auf den Impaktorstufen, was
zu einer einfacheren chemischen Analyse der gréRenfraktionierten Substrate des BLPIs
fuhrt. [31,32]

Im Vergleich zu anderen Niederdruckimpaktoren ist der Berner-Impaktor jener mit dem
neutralsten Abbildungsvermdgen [13]. Um Probleme mit auskondensierenden Stoffen oder
Wasser zu vermeiden, gibt es die Mdglichkeit den Impaktor wahrend der Messung auf eine
Temperatur von ungefahr 80 °C elektrisch zu beheizen. Online-Messungen sind mit diesem
Impaktortyp nicht méglich. Zudem muss der Impaktor eine lange Zeit beladen werden, um auf

den Folien eine wagbare Partikelmasse zu sammeln. [31,32]

5.3 Zyklon

Zyklone sind konische Hohlkérper, in die der Gasstrom tangential eintritt und eine
spiralformige Drehbewegung erfahrt. Dabei werden grébere Staubteilchen durch die Fliehkraft
an die Wand geschleudert, mittels Reibung abgebremst und anhand der Schwerkraft sowie
der Stromung nach unten befdrdert. Gleichzeitig verlasst das Gas mit feineren Partikeln den
Apparat nach oben. Im Gegensatz zur Zentrifuge wird das Gas durch seine eigene
Stromungsgeschwindigkeit und die konstruktive Gestaltung des Abscheiders in eine
Drehbewegung versetzt. In Abbildung 5-5 ist das Schema eines Fliehkraftabscheiders und

der darin herrschenden Strémungsverhaltnisse ersichtlich. [33]

Das tangential eintretende Gas bewegt sich auf Spiralbahnen im zylindrisch-konischen
Gehause nach unten, stromt durch die Querschnittsverengung mit einer Radialkomponente in
die Wirbelsenke der Zyklonachse und verlasst den Zyklon axial durch das von oben
hereinragende Tauchrohr. Abhangig von GroRe und Staubbelastung gelangen die zu
trennenden Teilchen durch die Fliehkrafteinwirkung unterschiedlich schnell an die

Zyklonwand. Der an den Wanden abgeschiedene Staub wird in einem Auffangbehalter durch
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Gravitation und den Transport der Strdomung gesammelt und kann ohne Verunreinigungen der

nachfolgenden Analytik zugefihrt werden. [33]

Va

axiale
Geschw.-
i = verteilung
radiale )

Geschw. Feststoffstrahnen

un an der Wand
verteilung

ol 2r;i ‘e
Voi - ,F_I;‘

Vo 2
tangentiale
Geschw.-

-y

verteilung

Abbildung 5-5: Schematischer Aufbau eines Zyklons, adaptiert aus [33]

Der Zyklon kann direkt an eine Probenahmesonde angeschlossen werden, zudem ist eine
Temperierung der Apparatur mdglich. Diese Temperaturerh6hung erfolgt mithilfe eines

zweiten Mantels, in dem Heizbander, Thermofihler und Isoliermaterial montiert sind. [13]

In erster Linie wird die Abscheideeffizienz von Zyklonen betrachtet, aber es besteht auch
die Moglichkeit, die Trenngrenze zu berechnen und den Zyklon entsprechend auszulegen. Die
Bestimmung des Grenz-Korndurchmessers d erfolgt anhand der dynamischen Viskositat des
Gases 1n¢as, dem Volumenstrom V,,,, der Umfangsgeschwindigkeit v,;, der Dichtedifferenz von
Luft zu Staubfracht Ap und der Lange vom Ende des Tauchrohrs bis zum Zyklonboden L mit
Gleichung 5-4. [33]

18- -V
dG= - NeGas m 5-4
vi-Ap-2-m-L

Die exakte Berechnung der Umfangsgeschwindigkeit v, ist von real sehr schwer

bestimmbaren Parametern abhangig, wodurch die Dimensionierung des Zyklons vereinfacht
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mithilfe der Eintrittsgeschwindigkeit v, des Gases erfolgt [13]. Dabei ist der Rohrdurchmesser
von Zu- und Ableitung D, die Breite des Eintrittsschlitzes a und die Hohe des Eintrittsschlitzes

b zu berlcksichtigen (Gleichung 5-5) [33].

4.V, V

m
Vu= Vein = Vaus = 3 = 5-5
DT T a- b

5.4 Vergleich von ausgewahlten Staubabscheidesystemen

In diesem Kapitel ist ein Vergleich der betrachteten Staubabscheidesysteme (Tabelle 5-1)
anhand von wichtiger Auswahlkriterien aufgefiihrt, um eine fundierte Entscheidung fir die
Auswahl des am besten geeigneten Systems treffen zu kénnen. Zu diesen Kriterien gehoéren
die Anwendbarkeit unter verschiedenen Betriebsbedingungen, der Aufwand fir Installation
und Montage sowie die Notwendigkeit eines zu installierenden Verdunnungssystems. Durch
die sorgfaltige Abwagung dieser Faktoren kann die optimale Losung flr spezifische

Anwendungsfalle identifiziert werden.

Tabelle 5-1: Vergleich von ausgewahlten Staubabscheidesystemen, zusammengefasst aus [8],
A[15], B[16], ©[28], P[9] und E[13]

Zyklon bzw. 3-Strahlungs-
Filter
Impaktor Absorption
In-Stack oder Out-
Anordnung Out-Stack Out-Stack

Stack”

Quarzfaserfilter: Kaskadenimpaktor:

on A
Max. 700 °C 250 °C C 500 °C
Abgastemperatur Nickelmembran:
. o D
1250 °C B ELPI: 60 °C
Breiter Bereich Breiter Bereich
PartikelgroRen- _ ) _ )
von PartikelgrofRen 62 nm -3 mmE von PartikelgrofRen
bereich
erfassbar # erfassbar
Anwendung in
Ja Nicht bekannt Ja

feuchten Abgasen
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Aufwand fur
Installation und Gering Sehr hoch £ Hoch
Montage
Verdiinnungs-
Optional Notwendig & Optional
system
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6 Mogliche Kombinationen von Probenahme

und Staubabscheidung

Ein Probenahmesystem kann aus unterschiedlichen Bauteilen, welche in den vorherigen
Kapiteln beschrieben sind, zusammengestellt sein. In der Literatur werden hierbei
verschiedene Verfahrenskombinationen angewendet, welche nachfolgend aus diversen
Veroffentlichungen zusammengefasst sind. Diese differenzierten Herangehensweisen dienen
zum Uberblick von Probenahmesystemen aus dem Stand der Technik und der Méglichkeiten

einer moglichst artefaktarmen Gewinnung einer Staubprobe.

Die finnische Forschungsgruppe des VTT (Technical Research Center of Finland, Espoo)
[17] entwickelte beispielsweise verschiedene Varianten fir eine Verdinnung des
eingesaugten Rohgases, die bereits mdglichst kurz nach Eintritt des Rauchgases in die Sonde
stattfinden sollte. Hierbei wahlten sie eine Variante eines PTDs welcher die Verdinnungsluft
durch viele kleine radiale Bohrungen eines Stahlrohres in den Probegasweg eintreten lasst.
Dabei stromt jedoch die Verdinnungsluft inhomogen ein, wodurch es zu Verwirbelungen und
in weiterer Folge zur Nukleation von Feinstpartikeln aus der Gasphase und einer damit
verbundenen Veranderung der Partikelzusammensetzung kommen kann, die quantitativ nur

schwer vorhersagbar ist.

Ein Probenahmesystem fir aschebildende Bestandteile wird in einer Studie von Valmari et
al. [34] dargestellt. Dieses System besteht aus einem Vorzyklon und zwei darauffolgenden
Filtern, welche aus Quarz und Polycarbonat bestehen. Die Rauchgastemperatur an der
Probenahmestation betrug 830 — 850 °C. Die im Vorzyklon gesammelten Partikel hatten einen
aerodynamischen Durchmesser von > 3 um. Kleinere Partikel, welche den Zyklon verlieen,

wurden anschlieBend auf einem Quarzfaserfilter gesammelt. Nach der Filterung erfolgte die
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Abschreckung der Rauchgasprobe mit kiihler Luft (Verdlinnungsverhaltnis 1:3) in einer aus
einem pordsen Stahlrohr hergestellten Verdinnungssonde. Die Einleitung der
Verdinnungsluft erfolgte durch die Wande des porésen Rohres, um die Probenahmeverluste
durch thermophoretische Ablagerung, Diffusion und Dampfkondensation an den

Rohroberflachen zu minimieren.

Eine weitere Staubprobenahme zur Charakterisierung von Gichtgas beim Hochofenprozess
fuhrten Pugh et al. [35] mithilfe eines isokinetischen Probenahmesystems durch. Als
Filtermaterial kam hierbei ein Mikrofaserfilter aus Borosilikatglas mit einer Porengrdf3e von
1 um zum Einsatz. Dieser hat glnstige hygroskopische Eigenschaften, welche fur die
nachfolgende gravimetrische Analyse erforderlich sind. Des Weiteren erfolgte eine
Verstarkung durch nicht-hygroskopische Polystyrolringe, um den erheblichen Dricken
standzuhalten. Ohne diese Ringe zeigten Versuche, dass die Sprddigkeit der Filter zu

Materialverlusten fuhrt, wenn sie aus dem Filtergehduse entfernt werden.

Auch Li-Chun et al. [36] verdffentlichten eine Studie zur Staubprobenahme aus dem
Gichtgas eines Hochofens. Dabei kommt wiederum eine isokinetische Probenahme zum
Einsatz mit anschlielender Partikelabscheidung durch einen Filter. Um den Gasstrom
isokinetisch zu entnehmen, fuhrten die Forscher zunachst unter anderem

Gasgeschwindigkeits-, Druck-, sowie Feuchtigkeitsgehaltsmessungen durch.

Messungen an Feuerungsprifstanden gehen aus dem Bericht des Technologie- und
Forderzentrums (TFZ, Bayern, Deutschland) [26] hervor. Gemal® DIN EN 13 240 erfolgte
hierbei zunachst die Ermittlung des Fodrderdrucks, welcher durch ein regelbares
Saugzuggeblase am Ende der Messstrecke eingestellt wurde, sowie anschlielend die
Bestimmung der Abgastemperatur mit einem Pyrometer. Fur die Ermittlung der
Gasgeschwindigkeit setzten die Ingenieure das Flugelrad ein, da beim Prandtl-Staurohr vor
allem bei Kaminofenversuchen die Gefahr von Verstopfungen besteht. Laut TFZ muss eine
Geschwindigkeit von mindestens 1 m/s erreicht werden. Unterhalb dieser Grenze waren die
Messergebnisse, vor allem beim Prandtl-Staurohr, nicht mehr zuverlassig gewesen. Die
Staubprobenahme wurde an drei unterschiedlichen Orten im Abgaskanal simultan
durchgefuhrt. Dazu fand zum einen die gravimetrische Staubgehaltsbestimmung gemaf VDI
2066-1 und zum anderen eine modifizierte Variante des TFZs angelehnt an die zuvor genannte
Norm Anwendung. Die erste Messung nach der VDI-Norm fand unverdunnt statt, die zweite
Messung hingegen verdunnt. Die Verdunnung erfolgte hierbei nicht wie im Kapitel 4.3
beschrieben im Probenahmesystem, sondern direkt im Abgaskanal nach der ersten
Probenahme. Dazu wurde frische Aufenluft mit Hilfe eines Feinfilters von eventuell

vorhandenen Partikeln gereinigt und mittels Férdergebléase im Uberschuss Uber einen offenen
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Eingang im Abgasrohr gestromt. Die Ermittlung des Verdiinnungsverhaltnisses geschah
hierbei durch zusatzliche CO2-Messung im verdinnten Abgas. Die dritte Messung erfolgte im
weiteren Abgasweg, mit einem speziell am TFZ entwickelten grol3en Filterhalter flr Planfilter,

mit einem Durchmesser von 150 mm.

Ein anderes Konzept, dass es erlaubt, die Partikel bereits im Heillgas auf Oberflachen fir
eine anschliefende Charakterisierung zu sammeln, stammt von Schumacher et al. [16].
Hierbei kommt eine Sonde zum Einsatz, in der sich groliere Partikel aufgrund ihrer Tragheit
auf der Prallplatte eines Impaktors abscheiden und kleine Teilchen auf Filtern ablagern. Als
Filtermedium haben sich galvanisch gewachsene Nickelmembrane als geeignet erwiesen. Es
kommen jedoch auch Quarzfaserfilter flir eine anschlieRende gravimetrische
Gesamtstaubmessung und eine nasschemische Analyse der durchschnittlichen
Partikelzusammensetzung zum Einsatz. Der Impaktor dient in diesem System der Vermeidung

eines schnellen Zusetzens des darunterliegenden Filtersubstrats.

Abschlieend soll ein Probenahmesystem mit integriertem PTD vorgestellt werde. Dies ist
eine nach Deuerling [13] weiterentwickelte Methode zur artefaktminimierten Hochtemperatur-
Probenahme von Staubpartikeln aus einem Abgasstrom. Das Verdlinnungsprinzip passiert auf
der Anwendung eines porosen Keramik-Rohrs. Durch Abscheidung der Partikel-Grobfraktion
in einem Zyklon und der Feinfraktion in einem Berner-Impaktor ist zudem die gesamte
KorngréRenbreite erfassbar und steht zur weiteren Charakterisierung im Labor zur Verfliigung.
Dieses Konzept hat sich bei der Untersuchung von Kraftfahrzeugabgasen [37] bewahrt und
konnte im Vergleich mit anderen Probenahmesystemen an einer Verbrennungsanlage [13]

vorteilhaft getestet werden.
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7 Methoden zur Staubcharakterisierung

In den folgenden Abschnitten sind verschiedene Methoden zur Charakterisierung von
Stauben ausfuhrlich beschrieben. Zunachst wird die Bestimmung der Partikelgroe und
Partikelverteilung durch Siebanalyse, Sedimentationsanalyse und Lasergranulometrie
erlautert. Anschlief3end erfolgt eine Vorstellung von ausgewahlten Verfahren zur chemischen
und morphologischen Analyse, sowie zur Ermittlung des Erweichungs- und
Schmelzverhaltens. AbschlieRend ist eine Methode zur Schittdichtebestimmung und die
Vorgehensweise zur Untersuchung der Flieeigenschaften mittels Jenike-Schergerat,

Ringschergerat und Torsionsschergerat dargestellt.

7.1 Bestimmung der PartikelgroBe und Partikelverteilung

Die Ermittlung der KorngréRenverteilung von Partikeln in einer Staubprobe kann, wie bereits
erwahnt, mithilfe von Analysegeraten bei der Probenahme oder erst spater durch eine
Labormessung erfolgen. Hierbei gibt es eine Vielzahl von Methoden, welche auf
unterschiedlichen physikalischen Messprinzipien beruhen. Zum Stand der Technik zahlen laut
Wiegleb et al. [8] mechanische, elektrische und optische Trennverfahren welche zur Ermittlung

der Korngrof3enverteilung eingesetzt werden kénnen:

e Mechanisch:
o Siebklassierung
o Dichtetrennung
o Strémungstrennung

o Sichtanalyse
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o Sedimentationsanalyse

o Elektrisch:
o Beweglichkeitsmessung
o Feldstérungsmessung

e Optisch:
o Ausmessung von Partikeln
o Partikelzahlung

o Laserbeugung

Zudem kann bei der Korngréienanalyse unterschieden werden, ob das alleinige Feststellen
der Verteilung hinreichend ist, oder ob die einzelnen KorngroRenklassen auch physisch
getrennt vorliegen sollen. Letzteres bezeichnet sich dabei als ,Fraktionierung® und ist dann
notwendig, wenn die KorngroRenklassen bezuglich weiterer Merkmale untersucht werden
sollen. Nachfolgend sind drei mogliche Methoden zur Fraktionierung der Staubpartikel, sowie

eine Methode zur blof3en Feststellung der KorngréRenverteilung vorgestellt. [38]

7.1.1 Siebanalyse

Die grundlegendste und alteste Methode zur fraktionierenden KorngréRRenanalyse ist die
Siebanalyse. Hierbei wird das Kornerkollektiv Gber den physischen Kontakt mit dem Sieb mit
einer geometrisch definierten Offnung verglichen. Ein Einzelkorn, welches kleiner als die
Sieboffnung ist, kann passieren, grofere Korner werden zurtickgehalten. Diese Methode findet

bei GréRenordnungen von 20 ym bis hin zu mehreren Zentimetern Anwendung. [39]

7.1.2 Sedimentationsanalyse

Das Sedimentationsverfahren ist ein Verfahren zur Bestimmung der KorngréRenverteilung,
bei welchem vor allem die Andreasen-Pipette und der Sedigraph erwdhnenswert sind. Diese
Methoden beruhen auf der Verdnderung einer Suspension wahrend einer Sedimentation.
Unter Sedimentieren ist die Absetzbewegung von Teilchen in einem Fluid unter Einwirkung

der Schwerkraft zu verstehen. [38]

Eine Andreasen-Pipette ist ein nach Alfred Andreasen benanntes Verfahren zur Ermittlung
der Korngrofienverteilung von Teilchen im KorngréRenbereich von 1 — 63 pm. Dabei kommt
ein glasernes Laborgerat zur Anwendung, um die zu untersuchenden Partikeln in einer
geeigneten FlUssigkeit zu suspendieren und gleichmaflig zu verteilen. Die suspendierten
Teilchen sind zunachst in allen Querschichten der Suspension gleich konzentriert. Mit

fortschreitender Zeit findet jedoch eine Sedimentation statt, wobei nach der Stoke-Gleichung
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die groRReren Teilchen schneller sedimentieren als die kleineren. Durch das Ablesen der Hohe
des Flussigkeitsspiegels nach jeder Probeentnahme und der Entnahmezeit ist zunachst die
Sinkgeschwindigkeit zu berechnen, und in weiterer Folge mit der Sinkgeschwindigkeit in der
modifizierten Stokes-Gleichung gleichzusetzen. Durch Umformen dieser Gleichung Iasst sich
somit der Sinkgeschwindigkeitsdquivalentdurchmesser d zu jeder gegebenen
Sedimentationszeit t durch Zuhilfenahme der dynamischen Viskositat der Flissigkeit 1, der

Dichte der Flussigkeit ps, sowie der Erdbeschleunigung g bestimmen, wie Gleichung 7-1

angibt. [40]
= 18-n-h
(p—pp)-g-t 7-1

Auch der Sedigraph ist ein Sedimentationsverfahren zu Bestimmung der
KorngréRenverteilung im Bereich von 2 — 63 um. Dabei ist die vorbereitete Sedimentldsung in
den Probenbecher zu beflllen, von welchem sie mittels einer Pumpe in eine kleine Zelle
geladen wird. Vor der Zelle befindet sich eine Réntgenrdhre, welche die sich adndernde
Schwebstoffkonzentration in der Zelle misst. Je weiter das Sediment absinkt und die
Konzentration in der Flussigkeit abnimmt, desto starker wird die durchdringende Strahlung.
Diese Messwerte werden anschlielend durch eine Auswertesoftware in KorngrofRen

umgerechnet. [41,42]

Der Hauptunterschied der beiden Verfahren ist wie beschrieben die Ermittlung des
Feststoffgehaltes. Bei der Andreasen-Pipette erfolgt diese durch die manuelle Entnahme von
Proben, wohingegen beim Sedigraph die Feststoffkonzentration Gber die Abschwachung eines
Rontgenstrahls ermittelt wird. Der Vorteil des Sedigraphen ist die automatisierte Messung und

die stark verkurzte Messdauer. [38]

Neben dem Sedimentationsverfahren und der Siebanalyse fiihrt auch der Laborsichter zu
einer fraktionierenden Trennung der PartikelgréRen. Dieser arbeitet nach dem Prinzip der
Trennung mittels Fallgeschwindigkeit, sodass die Bezeichnung ,Klassieren® streng genommen
nur fur ein Einstoffsystem mit einheitlicher Kornform zutrifft, da hierbei die Dichte, Kornform
und untergeordnet auch die Rauigkeit eine wichtige Rolle spielen. Deshalb ist bei Sichtern
nicht von der Analyse nach Korngrof3enklassen, sondern von Fallgeschwindigkeitsklassen die
Rede. Zu den Vorteilen dieses Verfahrens zahlen die hohe Trennscharfe, wodurch das Gerat
auch als Analysewerkzeug verwendbar ist und die Fraktionierung deutlich schneller erfolgt als
zum Beispiel bei der Sedimentationsanalyse nach Andreasen. Des Weiteren kdnnen die
physisch vorliegenden Sichterprodukte fur die Analyse und weitergehende Untersuchungen

verwendet werden. Wie schon erwahnt, ist die Anwendung bei Vorliegen eines Gemisches mit
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unterschiedlichen Dichten problematisch, da die Stoffdichte Einfluss auf die Krafteverhaltnisse
hat. Ein weiterer negativer Aspekt sind Anlagerungen des zu sichtenden Materials, welche
sich im Sichtraum und im Sichtrad absetzen kénnen, wodurch es zur Veranderung der
Stromungsverhaltnisse kommen kann, die in Folge zur Verschlechterung der Trennscharfe
fuhren. Zudem kdénnen grébere Partikel durch die Schlagwirkung der Dispergierelemente
starker zerkleinert werden als die Kleinen. Dies kann durch Nichtbeachtung vor allem bei
grober Aufgabe und feinem Trennschnitt zu stark verfalschten Ergebnissen fihren. Durch den
Ubergang vom Schwer- zum Fliehkraftfeld kdnnen mit einem Laborsichter im Vergleich zur
Siebanalyse jedoch feinere Fraktionen in gréeren Mengen hergestellt werden, wobei

Trennschnitte bis zu 2 ym mdglich sind. [38]

7.1.3 Lasergranulometrie

Eine weitere Moglichkeit zur Bestimmung der KorngréRenverteilung, speziell bei geringen
KorngréRen, ist die Lasergranulometrie, auch Laserdiffraktometrie genannt. Dieses ist aktuell
die am haufigsten angewandte Methode zur bloRen Feststellung der KorngréRenverteilung.
Sie beruht auf dem physikalischen Prinzip der Beugung des Lichtes an dispergierten Teilchen
und dient zur Bestimmung der Partikelgrée. Durch die Streuung des Lichtes beim Auftreffen
auf Materie entstehen Beugungsmuster, welche charakteristisch fir die Grofe der Partikel
sind. Dabei fuhren kleine Teilchen aufgrund ihrer stark gekrimmten Oberflache zu einem
groRen Beugungswinkel, wahrend grof3e Partikel mit kleinem Winkel beugen. Als Lichtquelle
dient ein monochromatischer Laserstrahl, welcher durch ein optisches System aufgeweitet und
durch eine Messzelle geleitet wird. In dieser Zelle befindet sich die zu untersuchende
dispergierte Probe, welche in einer Tragerflissigkeit verteilt vorliegt. Die verwendete
Tragerflissigkeit basiert in den meisten Fallen auf Alkohol- oder teilweise auch auf
Wasserbasis. Das Auftreffen des Laserstrahls auf den Teilchen der dispergierten Probe fuhrt
zu unterschiedlicher Beugung. Es ergibt sich in Abhangigkeit vom Streuwinkel eine
Intensitatsverteilung des Streulichtes fur alle Wellenlangen und TeilchengréfRen. Die
granulometrische Verteilung wird mit Hilfe von Photodetektoren aus der Energieverteilung der
unterschiedlichen Beugungsmuster bestimmt. In Abbildung 7-1 ist eine schematische
Darstellung eines Lasergranulometers mit charakteristischem Beugungsmuster sowie einer

Intensitatsverteilung dargestellt. [43,44]
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Abbildung 7-1: Aufbau und Funktionsweise eines Lasergranulometers [43]

Laut Ofner [38] ist die Laserbeugung fiir monodisperse Proben ab > 20 ym eine gute
Messmethode, da die Brechung des Laserlichts vernachlassigbar ist und somit auch
Mischungen von transparenten Materialien mit unterschiedlichem Brechungsindex und
opaken Materialien moglich sind. Bei kleineren Partikeln fuhrt die Messung hingegen zu
ungenauen Ergebnissen. Als Alternative wird hierbei konkret fur KorngroRen unter 10 ym das

Sedimentationsverfahren vorgeschlagen.

7.2 Chemische und morphologische Analyse

Zur chemischen Charakterisierung von Staubproben kommt vorrangig das
Rasterelektronenmikroskop (REM) mit energiedispersivem Rontgenspektrometer (EDX) zum
Einsatz, womit rasche qualitative bzw. semi-quantitative Analysen ohne vergleichende
Standards durchgefihrt werden kénnen. Zusatzlich gibt es jedoch auch die Moglichkeit eine
Elektronenstrahl-Mikrosonde mit wellenlangendispersivem Rontgenspektrometer (WDX)
heranzuziehen, wodurch quantitative Analysen durchfihrbar sind. Fir mineralogische
Untersuchungen hinsichtlich Phasenidentifizierung ist zudem die Rodntgendiffraktometrie
(XRD) ein geeignetes Verfahren. [38,45,46]

Weitere Analysemethoden sind die Zimmermann-Reinhardt-Titration (ZR-Titration),
welches ein wichtiges Analyseverfahren zur Bestimmung des Eisengehalts ist, die Leco-
Methode zur Erfassung von Erzen, Keramiken sowie Kohlenstoff- und Schwefelgehalten in
Metallen, die Rodntgenfluoreszenzanalyse (RFA) zur Analyse der chemischen
Elementzusammensetzung einer Probe, sowie die Gluhverlustmethode (Loss on Ignition,
LOI), um fluchtige Bestandteile zu erfassen [47—49]. Zudem kommen in unterschiedlichen

Literaturstellen [11,13,34,50] auch die partikelinduzierte Rontgenemission (PIXE), die optische
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Emissionsspektrometrie mittels induktiv gekoppelten Plasmas (ICP-OES) sowie das
Transmissionselektronenmikroskop (TEM) mit EDX-Detektor zum Einsatz. In dieser Arbeit
sollen jedoch nachfolgend das REM-EDX, die Mikrosonde mit WDX, XRD, ZR-Titration, Leco-

Methode, RFA-Verfahren, sowie die Glihverlustmethode detaillierter vorgestellt werden.

7.21 REM-EDX

Das REM-EDX ist ein auf die Analytik von Festkorpern ausgelegtes Analyseverfahren, mit
deren Hilfe eine Ermittlung chemischer, physikalischer sowie morphologischer Informationen
kleinster ~ Probenbereiche  méglich  ist. Die  physikalische = Grundlage  der
Rasterelektronenmikroskopie beruht auf der Wechselwirkung zwischen den Elektronen eines
hochenergetischen primaren Elektronenstrahls mit der zu untersuchenden Probe. Hierbei
kommt es zum Beschuss von Primarelektronen auf die Oberflache des Materials, was zum
einen zur Anregung der Atome und zum anderen zu deren Energie- und Richtungsanderung
fuhrt. Dadurch kénnen messbare Signale, welche verschiedene Informationen Gber eine Probe
liefern, erzielt werden. Die drei wichtigsten davon sind Sekundarelektronen,

Ruckstreuelektronen, sowie Rdntgenstrahlen. [45]

Sekundarelektronen  entstehen  durch unelastische  Wechselwirkungen  des
Primarelektronenstrahls mit den schwach gebundenen Valenzelektronen des Atoms. Dadurch
ist es mdglich, dass diese aus ihrer Bahn gestof3en werden. Nach weiteren Interaktionen durch
das Material, verlassen einige Elektronen die Probenoberflache. Bedingt durch ihre geringe
Energie stammen diese jedoch lediglich aus den obersten Nanometern der Oberflache und

spiegeln daher die Topografie des Objekts wider. [44,46]

Die Erzeugung von Ruckstreuelektronen geschieht durch elastische Wechselwirkungen des
Primarelektronenstrahls mit dem Atomkern des Probenmaterials. Nachdem einige Elektronen
eine mehrmalige elastische Beugung durchliefen, verlassen diese die Oberflache mit hoher
Energie. Der Anteil der rickgestreuten Elektronen ist in erster Linie von der Ordnungszahl
abhangig. Je groRer diese Zahl, desto héher der Anteil der riickgestreuten Elektronen und
desto starker das Signal. Schwere Elemente sorgen flr eine starke Rickstreuung und

erscheinen dadurch hell, Bereiche mit leichten Elementen hingegen dunkler. [44,46]

Im REM wird Roéntgenstrahlung, also elektromagnetische Wellen im Wellenlangenbereich
von 0,01 —10 nm, zur Charakterisierung der Elementzusammensetzung genutzt. Diese
entsteht durch Beschuss der Oberflache des Probenmaterials mit Primarelektronen. Dabei
werden Elektronen aus den inneren Atomschalen der Probe auf ein héheres Energieniveau

gehoben oder herausgeschlagen, wodurch eine sogenannte Llcke entsteht. Durch das
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Auffullen dieser Freistelle mit Elektronen aus héheren Energieniveaus kommt es in weiterer
Folge zur Aussendung von Photonen, deren Energie flr jedes Element streng charakteristisch
ist. Aus den Intensitdten der einzelnen Emissionslinien kann somit auf die
Elementzusammensetzung geschlossen werden. Die Energiemessung der emittierten
Roéntgenstrahlung erfolgt mithilfe eines Detektors, dessen Signal proportional dazu ist. Um ein
Bild zu erzeugen, wird das verstarkte elektrische Signal synchron zur Strahlablenkung auf
einem Monitor dargestellt beziehungsweise digital aufgezeichnet. Der Elektronenstrahl als
Anregungsquelle fuhrt zu einer hohen Ortsaufldsung. Das Anregungsvolumen ist von der
Beschleunigungsspannung des Primarelektronenstrahls und der Ordnungszahl des Materials
abhangig welches sich anhand der sogenannten Anregungsbirne beschreiben Iasst. Neben
der charakteristischen Rontgenstrahlung wird eine Bremsstrahlung erzeugt, die im EDX-
Spektrum das Grundrauschen bildet. Sie entsteht durch den Energieverlust, welchen die
Primarelektronen durch Wechselwirkung mit den Atomhullen erfahren. Dieses
Rontgenspektrum charakterisiert kein bestimmtes Element, sondern ist kontinuierlich in jedem
durch Elektronen erzeugten Réntgenspektrum vorhanden. Daher wird auch die Bezeichnung

Untergrundstrahlung oder Bremsstrahlung verwendet. [44,46]

Anhand dieser beschriebenen Signale ist es somit mdglich, die Oberflache
beziehungsweise die oberflachennahen Strukturen mithilfe des Rasterelektronenmikroskops
abzubilden, sowie die chemische Zusammensetzung mit dem gekoppelten EDX zu

bestimmen.

Auch hinsichtlich morphologischer Untersuchungen ist das REM, wie aus zahlreichen
Veroéffentlichungen [34,43,44,51-55] hervorgeht, das zu favorisierende Analyseverfahren.
Schnideritsch [43] fuhrte beispielsweise mit diesem Verfahren Analysen von Stahlwerksstaub
durch, wodurch unterschiedliche Kornarten identifiziert werden konnten. Diese sind

nachfolgend in Korngruppen und -typen gliedert:

a. Spharische, konglomerierte Partikel bestehend aus vielen kleinen Staubkdrnen

b. Zentral gelagerte, spharische bzw. irregular geformte Festpartikel umhallt mit einem
Saum aus kleinen Staubpartikeln

Einzelne spharische, auch mehrfachstrukturierte Festpartikel ohne Umhillung
Hohlkugelférmige Feststoffpartikel mit oder ohne Umhillung bzw. Hohlraumverfillung

Lose kleine Partikel, welche den Hauptanteil im Staub darstellen

- o o o

Irreguldr geformte Partikel, in Form eines Festpartikels oder eines konglomerierten

Staubkornes

In Abbildung 7-2 sind die soeben genannten modglichen Partikelformen in

Stahlwerksstauben aus dieser Veroffentlichung grafisch dargestelit.
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Type

Abbildung 7-2: Partikelformen in Stahlwerksstauben [43]

7.2.2 Mikrosonde mit WDX

Eine andere Moglichkeit zur quantitativen Analyse einer Staubprobe ist die Elektronenstrahl-
Mikrosonde, mit WDX. Hierbei ist im Vergleich zum Rasterelektronenmikroskop zu erkennen,
dass die technische Funktionsweise sowie die physikalischen Grundlagen sehr ahnlich sind.
Dabei beruhen beide Verfahren auf der Wechselwirkung zwischen den Elektronen eines
hochenergetischen primaren Elektronenstrahls mit der zu untersuchenden Probe, wodurch
sich  wie zuvor erwahnt messbare Signale ergeben. Der Aufbau von

Rasterelektronenmikroskop und Mikrosonde ist in Abbildung 7-3 dargestellt. [46]

Da die Mikrosonde Uber mehrere wellenlangendispersive Spektrometer verflgt, um die
Wellenlangen der gebeugten Rontgenstrahlung bestimmter Elemente abzufahren, ist es auch
moglich, dicht nebeneinander liegende ROntgenstrahllinien sehr gut aufzulésen und
abzubilden. Dies ist bei der EDX-Einheit beispielsweise nicht mdglich, da diese neben der
charakteristischen Roéntgenstrahlung auch die gesamte kontinuierliche Roéntgenstrahlung
erfasst, wodurch dicht nebeneinander liegende Linien nicht scharf trennbar sind. Zudem hat
die Elektronenstrahl-Mikrosonde den Vorteil, Aufzeichnungen der absoluten Intensitaten der
charakteristischen Réntgenstrahlung zu generieren, da es vor jeder Messung zur Bestimmung
der Intensitat des primaren Elektronenstrahls kommt und die Anzahl der emittierten
Roéntgenquanten abhangig von der Anzahl der Primarelektronen sind. Die Zahlgeschwindigkeit

des Signals eines einzelnen Elements ist sehr hoch, was auf die Filterung der eingehenden
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Roéntgenstrahlen zurlckzuflihren ist, sodass der Detektor nicht mehr zwischen

unterschiedlichen Energien unterscheiden muss. [46]

Elektronenquelle

Blende

Vakuumrohr Elektronenstrahl

magnet. Linse

Scan-Spule

Probenraum Detektor

Probenteller

Vakuumpumpe

Abbildung 7-3: Aufbau von Rasterelektronenmikroskop und Mikrosonde, adaptiert aus [46]

Zusammenfassend ist somit aufgrund der beschriebenen Punkte festzuhalten, dass fur
einen schnellen Uberblick der chemischen Zusammensetzung dem EDX der Vorzug zu geben
ist. Sind jedoch genauere quantitative Informationen, der Nachweis leichter Elemente oder die
absoluten Intensitdten der in der Probe enthaltenen Elemente erforderlich, so ist die
Anwendung einer Mikrosonde mit WDX zu bevorzugen. Zu den wesentlichen Unterschieden
zwischen REM mit energiedispersivem und Mikrosonde mit wellenlangendispersivem
Spektrum zahlen somit Analysezeit, spektrale Auflosung, und die Genauigkeit einer

quantitativen Analyse. [56]

Hinsichtlich Probenvorbereitung ist eine vorhergehende metallografische Praparation der
Staubprobe unumganglich. Das Ziel ist hierbei eine glatte, ebene Oberflache zu schaffen, um

eine quantitative Analyse durchzuflihren. Dazu gibt es unterschiedliche Ansatze. [44,46]

Griessacher [44] verwendete beispielsweise eine Kalteinbettung mittels 2-Komponenten-

Harz, um Temperatur- und Druckeinflisse wahrend des Einbettvorganges auszuschlief3en.

Auch Steinlechner [46] nahm beispielsweise zur Darstellung der Morphologie des Staubes
zunachst eine Einbettung zur Hilfe. Nach 24-stiindigem Ausharten der Probe erfolgte ein
Anschliff und das Polieren, gefolgt von einem Beschichten mit Gold oder Kohlenstoff, um
Aufladungserscheinungen wahrend der Untersuchung zu vermeiden. Es ist jedoch auch

moglich die Staubproben mit einer leitfahigen Einbettmasse zu beschichten, da diese meist
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aufgrund ihrer chemischen Zusammensetzung (Oxide) eine geringe Leitfahigkeit

aufweisen. [44]

7.23 XRD

Um neben der elementaren Zusammensetzung hinaus die Phasen einer Staubprobe zu
identifizieren, kann beispielsweise die Rontgendiffraktometrie herangezogen werden. Dieses
Verfahren kommt vorrangig, vereinzelt unterstitzt von der Rasterelektronenmikroskopie, zum
Einsatz. Sie dient zur quantitativen Analyse der messbaren Elemente, sowie zur
Einschrankung der gesuchten Phasen nach beispielsweise einer REM-EDX-Untersuchung.
[38,55]

Das Prinzip der Rontgendiffraktometrie beruht auf der auftretenden Beugung von
Roéntgenstrahlen am periodisch angeordneten Kristallgitter. Sie ist ein bedingt
zerstoérungsfreies Analyseverfahren, welches zur qualitativen und quantitativen Bestimmung
der Probenzusammensetzung dient. Der grundlegende physikalische Zusammenhang
zwischen Beugung und Netzabstand des Kristallgitters ist durch das Bragg'sche Gesetz
gegeben. Die Berechnung der Gleichung 7-2 erfolgt mithilfe der Ordnung n, dem
Netzebenenabstand d, der Wellenlange A und dem Bragg-Winkel 6 [57-59].

n-A=2-d-sinf 7-2

Das Gesetz stellt die Bedingung fur konstruktive Interferenz von elektromagnetischen
Wellen dar. Dies ist ein physikalisches Phdnomen, bei dem sich zwei oder mehr Wellen
uberlagern, wodurch es zur Verstarkung ihrer Amplituden kommt. Im Gegenzug dazu fihrt die
destruktive Interferenz zur Abschwachung der Amplitude. In Abbildung 7-4 sind die

unterschiedlichen Mechanismen dargestellt. [57-59]

Abbildung 7-4: konstruktive (links) und destruktive Interferenz (rechts) [60]
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Hinsichtlich Anordnung der Probenhalter, Strahlenquelle und Detektor gibt es
unterschiedliche Ausfihrungsmaoglichkeiten. Haufig ist die Probe auf einem festen
Probenhalter und wird von einer beweglichen Strahlenquelle und einem Detektor abgefahren.
Dabei kommt es zur Aufzeichnung der Intensitat der gebeugten Rontgenstrahlung als Funktion
des Messwinkels. [57,59]

Diese Auftragung der Intensitat iber dem doppelten Bragg-Winkel 26 wird Diffraktogramm
genannt und stellt einen einzigartigen ,Fingerabdruck der Probe dar. Das Diffraktogramm
enthalt eine Vielzahl an Intensitatspeaks, aus denen sich die nachfolgenden Informationen

gewinnen lassen [57-61]:

e Die Positionen (Wellenlangen 1) der Peaks im Diffraktogramm sind charakteristisch fur
eine chemische Verbindung sowie der raumlichen Struktur, in der diese vorliegt. Zum
Beispiel Aragonit und Calcit, beide CaCOs3, weil’en verschiedene Peak-Positionen auf.
Das Fitten der Peaks erfolgt mathematisch und durch Vergleich mit sogenannten
~powder diffraction files“ kénnen Phasen qualitativ identifiziert werden.

¢ Aus der Intensitat kdnnen quantitative Informationen zum Beispiel mithilfe der R-Faktor
Auswertung gewonnen werden. Diese beruht auf der Proportionalitat der Flache
unterhalb der Peaks und dem Gewichtsanteil der jeweiligen Phase. Eine schnelle
Methode, welche allerdings eine zehnprozentige Unsicherheit aufweist.

¢ Informationen Uber Gitterverspannungen und die KristallitgroRe liefert die Form der

Peaks. Je schmaler diese sind, desto gréliere Kristalle liegen vor.

7.2.4 ZR-Titration

Das Titrationsverfahren ist eine haufig verwendete Technik in der chemischen Analyse, um
die Konzentration einer Substanz in einer Lésung zu bestimmen. Es basiert auf der Reaktion
zwischen der zu bestimmenden Substanz (Analyt) und einer bekannten Reagenzlésung. Die
Zugabe einer bestimmten Reagenzldésung zur Analytldsung erfolgt langsam, bis die Reaktion
vollstandig abgelaufen ist, was durch einen Endpunkt angezeigt wird. Das Titrationsende lasst
sich durch eine Farbanderung, das Erreichen eines bestimmten pH-Werts oder die
Verwendung eines Indikators feststellen. Anhand des verbrauchten Volumens der
verwendeten Reagenzlésung ist die Konzentration des Analyten zu berechnen. Es erfordert
prazise Pipettier- und Biretten-Techniken sowie genaue Kenntnisse der chemischen
Reaktionen. Titrationsverfahren bieten eine schnelle, genaue und reproduzierbare Methode

zur Bestimmung von Konzentrationen. [48]
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In dieser Arbeit kommt eine Zimmermann-Reinhardt-Titration zum Einsatz, welche zur
Ermittlung des Eisengehaltes der Staubprobe dient. Dieses Verfahren ist besonders in der
Metallurgie und in Huttenlaboratorien weit verbreitet, da sie eine direkte Analyse salzsaurer
Lésungen von Eisenerzen und —legierungen ermdglicht, ohne dass Beimengungen von

Metallen wie Kupfer, Chrom, Blei, Titan sowie Arsen storen. [62]

Als Titrationsmittel kommt eine standardisierte Kaliumpermanganatlésung zum Einsatz,
wobei das Permanganation die Eisen(ll)-lonen zu Eisen(lll)-lonen oxidiert. Die Reaktion
(Gleichung 7-3) lautet [63]:

5Fe?t + MnO; + 8H* - 5Fe3* + Mn?* + 4H,0 7-3

Der Endpunkt ist erreicht, wenn ein permanenter, leicht rosafarbener Farbumschlag auftritt,
der das Vorhandensein von Uiberschiissigem Permanganat-lon anzeigt. Am Aquivalenzpunkt

ist die Stoffmenge von Permanganat nyy,o; funfmal groler als jene des Eisenions nge,,

(Gleichung 7-4) [63]:
1- nFeZ+ =5 nMnOZ 7-4

Die Bestimmung der Stoffmenge von Eisen(ll) erfolgt Uber den Volumenverbrauch an
Kaliumpermanganatlosung Vyerprauch Pro Zeit unter der Berticksichtigung der molaren Masse

am stéchiometrischen Aquivalenzpunkt Mgmno, und der Zeit der Titration bis zum

stoéchiometrischen Punkt t (Gleichung 7-5). [63]

Npe2+ =5 MKMnO4 * Werbrauch * t 7-5
7.2.5 Leco-Methode

Das Analysesystem ermoglicht die Messung eines breiten Bereichs von Erzen, Keramiken
sowie Kohlenstoff- und Schwefelgehalten in Metallen. Mithilfe dieser Methode wird eine
vorgewogene Probe in einem gereinigten Sauerstoffstrom unter Verwendung der
Hochfrequenzinduktion erhitzt. Kohlenstoff und Schwefel oxidieren zu Kohlendioxid und
Schwefeldioxid und werden durch beheizte Staubfilter, Trocknungsmittel und zwei nicht
dispersive Infrarotzellen (NDIR) geleitet. Der Nachweis von Schwefel erfolgt durch SO,,
wahrend Kohlenstoff durch ein zweites Paar von NDIR-Zellen als CO, identifiziert wird. Ein
Druckregler halt den Druck in den NDIR-Zellen konstant, um Stérungen durch atmosphérische
Druckschwankungen zu minimieren. Ein elektronischer Durchflusssensor im Durchflussstrom

wird zu Diagnosezwecken und zur Uberwachung des Tragerflusses verwendet. [49]
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Die nicht-dispersiven Infrarotzellen basieren auf der Absorption spezifischer Wellenlangen
von CO, und SO, im Infrarotspektrum. Die Software wahlt automatisch die optimale Zelle fur
die Messung aus. Die Konzentration unbekannter Proben wird relativ zu den
Kalibrierungsstandards bestimmt. Vor jeder Analyse werden Referenzmessungen mit reinem
Tragergas durchgefthrt, um Instrumentendrift zu minimieren. Es ist eine schnelle, prazise und
zuverlassige Methode, um wichtige Informationen Uber die analysierten Materialien zu
erhalten. [49]

7.2.6 RFA-Verfahren

Die Rontgenfluoreszenzanalyse ist eine zerstérungsfreie Analysetechnik zur Bestimmung
der chemischen Zusammensetzung von Materialien. Es besteht typischerweise aus einer
Roéntgenquelle, einem Detektor, einem Probenhalter und einer Steuereinheit. Bei der Analyse
bestrahlt die Rontgenquelle die Probe, um die Atome anzuregen. Die angeregten Atome
emittieren charakteristische Rontgenstrahlen, die vom Detektor erfasst werden. Die Energie
und Intensitat dieser Strahlen geben Aufschluss Uber die Elementzusammensetzung der
Probe. Durch den Vergleich der gemessenen Réntgenstrahlen mit Referenzdatenbanken oder
Kalibrierungsstandards kénnen genaue Analysenergebnisse erzielt werden. Mit diesem
Verfahren ist es moglich Analysen von Legierungen, Pulverproben, flissigen Proben und
Filtermaterialien durchzufiihren. Die RFA ist in verschiedenen Branchen wie Geologie,
Metallurgie und Umweltwissenschaft weit verbreitet. Sie ist schnell, prazise und erfordert in

der Regel keine aufwendige Probenvorbereitung. [64]

7.2.7 Gliuhverlust-Methode

Die Gluhverlust-Methode wird verwendet, um den Anteil an organischen und anorganischen
Bestandteilen zu bestimmen. Sie basiert auf dem Prinzip des Gewichtsverlustes der Probe bei
bestimmten Temperaturen unter Luftatmosphare, wodurch Feuchtigkeit, organische
Substanzen und Karbonate identifiziert werden kénnen. Bei diesem Verfahren wird zunachst
ein Porzellantiegel gewogen, mit einer bekannten Probenpulvermasse befillt und Gber Nacht
ohne Abdeckung in einem Trockenschrank bei 110 °C getrocknet. AnschlieRend kommen die
Proben fir mindestens zwei Stunden in einen vorgeheizten Muffelofen bei 1050 °C. Nach der
Entnahme der Probe ist sie nach etwa 10 min erneut zu wiegen. In diesem Zeitraum ist die

Aufnahme von HO und CO; aus der Luft bei der Probe vernachlassigbar. [65]

Masterarbeit Roberto Lanzmaier Seite 43



METHODEN ZUR STAUBCHARAKTERISIERUNG

7.3 Ermittlung des Erweichungs- und Schmelzverhaltens

Das Erhitzungsmikroskop ist ein nach DIN 51730 definiertes Prifsystem, zur Ermittlung des
Erweichungs- bzw. Schmelzverhaltens von festen Partikeln ohne eindeutigen Schmelzpunkt
im Hochtemperaturbereich bis 1650 °C. Durch Verwendung dieses Verfahrens kdnnen
bestimmte charakteristische Temperaturen des Probenmaterials abhangig vom

Formanderungsverhalten bestimmt werden [43,44,66-68]:

o Erweichungstemperatur (A): erste Anzeichen von Abrundungen und Erweichung

e Spharischtemperatur (B): die Probe besitzt eine kugelahnliche Form

¢ Halbkugeltemperatur (C): der Versuchsképer hat eine halbkugelahnliche Form

o FlielStemperatur (D): hier ist der Probekorper auf ein Drittel der Hohe, die er bei der
Halbkugeltemperatur hatte, auseinandergeflossen

e Erweichungsbereich: liegt zwischen Halbkugeltemperatur und Erweichungstemperatur

e Schmelzbereich: liegt zwischen Flielitemperatur und Halbkugeltemperatur

e Sinterpunkt: ergibt sich als Schnittpunkt der ersten Tangente an die abfallende

Erweichungskurve

Eine beispielhafte Darstellung der entsprechenden Punkte ist in Abbildung 7-5 dargestellt
[43,44].

IHNEN
1

444

1200 °C 1460 °C 1980 °C " 1520 °C

Erweichungstemp. (A) Sphérischtemp. (B) Halbkugeltemp. (C) FlieRtemp. (D)

Abbildung 7-5: Schattenbilder zur Definition der charakteristischen Temperaturen [43]

Die Messapparatur, gezeigt in Abbildung 7-6, besteht aus einem elektrisch beheizten
Rohrofen mit Probenhalter, einem Mikroskop mit fest eingebautem Okular, einer
angekoppelten Kamera und einer Lichtquelle. Alle Teile sind auf einer optischen Bank
angeordnet. Als Leuchtkdrper dient eine lichtstarke Halogenlampe, das Aufheizen erfolgt
automatisch Uber ein Steuergerat. Der Ofenraum besitzt an der Stirn- und Ruckseite
auswechselbare Quarzplatten, sowie ein Gaszu- und -ableitungsrohr. Um eine moglichst reale
Temperatur zu messen, wird ein Pt-Rh-Pt-Thermoelement verwendet, welches direkt im
Probenhalter angebracht ist. [43,44,66]
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Bevor die Messung mit dem Erhitzungsmikroskop erfolgt, ist es notwendig die zu
analysierende Probe in einen zylinderformigen Koérper mit genormten Abmessungen zu
Uberfiihren. Die Abmessungen des Zylinders haben hierbei eine Kantenlange sowie einen
Durchmesser von 3 mm. Die Herstellung des Rohlings erfolgt zumeist mithilfe einer
Handpresse. Zur besseren Agglomeration der Partikel kann das Probenmaterial mit etwas

destilliertem Wasser angefeuchtet werden. [44]

Abbildung 7-6: Messaufbau des Erhitzungsmikroskops (links), Probe auf Probentrager vor
Ofendffnung (rechts) [43]

In weiterer Folge ist der hergestellte Probenkdrper auf ein Al,Os-Plattchen, das als
Objekttrager dient, zu legen und gemeinsam im Ofen zu platzieren. Mithilfe von
Justiereinrichtungen des Ofens soll so das Schattenbild des Probekérpers in der Mitte des
Bildausschnittes erscheinen und die Kanten mit den Linien der Koordinatenstrichplatte parallel
verlaufen. AnschlieRend erfolgt die Erwarmung des Ofens unter konstanter Aufheizrate, wobei
der Zustand des Probekorpers zumindest in Temperaturabstanden von 20 K zu beobachten
ist. Durch das Spulen mit Gasen ist es zudem mdglich, die gewlnschte Atmosphare
einzustellen. Anhand der Bildanalysesoftware erfolgt abschlieRend die Aufzeichnung
spezifischer Probenparameter wie Hohe, Breite, Flache, Benetzungswinkel und Formfaktor
sowie daraus folgend die Bestimmung der bereits genannten charakteristischen
Temperaturen. [43,44,66—68]

7.4 Schittdichtebestimmung

Die Schittdichte von pulver- und granulatférmigen Stoffen ist definiert als Masse zum
eingenommenen Volumen. Diese hangt von der Partikelrohdichte, der Partikelform, der
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Stoffzusammensetzung und der Lagerform ab. Zur Bestimmung dieser charakteristischen
GroRe stehen unterschiedliche Normen zur Verfligung. Dazu zahlen DIN ISO 697, EN ISO 60
und EN 23923-1. Diese unterscheiden sich im Wesentlichen nur in der GrdlRe der zu
verwendenden Messbecher. Die Gerate bestehen im Allgemeinen aus einem verschliel3baren
Trichter mit festgelegten Malien, dem Auffangbehalter beziehungsweise Messbecher und
einem Gestell, welches Trichter und Messbecher in einer definierten Position zueinander halt.
In Abbildung 7-7 ist ein Schittdichtemessgerat beispielhaft dargestellt. [43,44,69]

Abbildung 7-7: Schiittdichtemessgerat nach DIN ISO 697 [69]

Der Trichter wird mit der Pulver- oder Granulatprobe geflllt und dann gedffnet. Die Probe
flie3t in den Messbecher mit bekanntem Volumen. Durch das Auswiegen des Messbechers
und dem bekannten Zylindervolumen lasst sich die Schuittdichte bestimmen. Das vom
Schittgut eingenommene Volumen schliet Hohlrdume (Poren in den Kornern) und
Haufwerksporen (Zwischenrdume zwischen einzelnen Koérnern) mit ein. Gerundete,
gedrungene Partikel lagern sich beim Schitten dichter zusammen als kantige, splitterartige
Partikel. [43,44,69]

7.5 FlieBeigenschaften

In diesem Abschnitt sollen die FlieReigenschaften einer Staubprobe naher betrachtet
werden. Diese hangen von vielen Parametern, wie unter anderem der
PartikelgroBenverteilung, der Partikelform, der chemischen Zusammensetzung, der
Feuchtigkeit und der Temperatur ab. Da es jedoch nicht mdglich ist, das FlieRverhalten in
Abhangigkeit all dieser Groflen theoretisch und allgemein gultig zu beschreiben, ist es
notwendig, die FlieReigenschaften mit dazu geeigneten Messgeraten zu ermitteln. Dazu

kommen in der Schuttguttechnik vor allem Scherversuche zum Einsatz. Mithilfe dieser
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Verfahren gelingt es, die Flielfahigkeit eines Schuttgutes anhand der Druckfestigkeit o, und

Verfestigungsspannung o, zu ermitteln. [70,71]

Die Schuttgutfestigkeit beziehungsweise die Druckfestigkeit o. ist jene Spannung, die
notwendig ist, um beginnendes Flielen einzuleiten. Dabei bedeutet ,FlieRen®, dass sich ein
Schuttgut aufgrund einer wirkenden Belastung plastisch verformt. Die GrofRe der zum FlieRRen
notwendigen Kraft ist ein Mal fur die Fliel3¢fahigkeit. Die Verfestigungsspannung dient hierbei
zur Verfestigung des Schittgutes vor der Bestimmung der Druckfestigkeit, was auch als

“Anscheren” bezeichnet wird. [71]

Anhand dieser Grélken wird Ublicherweise das Verhaltnis ffc gebildet, welches eine
Kennzahl zur Definition der FlieRfahigkeit darstellt (Gleichung 7-6). [71]

ffe = 22 7-6

O-C
Je groRer diese Kennzahl, desto kleiner ist die Druckfestigkeit im Verhaltnis zur

Verfestigungsspannung und desto besser flieRt ein Schittgut. Eine Ubliche Einteilung ist
dabei [71]:

o ffc <1 nicht flieRend, verhartet
e 1< ffc<2 sehr kohasiv

e 2 < ffc<4 kohasiv

e 4 < ffc<10 leicht flieRend

e 10 < ffc frei flieRend

Um vergleichbare Messergebnisse bei der Ermittlung der FlieRfahigkeit mithilfe des
Scherversuchs zu erreichen, ist es notwendig, eine einheitliche Vorgeschichte der Proben zu
gewahrleisten, da die Messergebnisse maldgeblich von dieser abhdngen. Das wird durch den
Vorgang des Anscherens erreicht, bei dem der Zustand des stationdren FlieRens eintritt.
Hierbei sind die Normalspannung, die Schubspannung und die Schittgutdichte konstant. Die
Probe liegt in einem definierten Verfestigungszustand vor. In Abbildung 7-8 ist ein o,1-
Diagramm ersichtlich, in welchem der Anscherpunkt Uber den Wert o,, und Tt,,

gekennzeichnet ist. [71,72]

Zudem ist in diesem Diagramm zu erkennen, dass das Ende des Anscherens erreicht ist,
sobald sich die Schubspannung nicht mehr verandert. Es erfolgt zunachst die Entlastung der
Probe und anschlief3end die Belastung mit einer Spannung o,, < o,,. Dieser Vorgang, auch
Abscheren genannt, ist dann abgeschlossen, wenn die Probe zu FlieRen beginnt. Der gesamte
Zyklus mit dem Anscheren bei immer gleicher Spannung o,, und dem Abscheren bei immer

anderer Spannung o}, ist so oft zu wiederholen, bis genug oy, T,,-Wertepaare vorhanden
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sind, um die FlieRortkurve zu zeichnen. Eine Anderung der Spannung o, beim Anscheren,

fuhrt zur Ermittlung einer anderen Schuittgutdichte und somit im weiteren Verlauf zu einem
anderen FlieRort. [72]

‘ Flielort =
* FlieRgrenze . | Psf = afCtan(Tpre/Gpre)
= erreicht Abscggrpunkte
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Abbildung 7-8: Vorgange beim Scherversuch [72]

Neben der Verfestigungsspannung und der Druckfestigkeit gibt es noch weitere

FlieReigenschaftskenngrofRen. Dazu zahlen der innere Reibungswinkel bei beginnendem

FlieRen «;, der Steigungswinkel des linearisierten Flielortes «oy,, der effektiver

Reibungswinkel ¢, der innere Reibungswinkel bei stationarem Flie3en ¢, die Schittgutdichte

pp, die Kohasionsspannung 1., sowie die einachsige Zugfestigkeit o,. Diese Groflen kdnnen
aus den FlieRortkurven gewonnen werden (Abbildung 7-9). [72]

effektiver FlieRort

’

/
linearisierter Flm/ o PITBChTPUNKL
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FlieRort
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Abbildung 7-9: Wichtige FlieReigenschaftskenngréfRen [72]

Vor allem das Kohasionsverhalten ist eine wichtige Eigenschaft zur Charakterisierung von
Schuittgltern mit geringer Partikelgrofie, wie sie auch Staube aufweisen. Eine exakte Grenze,
ab der ein Schittgut kohasionsbehaftet ist, gibt es nicht. Es ist jedoch bekannt, dass in einem

KorngréRenbereich unter 250 uym die Anziehungskrafte einen signifikanten Einfluss haben. Zu
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den Effekten, die eine kohasive Wirkung erzeugen zahlen die Van der Waals-Krafte,

elektrostatische Krafte, Flussigkeitsbricken und Feststoffbriicken. [72]

Die Starke von Van der Waals-Kraften hangt neben PartikelgréRe und -abstand von der
Stoffkombination der sich berihrenden Oberflachen ab. Sie beruhen auf elektrischen

Dipolmomenten von Molekilen. [71]

Elektrostatische Krafte basieren auf unterschiedlichen elektrischen Potentialen, die sich
zwischen Partikeloberflachen ausbilden konnen. Dabei ist zwischen Leitern und Isolatoren zu

unterscheiden, da sich die Ladungen auf beiden unterschiedlich verteilen. [71]

Flussigkeitsbricken werden auch als Ansammlungen von Flussigkeit niedriger Viskositat im
Kontaktbereich der Partikel bezeichnet. Diese treten bei feuchten Schuttgitern zwischen den
Partikeln aufgrund der Oberflachenspannung auf. Zusatzlich stellt sich in der Flissigkeit ein
Kapillardruck ein. Ist dieser kleiner als der Umgebungsdruck, so ergibt sich daraus eine
zusatzliche Haftkraft. [71]

Feststoffbriicken koénnen durch Sinterungs-, Schmelz- und Kristallisationsprozesse
entstehen [71].

Die am besten geeignetsten Schergerate zur Erfassung von Daten zur Ermittlung des
Schuttgutverhaltens sind die Jenike-Scherzelle, das Ringschergerat, sowie das
Torsionsschergerat, da sie nachfolgende Anforderungen vollkommen bzw. weitgehend
erfullen [71]:

1. Verfestigungsvorgang mit anschlieBender Messung der Festigkeit

2. Verfestigung der Schittgutprobe bis zum Erreichen des stationaren FlieRens

3. Nicht oder nur gering voneinander abweichende Beanspruchungsrichtungen beim

Verfestigen und beim Messen der Festigkeit

4. Reproduzierbare Beanspruchung der Probe bei der Verfestigung und beim Messen der

Festigkeit

5. Bekannte mittlere Spannungen in der Messebene bei moglichst homogener

Spannungsverteilung beim Verfestigen und beim Messen der Festigkeit
6. Maoglichkeit zur Variation der Verfestigungsspannung

7. Mdglichkeit zur Messung der Zunahme der Druckfestigkeit mit der Zeit

7.5.1 Jenike-Schergerat

Das Jenike-Schergerat ist eines der am weitest verbreiteten Verfahren. Es wurde um 1960

fur die Auslegung von Silos vorgestellt und dient vor allem zur Ermittlung der

Masterarbeit Roberto Lanzmaier Seite 49



METHODEN ZUR STAUBCHARAKTERISIERUNG

FlieReigenschaften von feinkérnigen, kohasiven Schittgitern. Abbildung 7-10 zeigt den

Aufbau dieser Scherzelle anhand einer schematischen Darstellung. [71,72]
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Abbildung 7-10: Prinzip des Jenike-Schergerates [71]

Hierbei sind die Standardabmessungen der Scherzelle gezeigt, jedoch gibt es auch kleinere
oder gréfllere Abmessungen. Die Zelle besteht aus zwei konzentrischen Ringen, wobei der
geschlossene Bodenring auf einem feststehenden Sockel fixiert ist und der obere verschiebbar
auf dem unteren aufliegt. Nachdem die Vorrichtung durch das Schuttgut beflllt ist, wird Gber
den Scherdeckel eine einwirkende Normalkraft N flachig auf das Schuttgut Ubertragen. Mithilfe
des Scherstifts, der sich mit konstanter Geschwindigkeit bewegt, erfolgt in weiterer Folge die
Erfassung der Scherkraft anhand einer Kraftmessdose. Der maximale Scherweg ist auf die
doppelte Wandstarke der Ringe begrenzt, wodurch die Schittgutprobe schon vor dem Start

des Versuchs nahezu kritisch verfestigt wird. [71,72]

7.5.2 Torsionsgerat

Die Scherverformung des Torsionsgerats erfolgt im Gegensatz zur Jenike-Scherzelle nicht
translatorisch, sondern rotatorisch. In Abbildung 7-11 sind zwei Bauformen von
Torsionsschergeraten dargestellt. Abbildung 7-11a zeigt die Standardausfihrung, wahrend
in Abbildung 7-11b ein Modell mit geteilter Scherzelle zu sehen ist. Eine Herausforderung bei
dieser Art von Schergeraten besteht darin, dass die Scherverformung vom Zentrum, bei der
keine Verformung auftritt, nach auRen hin zunimmt. Diese Methode ermdglicht jedoch einen
unbegrenzten Scherweg. [72]

Das Schittgut befindet sich beim Torsionsgerat in einer zylindrischen Scherzelle
(Abbildung 7-11a). Ein drehbarer, unten rauer Deckel ubt eine Normalkraft auf das Schuittgut
aus. Durch die Rotation des Deckels relativ zur Scherzelle unterliegt das Schuttgut einer

Scherverformung, wobei das Drehmoment M,; gemessen wird, aus dem sich die
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Schubspannung in der Schittgutprobe berechnen lasst. In der Bauart nach Abbildung 7-11b
ist die Scherzelle ahnlich wie die des Jenike-Schergerates horizontal in einen oberen und
einen unteren Ring geteilt, sodass sich der obere Ring zusammen mit dem Deckel relativ zum
unteren Ring drehen kann. Mit dem Torsionsschergerat kann eine Schiittgutprobe an- und

abgeschert werden, um FlieRorte zu bestimmen. [71],[72]
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Abbildung 7-11: Ausfiihrungen von Torsionsschergeraten [71]

Das Schittgut befindet sich beim Torsionsgerat in einer zylindrischen Scherzelle
(Abbildung 7-11a). Ein drehbarer, unten rauer Deckel Ubt eine Normalkraft auf das Schuttgut
aus. Durch die Rotation des Deckels relativ zur Scherzelle unterliegt das Schuttgut einer
Scherverformung, wobei das Drehmoment My gemessen wird, aus dem sich die
Schubspannung in der Schuttgutprobe berechnen Iasst. In der Bauart nach Abbildung 7-11b
ist die Scherzelle ahnlich wie die des Jenike-Schergerates horizontal in einen oberen und
einen unteren Ring geteilt, sodass sich der obere Ring zusammen mit dem Deckel relativ zum
unteren Ring drehen kann. Mit dem Torsionsschergerat kann eine Schittgutprobe an- und

abgeschert werden, um FlieRorte zu bestimmen. [71],[72]

7.5.3 Ringschergerat

Das Ringschergerat ist ein Verfahren, welches sich sehr gut fir grobkérniges, kohasives
Material eignet. Die Schuttgutprobe befindet sich in einem Ringkanal und wird von oben mit
einem rauen, ebenfalls ringformigen Deckel abgedeckt und mit einer Normalkraft belastet
(Abbildung 7-12). Dann erfolgt die Messung des zum Scheren erforderlichen Drehmoments.
Dies geschieht durch Verdrehung von Ringkanal und Deckel gegeneinander. Das Gerat
erlaubt die Messung mehrerer Flieforte mit einer Probe, was den Zeitaufwand erheblich
reduziert. Im Vergleich zum Jenike-Schergerat zeigt es Vorteile bei elastischen oder stark
plastisch verformbaren Schuttgitern sowie in Bereichen mit kleinen Spannungen. Zudem gibt

es keinen begrenzten Scherweg. Es zeichnet sich durch bessere Reproduzierbarkeit,
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geringeren Bedienereinfluss, leichtere Bauweise, entnehmbare Scherzelle mit Deckel,

Wandreibungsmessung, kleinere erreichbare Spannungen und reduzierten Zeitaufwand
aus. [71,72]
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Abbildung 7-12: Ringscherzelle [72]
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8 Entwicklung eines geeigneten Systems zur

Staubprobenahme fur die HPSR-Anlage

Dieser Abschnitt beinhaltet eine detaillierte Beschreibung des konzipierten
Staubprobenahmesystems, sowie der erforderlichen Messgerate fir den Einsatz in der HPSR-
Anlage. Hierzu ist zunachst die Anordnung, der Verwendungszweck und die Funktionsweise
der notwendigen Komponenten des Systems beschrieben. Daraufhin erfolgt die Auslegung

hinsichtlich Absauggeschwindigkeit anhand eines formelmaRigen Ansatzes.

8.1 Anordnung und Konfiguration des Probenahmesystems

Dieses Kapitel befasst sich mit der Anordnung, dem detaillierten Aufbau und der
Konfiguration des Probenahmesystems, sowie der Funktionsweise und dem
Verwendungszweck der einzelnen Bauteile. Die wichtigsten Komponenten und die
notwendigen Messstellen zur artefaktarmen Probenahme, sind anhand eines Prozess-
Flussdiagramms (Abbildung 8-1) ausgehend vom HPSR-Reaktor dargestellt. Aus diesem
Aggregat mindet zum einen ein Rohr, welches zum Ableiten des Hauptabgasstromes dient
und zum anderen eine Leitung, welche zur Gasentnahme und einer daraus folgenden
Ermittlung der Gaszusammensetzung im Reaktor mittels Massenspektrometer genutzt wird.
Die Staubprobenahme erfolgt mithilfe einer selbstkonstruierten Entnahmesonde, welche an
einem Flansch am Abgasstutzen installiert ist. Dahinter befinden sich Filter, Durchflussmesser,
Kondenser und Vakuumpumpe sowie notwendige Armaturen, welche das Probenahmesystem
komplettieren. Die Auswahl der verwendeten Bauteile erfolgt sorgfaltig, um eine prazise und

zuverlassige Erfassung von Staubpartikeln zu gewahrleisten. Jene Komponenten, welche sich
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im eingerahmten Bereich des Diagramms befinden, sind bis einschliefllich dem

Durchflussmesser beheizt auszufiihren.

N2
Abgas Kugelhahn Gasauslass
A l I
" Ruckschlagventil =
. Vakuumpumpe
l I
1 | ‘
Flansch “% > >
’ | Kondenser
Kugelhahn Filter Schwebekorper-
Durchflussmesser
Beheizt um flussiges H20 (I) zu vermeiden v
H20 (I)

= S Massenspektrometer — Gasauslass
1 )

Kondensator Heilgasfilter

HPSR-Reaktor

Abbildung 8-1: Prozess-Flussdiagramm der Staubprobenahme am HPSR-Reaktor

Bei der Auswahl der Teile ist darauf zu achten, dass jene, die mit dem Probengas in
Berlihrung kommen, aus korrosionsbestandigem, oder falls notwendig, aus hitzebestandigem
Material zu fertigen sind. Zudem ist die Anlage mit verschiedenen Messgeraten ausgestattet,
die zur Berechnung der notwendigen Absauggeschwindigkeit (Kapitel 8.2) bendtigt werden.
Dazu zahlen die Detektoren im Probenahmesystem fir Temperatur Tpp,, Druck pp;, und

Volumenstrom mebe,plcleinstenen, sowie jene am Reaktor zur Druckermittlung pp;; und am

Abgasstutzen zur Temperaturerfassung Try;.
8.1.1 Positionierung der Staubprobenahme an der HPSR-Anlage

Anhand der Geometrie des bestehenden Absaugrohres der Anlage, soll eine bestmdgliche
Lésung hinsichtlich der Anordnung und Positionierung der Staubprobenahme erfolgen. Hierzu
wurde zunachst die VDI-Norm [15] als Leitfaden fur den richtigen Ort der Messstelle
herangezogen. Laut dieser Norm soll die Lange der geraden Einlaufstrecke Lg und

Auslaufstrecke Ly funf- beziehungsweise zweimal dem hydraulischen Durchmesser betragen.
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Dieser hydraulische Durchmesser dyyq,. ist eine charakteristische Groe des Querschnitts

eines Abgaskanals und berechnet sich mit Hilfe der Gleichung 8-1.

4 - Flache des Messquerschnitts

d = -
hydr-™ “Umfang des Messquerschnitts 81

Bei einem Rohrdurchmesser von 206 mm ergibt sich daraus ein Wert von 206 mm und einer
daraus folgenden notwendigen Einlaufstecke (Gleichung 8-2) und Auslaufstrecke
(Gleichung 8-3) von 1030 mm sowie 412 mm. Diese Anforderungen kénnen jedoch an der
bestehenden Anlage in dieser Form nicht umgesetzt werden. Laut Schréder [9] soll in diesen
Fallen die langste gerade Rohrstrecke gedrittelt werden, wobei zwei Drittel fir die Einlauflange

verwendet werden soll und ein Drittel fur die Auslauflange.
Lg= S dhydr. 8-2
La= 2. dhydr. 8-3

Anhand dieser Vorgaben ist der Ort der Probenahme zu wahlen. Dazu soll ein bestehender
Flansch genutzt werden, welcher sich wie in Abbildung 8-2 ersichtlich, im rot markierten

Bereich befindet.

1340

Abbildung 8-2: Position der Probenahme (rot) und der Temperaturmessung (blau) am

bestehenden Abgaskanal der HPSR-Anlage

Aufgrund der vorgegebenen Geometrie des Abgaskanals, muss an dieser Stelle jedoch

erwahnt werden, dass es sich hierbei nicht um einen vertikalen Abschnitt handelt, wodurch es
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zu leicht unregelmaBigen Staubverteilungen sowie Staubablagerungen kommen kann.
Abgesehen davon stellt sich diese Position jedoch am geeignetsten heraus, da hier zum einen
die langste gerade Rohrstrecke auftritt, und zum anderen ein bestehender Flansch genutzt
werden kann, was zeitaufwadndige und kostenintensive Umbauarbeiten vermeidet.
Nachfolgend sind die verwendeten Bauteile und Messgerate, sowie deren Funktionsweise

ausfihrlich beschrieben.

8.1.2 Entnahmesonde

Die Absaugung des Teilvolumens aus dem Abgaskanal erfolgt mithilfe einer sogenannten
Entnahmesonde. Dazu wird ein nahtloses Edelstahlrohr aus dem Werkstoff 1.4301 mit einem
Durchmesser von 22 mm und einer Wandstarke von 3 mm gewahlt und in die notwendige
Geometrie und Form, zur artefaktarmen Probenahme gebracht. Eine Detailkonstruktion ist in
Abbildung 8-3 ersichtlich. Die Entnahmespitze ist hierbei mit einer Verjungung versehen, um
sicherzustellen, dass die Trennlinien zwischen den Haupt- und Teilstromen fir Partikel und
Gas zusammenfallen. Um weitere Stoérungen der Gasstromung an der Sonde zu minimieren
ist die gerade Einlaufstrecke bis zum ersten Bogen mit einer Ldnge von 45 mm versehen,

sowie der Krimmungsradius mit mehr als dem 1,5 -fachen Innendurchmesser konstruiert.

180 o
N

MaBstab: 1:1

70

45

‘\G - Detail B
MaBstab: 2:1

0.2¢ e 13!

Abbildung 8-3: Konstruierte Entnahmesonde zur Probennahme eines Teilvolumenstroms aus dem

Abgaskanal

Eine beispielhafte Darstellung der eingebauten Sonde im Abgaskanal ist anhand der
Abbildung 8-4 dargestellt. Die Montage erfolgt aufgrund des geringen Flanschdurchmessers

von 28 mm vom Inneren des Abgaskanals.
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Abbildung 8-4: Darstellung der Entnahmesonde im Abgaskanal der HPSR-Anlage

8.1.3 Gasdichter Flansch-Adapter

Um eine gasundurchlassige Verbindung zu gewahrleisten, kommt ein Flanschadapter mit
einer Chevron-Dichtung zum Einsatz. Diese spezielle Komponente besteht aus mehreren
gewellten Ringen, die einen effektiven Schutz gegen Gaslecks bietet. Durch das Anziehen der
Uberwurfmutter wird die Dichtung komprimiert, wodurch eine zuverldssige Versiegelung
entsteht. Eine Zusammenstellungszeichnung des konstruierten Systems ist in Abbildung 8-5

ersichtlich.

i K
| EQEE
Ezzzgg ) Probenahmerohr

SchweiBbuchse 2 bestehend aus Stempel und Scheibe

Uberwurfmutter DIN 3870 S30

Chevron-Dichtung d22xD32x15

ScweiBbuchse 1

Flansch

Abbildung 8-5: Gasdicht konstruierter Flanschadapter
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8.1.4 Edelstahlkugelhahn

Die Hauptaufgabe des Edelstahlkugelhahns besteht darin, den Durchfluss des Abgases
wahrend des Betriebs der Anlage zu unterbrechen, um einen Filterwechsel zu ermdglichen.
Dieses Bauteil ist zwischen der Flanschverbindung und einem T-Stiick positioniert, wie im
Flussdiagramm (Abbildung 8-1) ersichtlich. Durch einfaches Drehen des Hebels lasst sich
somit der Gasstrom einfach und schnell Sperren. Um Partikelverluste und
Wasserdampfkondensation an den kiihlen Wanden zu vermeiden, ist es notwendig dieses

Bauteil wahrend der Probenahme zu beheizen und thermisch zu isolieren.

8.1.5 Stickstoffspiilung

Um das Probenahmesystem vor einem Filterwechsel effektiv von explosiven/giftigen Gasen
frei zu spllen, kommt Stickstoff zur Anwendung. Dieser durchlauft eine Reihe von Bauteilen,
bestehend aus einem Druckregler mit Manometer, einem Kugelhahn und einem
Riickschlagventil. Der Druckregler mit Manometer dient der Kontrolle und Uberwachung des
Stickstoffdrucks, wahrend der Kugelhahn den Fluss des Stickstoffs steuert, beziehungsweise
absperrt. Das Ruckschlagventil verhindert den Ruckstrom von Probengas in den Kugelhahn
bei ausgeschaltetem Spilprozess. Dieses System dient jedoch nicht der kontinuierlichen
Verdinnung des Abgases wahrend der Probenahme, da eine quantitative Verbesserung zur
Verringerung von auftretenden Artefakten nur schwer vorhersagbar ist. Zudem kann es durch
inhomogene Verwirbelung zur Nukleation von Feinstpartikeln aus der Gasphase kommen und

zur Veranderung der Partikelzusammensetzung flhren.

8.1.6 Filtersystem

Die Abscheidung der Staubpartikel im Probenahmesystem erfolgt mithilfe eines Filterhalters
und einem Membranfilter. Die Halterung dient dazu, das Abscheidemedium sicher zu fixieren
und somit den Durchfluss der Gasprobe zu gewahrleisten. Der aus Teflon bestehende
Membranfilter ist hydrophob, was bedeutet, dass er wasserabweisend ist, wodurch dieser ideal
fur die Filtration von feuchten Gasen geeignet ist. Darliber hinaus zeigt er auch eine sehr gute
chemische als auch eine grof3e thermische Bestandigkeit im Bereich von -50 °C bis +190 °C.
Ein weiterer Vorteil ist, dass dieser Filter fur die Untersuchung durch weitere Analysemethoden
geeignet ist. Das Filtersystem wurde den Abscheidesystemen Zyklon und Impaktor sowie der
Beta-Strahlungs-Absorption als Abscheidemedium vorgezogen, da die Investitionskosten

sowie der Aufwand fur Installation und Montage geringer sind. Zudem ermdglicht die
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Verwendung von Heizmanschetten und die damit verbundene Thermostatisierung des
Absaugrohrs und des Filtergehauses die Anwendung in feuchten Abgasen. Dadurch lasst sich
die Kondensation moéglicher Wassertropfen unterdriicken, und somit verbessert sich die

Filtration von Gasen mit hohem Sauretaupunkt.

8.1.7 Temperaturmessung

Die Messungen der Temperaturen am Abgasstutzen Tr;; und im Probenahmesystem Trp,
sind zur Auslegung des richtigen Werkstoffs der Entnahmesonde und zur Ermittlung der
isokinetischen Staub-Gasgemisch-Sammlung wichtige Parameter. Ersteres erfolgt direkt nach
dem Einlass in das Abgasrohr anhand eines bereits an der Anlage installierten
Thermoelements (Abbildung 8-2, blau markiert) und ist einem Widerstandsthermometer zu
bevorzugen, da es auch bei Temperaturen Uber 850 °C anwendbar ist. Zweiteres ist direkt
nach dem Filtersystem angeordnet und geschieht mithilfe eines Widerstandsthermometers,

welcher den elektrischen Widerstand entsprechend den Temperaturanderungen andert.

8.1.8 Druckmessung

Die Druckmessungen am Reaktor pp;; und im Probenahmesystem pp;, erfolgen jeweils
mithilfe von absoluten Drucksensoren, welche die Druckanderungen in ein elektrisches Signal
umwandeln. Die Positionierungen der Sensoren sind in Abbildung 8-1 anhand des

Flussdiagramms ersichtlich.

8.1.9 Volumenstrommessung

Der Volumenstrom wird durch einen Schwebekoérper-Durchflussmesser registriert und
geregelt. Dieser befindet sich hinter der Druck- und Temperaturmessung und dient als wichtige

Komponente fur die Ermittlung der notwendigen isokinetischen Teilgasgeschwindigkeit.

8.1.10 Messung der Gaszusammensetzung

Die Ermittlung der Gaszusammensetzung erfolgt mithilfe eines Massenspektrometers (MS),
welcher an der bestehenden Anlage durch Umbau einer Gasentnahmestelle installiert wird.
Dieser dient zur Messung der Gaskomponenten, wie Ar, Hz, N2, CO und CO,, welche fir die
Berechnung der isokinetischen Gasgeschwindigkeit notwendig sind. Die Messstelle befindet

sich am Reaktor und ist in Abbildung 8-1 veranschaulicht. Zur Entfernung von Wasser, sowie
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stérenden Partikel und Verunreinigungen aus der Gasprobe, kommt vor dem Spektrometer

ein Kondensator sowie ein Heildgasfilter zur Anwendung.
8.1.11 Kondenswasserabscheidungssystem

Der Kondenser, welcher nach dem Schwebekoérper-Durchflussmesser angeordnet ist, kommt
zur Abscheidung des Kondensats fir das feuchte und wasserdampfgesattigte Gas zur
Anwendung. Er besteht aus einem etwa 3 m langen Rohr mit einem Aufliendurchmesser von
15 mm, das vertikal nach unten gewickelt ist. Eine Detailzeichnung der konstruierten
AbkUhlschlange ist in Abbildung 8-6 dargestellt. Das untere Ende des Rohrs miindet in ein T-
Stick mit Schneidringverschraubung. Wobei einerseits das entwéasserte Gas zur Pumpe
gesaugt und andererseits das Wasser in ein Reservoir bestehend aus einem kurzen Rohrstlick
mit einer Lange von 150 mm geleitet wird. Am Ende des Systems befindet sich ein Kugelhahn,
der den Abfluss des Wassers nach dem Versuch erméglicht. Eine schematische Darstellung

des Kondensersystems ist in

Abbildung 8-7 ersichtlich. Diese Zeichnung zeigt lediglich eine konzeptuelle Darstellung des

Zusammenbaus, ohne die genauen Details der einzelnen Bauteile darzustellen.
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Abbildung 8-6: Konstruierter Kondenser zur Abscheidung von im Abgas enthaltenen Wasser durch
Abkuhlung

8.1.12 Vakuumpumpe

Als Absaugaggregat und damit Schlusspunkt des Probenahmesystems, kommt eine
trockenverdichtende = Vakuumpumpe zur Anwendung. Diese ist gasdicht und
korrosionsbestandig sowie in der Lage den maximal vorgesehenen Volumenstrom unter

Probenahmebedingungen zu fordern.
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Abbildung 8-7: Schematische Montagezeichnung des Kondensersystems
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8.2 Ermittlung der Absauggeschwindigkeit fur isokinetische

Probenahmebedingungen

Die Ermittlung der Absauggeschwindigkeit des Abgases in der HPSR-Anlage erfordert
besondere Aufmerksamkeit aufgrund der spezifischen Bedingungen, unter denen diese
stattfindet. Hierbei ist zum einen die sehr niedrige Gasgeschwindigkeit und zum anderen die
Temperatur uber 100 °C zu erwdhnen. In der Literatur wird fur solche Messungen in der Regel
das Prandtl-Staurohr empfohlen, wie es auch in Kapitel 4.1 beschrieben ist. Allerdings sind
die Anschaffungskosten fur eine solche Differenzdruckmessung hoch, was die Suche nach

Alternativen erforderlich macht.

Zu den Alternativen zahlen verschiedene Messmethoden wie thermische
Massendurchflussmesser (MFCs), Fligelradanemometer oder Vortex Durchflussmessgerate.
Diese Methoden weisen jedoch Nachteile auf. MFCs beispielsweise haben eine
Temperaturgrenze von maximal 60 °C, was ihre Anwendung bei héheren Temperaturen
einschrankt. Flligelradanemometer sind kostspielig in der Anschaffung und erfordern
regelmafige Wartung. Bei Vortex Messungen sind die auftretenden Gasgeschwindigkeiten im

gegenstandlichen Fall zu gering, um genaue Auswertungen zu ermaoglichen.

Eine vielversprechende Option, die diese Einschrankungen umgeht, ist die Schwebekdrper-
Durchflusstechnik. Bei dieser Methode wird die Gasgeschwindigkeit anhand der Position eines
Schwebekodrpers in einem Rohr gemessen. Durch das Gleichgewicht zwischen der
Auftriebskraft des Stromungsmediums und der Schwerkraft des Schwebekérpers ist die

Stréomungsgeschwindigkeit zu bestimmen. [73]

Das Messinstrument ist flexibel einsetzbar und kann in verschiedenen Umgebungen mit
unterschiedlichen Gaszusammensetzungen verwendet werden. Ein wesentlicher Vorteil liegt
in der Einfachheit und Robustheit. Im Gegensatz zu den oben genannten Methoden erfordert
es keine komplizierte Elektronik oder empfindliche Sensoren, was die Anwendung auch unter
anspruchsvollen Bedingungen ermdglicht. Daruber hinaus ist es kostengunstiger in der
Anschaffung und Wartung. [73]

Fir die Umrechnung von kalibrierten Bedingungen des Regelsystems auf die tatsachlichen
Prozessbedingungen kommen sogenannte Korrekturfaktoren zum Einsatz. Diese werden mit
dem angezeigten Durchflusswert multipliziert, um den korrekten Wert zu erhalten. Im
Allgemeinen ist die Verwendung dieser Faktoren gut fir die ProzessgrofRen Dichte,
Temperatur und Druck anwendbar. Nachfolgend sollen diese Umrechnungsformeln anhand

von Formelbeziehung beschrieben werden. [74]
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Der Korrekturfaktor fur die Dichte K, (Gleichung 8-4) berechnet sich aus der Normdichte
P?(anbrationsgas fur die das Gerat urspringlich ausgelegt wurde und der Normdichte pgmbengas

des tatsachlich auftretenden Abgases aus der HPSR-Anlage. Ersteres ist hierbei Uber die

molare Masse des Kalibrationsgases Mkaiprationsgas UNd dem molaren Normvolumen des

idealen Gases VY bestimmbar (Gleichung 8-5).

0
PKalibrationsgas
Kp= |[—p— 8-4
pProbengas

0 _ Mxalibrationsgas 8.5
pKalibrationsgas_ VO )
m

Zweiteres berechnet sich anhand von unterschiedlichen Formelbeziehungen in
Abhangigkeit des vorhandenen Prozessgases. In den Reaktor gelangt dabei ein Gas
bestehend aus Argon, Wasserstoff und Stickstoff, wobei die Volumenstréme dieser
Komponenten Vi‘_’in bekannt sind. Anhand dieser ist zum einen der Anteil der jeweiligen Spezies
Xijn am einstrémenden Gesamtvolumenstrom V@u.mein Mithilfe von Gleichung 8-6
ermittelbar. Zum anderen kann die Stoffmenge pro Zeiteinheit n;;,, welche in den Reaktor

gelangt, berechnet werden (Gleichung 8-7).

70
_ Vi,in
Xiin= Vo 8-6
Gesamt,in
70
. — Vi,il’l 8'7
Njin~= Vo
m

Durch die Installation eines Massenspektrometers ist es mdglich, die existierenden Spezies
im Reaktor zu ermitteln. Es handelt sich dabei um die Gaskomponenten Ar, Hz, N2, CO, H.O
und CO2. Es kommt jedoch zu keiner Erfassung von H20, aufgrund der Abscheidung vor dem
MS. Die Ausgabe erfolgt in Volumenprozent. Zudem ist zu beachten, dass Argon in den
Reaktor gelangt und an keiner Reaktion teilnimmt, wodurch es zum gleichen Volumenstrom
am Eingang und Ausgang des Reaktors dieser Spezies kommt. Es kann dadurch der gesamte
Normvolumenstrom am MS Vg gesame Mithilfe der Stoffmenge von Argon pro Zeiteinheit
Narout UNd dem Stoffmengenanteil von Argon X ¢ vs @nhand von Gleichung 8-8 berechnet
werden. Dadurch ist im nachsten Schritt durch Anwendung von Gleichung 8-9 die Stoffmenge
pro Zeiteinheit der beteiligten Spezies n;,,; durch Verwendung des gemessenen
Volumenstromanteils der Komponenten am MS x; o,¢ s €rmittelbar. Der Stoffmengenfluss von

H20 150 0ut it anhand einer Wasserstoftbilanz mit Gleichung 8-10 zu berechnen.
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n
0 _ Ar,out 0
VMS_Gesamt_ ’ Vm 8-8
XAr,out,MS
‘70
. _ VMS_Gesamt 8 9
Nijout™ — vo XioutMs -
Vin
nH20,out= Ny2in — NH2,0ut 8-10

Durch diese Beziehungen ist somit der aus dem Reaktor austretende Normvolumenstrom

der auftretenden Komponenten V¢, .. mithilfe von Gleichung 8-11 und der Normvolumenstrom

des gesamten Abgases nggas durch Bildung der Summe dieser Strome (Gleichung 8-12)

bestimmbar.
. N out
Vi(:')out= \1/(:(1)11 8-11
VAObgas= Z Vi(,)out 8-12

Daraus ist zunachst der Volumenstromanteil x; ., (Gleichung 8-13) und abschliel3end die
tatsachlich auftretende Dichte des Abgases unter Normbedingungen pgmbengas mithilfe der

molaren Masse der vorkommenden Spezies M; anhand von Gleichung 8-14 und somit auch

der Korrekturfaktor fur die Dichte ermittelbar.

A

_ ,out

Xi,out_ VO 8-13
Abgas
M: - x;

0 _Z i i,out
pProbengas_ Vo 8-14
m

Der Korrekturfaktor flr die Temperatur K ist Gber die Gleichung 8-15 durch Zuhilfenahme
der Temperatur unter Normbedingungen T und der tatsachlichen Betriebstemperatur Ty, im

Bereich des Schwebekdrperdurchflussmessers zu ermitteln.

0
Ko= |—— 8-15
TTIZ

Auf ahnliche Art und Weise berechnet sich auch der Korrekturfaktor fiir den Druck K, mithilfe

des Normdrucks p° und dem tatséchlichen Betriebsdruck pp;, anhand der Gleichung 8-16.

_ |Ppr12
Kp= /F 8-16

Masterarbeit Roberto Lanzmaier Seite 64



ENTWICKLUNG EINES GEEIGNETEN SYSTEMS ZUR STAUBPROBENAHME FUR DIE HPSR-ANLAGE

Bei Viskositatsanderungen in  FlUssigkeiten kann vielfach keine einfache
Umrechnungsformel angegeben werden, sodass hier meist ein neues Gerat auszulegen oder
auf ein anderes, viskositatsunabhangiges Messverfahren zurtickzugreifen ist. Bei Gasen ist

die Viskositat im Rahmen der Messgenauigkeit jedoch meistens vernachlassigbar. [73]

Der notwendige Volumenstrom VProbenahme,FIC,einstellen zur Erreichung der Isokinetik,
welcher am Controller eingestellt werden soll um die Anderung der ProzessgréRen Druck,
Temperatur und Dichte zu berlcksichtigen, ist mithilfe der Gleichung 8-17 anhand der
Korrekturfaktoren und dem notwendigen Volumenstrom im Probenahmesystem bei

Normbedingungen Vg, penanme ric 2U berechnen.

VO
Probenahme_FIC

VProbenahme,FIC,einstellen: 0
pKalibrationsgas TO Ppi2 8-17
0 T p°
pProbengas TI2

Dazu ist zunachst der zuvor ermittelte Abgasvolumenstrom unter Normbedingungen in

Realbedingungen VAbgas umzuwandeln. Dies erfolgt mit Gleichung 8-18 unter Verwendung

von Normaldruck p°, Normtemperatur T® sowie Druck pp;; und Temperatur Tp;; welche
tatsachlich im Abgaskanal auftreten. Mit Gleichung 8-19 kann in weiterer Folge anhand der

Querschnittsflachen von Abgasrohr Ajpgasrone Und Probenahmerohr Apgpenahmerohrs der

Volumenstrom im Probenahmesystem Vprobenahme_Einlass bestimmt werden.

0
: . P - Ty
Vabgas = V2 —_— 8-18
gas Abgas
895 ppyy - TO
Vab
. _ gas
VProbenahme_Einlass - A ' AProbenahmerohr 8-19
Abgasrohr

Da sich die Prozessbedingungen innerhalb des Probenahmesystems &andern ist der
Volumenstrom im Bereich des Durchflussmessers Vpropenahme ric Mit den in diesem Bereich
vorliegenden Druck- pp;; und Temperaturwerten Tr;, zu berechnen (Gleichung 8-20). Mit
Gleichung 8-21 ist diese Durchflussrate auf Normbedingungen umzurechnen, wodurch in

weiterer Folge der Volumenstrom zur Erreichung der Isokinetik bestimmbar ist.

- . pri1 * Ti2
VProbenahme_FIC = vProbenahme_]iiinlass ' T 8-20
Pri2 * 111
0
Vo —vV ppiz - T 8-21
Probenahme_FIC — VProbenahme, FIC " T -
P” - It12
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9 Charaktisierung des HPSR-Staubs

Die Charakterisierung des Abgasstaubes der HPSR-Versuchsanlage erfolgt in dieser Arbeit
anhand der chemischen Zusammensetzung, der KorngroRenverteilung und dem
Erweichungs- bzw. Schmelzverhalten von festen Partikeln. Nachfolgend sind die
Staubprobenahme und die durchgeflhrten Analyseverfahren ausfihrlich erklart, sowie die

erzielten Ergebnisse dokumentiert und diskutiert.

9.1 Probenahme

Die verwendete Probe zur Charakterisierung wurde im Zuge von Umbauarbeiten an der
Anlage von allen zuganglichen Innenflachen des Reaktors als Mischprobe gewonnen. Hierzu
kam ein grundlich gereinigter Industriesauger mit neuem Filter zum Einsatz. Nach der
Absaugung und der Ablagerung der Staubpartikel auf dem Filtermedium wurde dieser aus
dem Sauger entnommen und grindlich ausgeklopft. Flr die anschlieRenden Untersuchungen
hinsichtlich chemischer Zusammensetzung, Korngré3e und Erweichungsverhalten erfolgte
eine Aufteilung der Probe mithilfe einer Schaufel. Die benétigte Staubmenge fir die
Durchfiihrung der in dieser Arbeit verwendeten Analysemethoden betragt insgesamt in etwa
40 g.

Eine Probenahme anhand des neu ausgelegten Probenahmesystems ist zu diesem
Zeitpunkt noch nicht durchfihrbar, da die Installierung des kompletten Systems den
Zeitumfang der Masterarbeit aufgrund der mitunter langen Lieferzeiten der notwendigen

Bauteile Uberschreitet.
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9.2 Chemische Analyse

Fir die chemische Untersuchung des Abgastaubes aus der HPSR-Anlage wurden mehrere
Methoden angewendet, um die auftretenden Elemente und Verbindungen zu ermitteln. Dazu
gehoren die ZR-Titration zur Bestimmung des Eisengehalts, die Leco-Methode zur Erfassung
von Kohlenstoff und Schwefel, sowie das RFA-Verfahren zur Quantifizierung oxidischer
Verbindungen. Zusatzlich wurde der Gluhverlust ermittelt, um flichtige Bestandteile zu

erfassen.

Aus den Ergebnissen (Tabelle 9-1) geht hervor, dass die Staubprobe hauptsachlich aus
Eisenverbindungen mit einer Gesamteisenkonzentration von 46,5wt.-% und einer
auftretenden Eisenionenkonzentration von 38,6 wt.-% besteht. Der Anteil an metallischen
Eisen ist somit sehr gering, wohingegen der Gehalt an Fe?*-lonen in liberwiegender Form und
zu einer hohen Wahrscheinlichkeit als Wustit vorliegt. Diese Ergebnisse stammen direkt aus
der Titrationsmessung und fallen im Vergleich zum RFA-Gehalt etwas geringer aus.
Unterschiede in den Ergebnissen kénnen hierbei aufgrund der Methoden und der Probenahme
auftreten. Zweiteres ist jedoch unwahrscheinlich, da die Probe im Labor homogenisiert und

Teilmengen den einzelnen Verfahren zugeflihrt werden.

Bei Betrachtung des Kohlenstoffanteils ist zu erkennen, dass dieser auch in signifikanten
Mengen im Abgasstaub auftritt. Das Vorkommen dieses Elements ist unter anderem auf die
verwendete Graphitelektrode zurtickzufiihren. Diese bewirkt sowohl eine direkte als auch eine
indirekte Beteiligung des Kohlenstoffs am Reduktionsprozess. Zudem kommt es bei der
Reduktion im Reaktor zur Bildung von Wasserdampf, wodurch es aufgrund von Oxidation zu
einem hohen Angriff auf die Elektrode kommt. Die zugrundeliegende heterogene

Wassergasreaktion ist nachfolgend anhand von Gleichung 9-1 angefihrt:
Cgraphit+{H20} = {CO} + {H2} 9-1

Durch die umgekehrte Wassergasreaktion kommt es demnach in kihleren Ofenregionen
oder im Abgaskanal zur Ruckreaktion und einer daraus folgenden Abscheidung im
Abgasstaub.[75]

Zudem zeigt die RFA-Analyse, dass speziell, die Elemente Silizium, Magnesium, Aluminium
und Kalzium neben Eisen in bedeutenden Mengen im Staub vorhanden sind, wobei
Siliziumdioxid mit 21,0 wt.-% den groften Anteil der Probe ausmacht. Das Vorkommen im
Abgasstaub ist auf die Reduktion von SiO, zu SiO zurickzufiihren. Das Suboxid SiO bildet

sich bereits bei Temperaturen tber 1500 °C und tritt aufgrund seines niedrigen Dampfdrucks
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gasférmig auf [76]. In kiihleren Bereichen des Ofens erfolgt dann eine Riickoxidation mit H,O
zu SiO,.

Tabelle 9-1: Chemische Analyse

Parameter Verfahren Konzentration [wt.-%)]
Feges ZR-Titration 46,5
Femet ZR-Titration 8,0
Fe? ZR-Titration 29,8
Fe®* Berechnet 8,8

C Leco 0,49
S Leco 0,11
TiO2 RFA 0,14
SiO- RFA 21,0
P20s RFA 0,56
MnO RFA 1,93
MgO RFA 3,68
Cr203 RFA 0,08
CaO RFA 1,36
Al,O3 RFA 3,30
Fe RFA 54,5
LOI Gravimetrisch -18,59

Andere Oxide wie Magnesiumoxid, Aluminiumoxid und Manganoxid sind in kleineren
Mengen vertreten. Jenes Oxid mit dem geringsten Schmelzpunkt ist Phosphorpentoxid (P2Os).
Dieser liegt bei nur 562 °C, was hinsichtlich Implementierung einer Vorreduktionsstufe zu
bertcksichtigen ist [77]. Zudem kann es auch zur Ausbildung von Steadit — einem ternaren
Eutektikum bestehend aus Eisen, Phosphor und Kohlenstoff — kommen, wo der Schmelzpunkt
bei 950 °C liegt [78]. Es ergibt sich ein negativer LOI aufgrund der Gewichtszunahme der

untersuchten Staubprobe, was auf die Aufnahme von Sauerstoff zurtickzufiihren ist. Hierbei
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kommt es zu Oxidationsvorgangen, wodurch beispielsweise das FeO in der Probe durch die
Absorption von Sauerstoff aus der Luft zu Fe.Os umwandelt, was in einer Gewichtszunahme
resultiert. Eine weitere Ursache konnte die Feuchtigkeitsaufnahme aus der Umgebungsluft
nach dem Erhitzen sein, was besonders bei hygroskopischen Materialien auftritt, die Wasser

anziehen.

9.3 KorngroRenmessung

Die KorngréRenanalyse des Staubes erfolgt mithilfe der Lasergranulometrie (Mastersizer
3000) von Malvern Panalytical B.V., Wien, Osterreich. Diese Methode ermdglicht eine prazise
Bestimmung der PartikelgroRenverteilung durch die Analyse des Streulichtmusters, das durch
die Interaktion eines Laserstrahls mit den Staubpartikeln erzeugt wird [79]. Die Auswertung
des registrierten Beugungsspektrum erfolgte mit den mathematisch-physikalischen Verfahren
nach Fraunhofer. Diese beschreibt den Teil der Lichtablenkung, der ausschlieRlich durch
Beugung zustande kommt und bietet den Vorteil, dass keine Kenntnisse Uber die optischen

Eigenschaften des untersuchten Materials notwendig sind [38].

Die Ergebnisse aus den KorngréRenuntersuchungen sind in Tabelle 9-2 anhand von
Werten, sowie in Abbildung 9-1 mit logarithmischer KorngréRenachse dargestellt. Der
Durchgang ist hierbei ein Prozentsatz des Gesamtvolumens der Partikel, die kleiner als die
betrachtete KorngréfRe sind, und somit ein Maf3 dafur, wie viel Material durch ein virtuelles Sieb

dieser Dimension durchgehen wirde. [43]
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Abbildung 9-1: Lasergranulometrische Korngrofienverteilung vom Staub der HPSR-Anlage
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Tabelle 9-2: Messwerte der Korngréfienanalyse vom Staub der HPSR-Anlage

KorngroRe [um] Durchgang [%]

0,836 5
1,25 10
2,44 20

3,6 25
37,5 50
112 63
243 80
349 90
435 95
521 98

Wie aus Tabelle 9-2 und Abbildung 9-1 hervorgeht, treten in der Staubprobe Partikel mit
einer KorngrofRe in einem Bereich zwischen 0,8 — 520 ym auf. Wobei ungefahr 65 % der
gesamten Korner einen Durchmesser von uber 10 um haben und somit als Grobstaub
bezeichnet werden [8]. Der Rest der Kornfraktion liegt als Feinstaub vor. Zudem ist ersichtlich,
dass im ultrafeinen Bereich mit einer Korngréfde von weniger als 0,1 um keine Teilchen
detektiert wurden. Diese Ergebnisse sind jedoch kritisch zu betrachten, da die verwendete
Analysemethode in Verbindung mit der Auswertung nach Fraunhofer laut Ofner [38] etwa unter
10 um keine glaubwirdigen Ergebnisse mehr liefert. Begrindbar ist dies, dass diese Theorie
nur speziell fir grobe Partikel gut anwendbar ist, da in diesem GroRenbereich die
Lichtablenkung durch die Beugung dominiert, was jedoch fur kleinere Partikel nicht der Fall ist.
Fir genauere Analysen von kleinen PartikelgroRen ist die Mie-Theorie zu empfehlen. Dazu
mussen jedoch Brechungs- und Absorptionsindex des Probenmaterials bekannt sein. Die

untere Grenze des mit der Mie-Theorie erfassbaren GréRenbereichs liegt in etwa bei 10 nm.

Die breite Verteilung und die Spannweite (dgo — d10) von 347,8 ym weisen auf eine gewisse
Heterogenitat hin. Der dx -Wert ist der Durchmesser den x % der Partikel in der Probe

unterschreiten.
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9.4 Erweichungsversuch

Beim Erweichungsversuch wird ein Probenrohling des Staubs erhitzt, um die Temperatur zu
bestimmen, bei der das Material zu erweichen beginnt. Dabei ist die Veranderung der
Staubprobenform zu beobachten und zu dokumentieren, was Aufschluss Uber die thermischen
Eigenschaften und das Verhalten des Materials bei erhéhten Temperaturen gibt. Der
Versuchsaufbau ist in Abbildung 9-2 mit Beschriftung der wichtigsten Komponenten

dargestellt.
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Abbildung 9-2: Versuchsaufbau des Erweichungsmikroskops

Die Analyse des Abgasstaubs erfolgt anhand eines zylinderférmigen Kdorpers mit einem
Durchmesser von 5 mm und einer Lange von etwa 8 mm (Abbildung 9-3), welcher durch
Verdichten von Staub in einer Bohrung hergestellt wird. Die Presskraft betrug ungefahr 30 kN.
Dieser Probenkorper ist auf einem Al,Os-Plattchen platziert, das als Objekttrager fungiert.
Beide Komponenten kommen gemeinsam in den Ofen und sind so positioniert, dass das
Schattenbild in der Mitte des Bildausschnittes erscheint. Der Reaktor ist gasdicht zu
verschlielen und zusatzlich mit Argon zu spulen, um den Sauerstoffgehalt im Reaktor auf ein
sehr niedriges Niveau zu reduzieren, wodurch Oxidationsprozesse und andere unerwinschte
Reaktionen vermieden werden. Fur die Versuche kommt das Schutzgas Argon 5.0 zur
Anwendung. AnschlieBend beginnt die Erwdrmung des Ofens unter einer konstanten
Aufheizrate von 15 °C/min. Diese geringe Rate verhindert eine Verfalschung der Ergebnisse,
welche aufgrund des unterschiedlichen Temperaturprofils in der Probe beim Erhitzen auftreten
kénnen. Um den Zustand des Koérpers lber die gesamte Versuchsdauer zu analysieren, ist
simultan eine Videoaufzeichnung durchzufuhren. Anhand dessen erfolgt abschlieRend die
Auswertung spezifischer Probenparameter wie Héhe, Breite und Flache, bei ausgewahlten

Temperaturen, um daraus folgend auftretende niedrig schmelzende Phasen zu identifizieren.
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/’

Abbildung 9-3: Probenrohling des Abgasstaubes vor der Priifung mittels Erweichungsmikroskops

Die Messung dieser GroRRen findet bei ausgewahlten Temperaturen durch BemalRung des
Schattenbildes und Umrechnung von Pixelgrof3e in tatsdchliche ProbengroRe statt. Dabei
wurde die Hohe und Breite bei allen Schattenbildern wie in Abbildung 9-4 an den rot

markierten Stellen durchgefihrt, um reprasentative Messungen zu generieren.
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Abbildung 9-4: Messstellen

Die Ergebnisse entsprechen Mittelwertangaben dieser Messungen und sind in Tabelle 9-3
Ubersichtlich dargestellt. Die Auswertung beginnt ab einer Temperatur von 500 °C, da es zuvor
zu keiner Formanderung gekommen ist. Anhand der Aufnahmen der Schattenbilder wahrend
der Versuchsdurchfuhrung fir den Temperaturbereich zwischen 500 — 1120 °C sowie der
ausgewerteten Messungen ist zu erkennen, dass die Flache der Probe durch Abnahme sowohl
der Hohe als auch der Breite der Probe zunachst bis zu einer Temperatur von 1000 °C
kontinuierlich abnimmt. Dieses Verhalten ist zum einen auf die chemische Zusammensetzung
der Probe zuriickzufiihren, welche der Haupteinflussfaktor fiir die Anderung der Geometrie
darstellt. Hierbei kann es zur Reaktion von Kohlenstoff im Staub mit den enthaltenen Oxiden
kommen, was zu einer Reduktion des Volumens und einer damit verbundenen Kontraktion der

Probe flhrt. Zum anderen kénnen Sintervorgange, welche bei der Erhitzung auftreten, zur
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Verschmelzung von benachbarten Partikeln fuhren und sich zu gré3eren Partikeln mit weniger
Hohlrdumen verbinden, was zur erwdhnten Volumenabnahme fihren kann. Zudem kénnen
Formanderungen in der Gestalt der Staubprobe auch auf niedrigschmelzende Phasen wie
beispielsweise Phosphorpentoxid (P20s), Steadit oder andere auftretende Bestandteile

zuruckzufuhren sein.

Tabelle 9-3: Veranderung der Schattenbilder der Staubprobe

Schattenbilder I . I l ‘I l ‘r

Temperatur [°C] 1000 1120
Breite [mm)] 5 4.6 4.5 53
Hohe [mm] 8 7,4 7,3 8,2

Flache [mm?] 40 34 32,9 43,5

Ab einer Temperatur von etwa 1000 °C erhdht sich jedoch das Volumen wieder signifikant.
Grunde dafur kénnen hierbei Gastreiben, thermische Dehnung, raumliche Umordnung der
Partikel, sowie Oxidation von Probenbestandteilen sein. An den metallischen Oberflachen im
Apparat konnte eine Verruflung beobachtet werden, was zu einer hohen Wahrscheinlichkeit
auf die Bildung von Kohlenmonoxid zurtickzufiihren ist. Dieses Gas reagiert bei der Abkuhlung
oder an der kalten Oberflache Uber die umgekehrte Boudouard-Reaktion zu festem
Kohlenstoff. Zudem ist bei genauer Betrachtung der Videoaufnahmen ein Aufklappen des
Materials im Randbereich zu erkennen. Dies unterstutzt die These der Gasentwicklung, und
einem damit verbundenen Anheben der Zunderschicht an unterschiedlichen Stellen der
Oberflache.

In Tabelle 9-4 ist ein Vergleich der Oberflache bei 100°C und 1100°C dargestellt. In den rot
markierten Bereichen ist der erwahnte Sachverhalt hervorgehoben. Des Weiteren ist in diesem
Vergleich ersichtlich, dass die GrolRe der beiden Schattenbilder zwar annahernd gleich ist,
jedoch die Oberflache der Probe an der oberen Stirnseite des Rohlings geringere
Ausbauchungen darstellt und somit glatter ausgebildet ist, was auf lokale Sinter- und

Aufschmelzvorgange zurickzufuhren ist.
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Tabelle 9-4: Vergleich der Oberflache des Staubrohlings bei 100°C und 1100 °C

Oberflache der Probe bei 1100 °C mit

Oberflache der Staubprobe bei 100 °C .
aufgeklappter Zunderschicht
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10 Zusammenfassung und Ausblick

Um ein geeignetes Probenahmesystem fir den Abgasstaub der HPSR-Anlage zu
entwickeln und zu implementieren, erfolgt nach eingehender Literaturrecherche die Auswabhl,
und Anordnung, der notwendigen Bauteile, sowie die Positionierung des Probenahmesystems
am bestehenden Abgasrohr der Anlage. Das Sammeln des Staub-Gasgemisches soll
annahernd isokinetisch erfolgen, was bedeutet, dass ein Teilvolumenstrom mit anndhernd der
gleichen Geschwindigkeit wie im vorherrschenden Hauptabgasstrom zu entnehmen ist, um

Entmischungsvorgange bei der Probenahme zu vermeiden.

Zur Ermittlung der auftretenden Abgasgeschwindigkeit werden unterschiedliche Messgerate
wie das Prandtl-Staurohr, der thermische Massendurchflussmesser, das
Flugelradanemometer und das Vortex Durchflussmessgerat in Betracht gezogen. Diese
kommen jedoch aufgrund von unterschiedlichsten Einschrankungen wie Anschaffungskosten,
Temperaturgrenzen,  aufwendige = Wartung und  Anwendung bei  niedrigerer
Gasgeschwindigkeit nicht zum Einsatz. Als am geeignetsten fir die Messung stellte sich der
Schwebekorper-Durchflussmesser heraus, welcher Vorteile hinsichtlich Einfachheit,
Robustheit und Kosteneffizienz hat. Diese Methode misst die Gasgeschwindigkeit anhand der
Position eines Schwebekérpers im Rohr, muss jedoch an die tatsachlichen
Prozessbedingungen und die auftretende Gaszusammensetzung angepasst werden. Dies
lasst sich durch einfache Berechnungen mit Korrekturfaktoren, welche gut fur die

ProzessgréfRen Dichte, Temperatur und Druck anwendbar sind, erreichen.

Die im Abgasrohr auftretende Gasgeschwindigkeit ist mithilfe einer Volumenstrombilanz von
einstromenden und ausstromenden Gasen des Reaktors zu berechnen. Dadurch ist im
Vergleich zu Feuerungsanlagen, bei welchen es zur Ansaugung von Falschluft kommt, keine
zusatzliche Messstelle erforderlich. Im Probenahmesystem ist es jedoch notwendig, die
Teilstromgeschwindigkeit zu ermitteln und an die Geschwindigkeit im Hauptstrom des
Abgaskanals anzupassen, um isokinetische Bedingungen zu erreichen. Dazu wird ein

Schwebekdrper-Durchflussmessgerat verwendet. Der bekannte Volumenstrom
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Vprobenahme'plC,einste“en kann neben der bendtigten Staubmenge m flr die ausgewahlten
Charakterisierungsverfahren und dem auftretenden Staubgehalt zudem auch zur Ermittlung
der Probenahmedauer herangezogen werden. Dies stellt jedoch nur einen Richtwert da, weil
der Staubgehalt des Reaktors nicht bekannt ist und sich eine Berechnung dieser GroRke
anhand einer Massenbilanz als sehr kompliziert herausstellt. Fur die Ermittlung wird somit der

Rohgasstaubgehalt ¢ eines Elektrolichtbogenofens zum Vergleich verwendet, welcher

zwischen 5 - 10% liegt. Anhand der bekannten Staubmenge fir die durchzufihrenden

Analysemethoden und dem Volumenstrom ergibt sich somit eine Probenahmedauer im
Bereich von 100 — 200 min (Gleichung 10-1). Dieser Wertebereich kann jedoch weit von der
Realitat abweichen und ist dadurch fir zukinftige Versuchsdurchfiihrungen anhand von

Vormessungen zu ermitteln.

m
t== "
VProbenahme,FIC,einstellen C

10-1

Die Anordnung der Staubprobenahme an der HPSR-Anlage erfolgt zunachst gemaf der
VDI-Norm, die eine gerade Einlaufstrecke von funf und eine Auslaufstrecke von zwei
hydraulischen Durchmessern vorschreibt. Da der bestehende Abgaskanal diese
Anforderungen nicht vollstandig erfullt, wird die langste gerade Rohrstrecke gedrittelt, wobei
zwei Drittel fir die Einlauf- und ein Drittel fir die Auslauflange bertcksichtigt sind. Der optimale
Probenahmeort ist ein vorhandener Flansch, der durch Anwendung die langste gerade

Rohrstrecke bietet, sowie zeitaufwandige und kostspielige Umbauarbeiten vermeidet.

Zusatzlich zur Staubprobenentnahme sind Messungen von Temperatur, Druck,
Volumenstrom und Gaszusammensetzung erforderlich, wobei die entsprechenden Gerate
teils am Abgasrohr und teils am Reaktor angebracht sind. Die Temperatur wird mit einem
Thermoelement direkt nach dem Einlass in den Abgasstutzen gemessen, da es Temperaturen
uber 850 °C standhalt und wichtige Daten fur die Ermittlung der Gasgeschwindigkeit unter
isokinetischen Bedingungen liefert. Der Druck wird mit einem am Reaktor installierten Sensor
erfasst, der auch zur Berechnung der Absauggeschwindigkeit des Teilstroms notwendig ist.
Ein Massenspektrometer misst die Gaszusammensetzung (Ar, Hz, N2, CO und CO>) und ist im

unteren Reaktorteil installiert.

Das Probenahmesystem, welches sich aus Staub-Gasgemisch-Sammlung und
Staubabscheidung zusammenstellt, wurde nach bestmodglicher Kompatibilitat mit der
bestehenden Anlage als Out-Stack-Methode ohne Verdinnungssystem und mit
austauschbarem Membranfilter ausgefihrt. Dazu kommen unterschiedliche Bauteile
ausgehend von einer Entnahmesonde bis hin zu einer Vakuumpumpe, welche als

Absaugaggregat dient, zum Einsatz. Zwischen diesen Komponenten befinden sich teils
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individuell konstruierte Bauteile sowie fir die Probenahme wichtige Messgerate. Die
Materialien, welche mit dem Probengas in Berihrung kommen sind dabei je nach

Notwendigkeit aus korrosionsbestandigem und hitzebestandigem Werkstoff gefertigt.

Auf eine kontinuierliche Verdiinnung des Abgases wahrend der Probenahme wurde vorerst
verzichtet, da zum einen die Senkung von Temperatur- und Konzentrationswerte in einem
Filtersystem, im Vergleich zum Impaktorsystem nicht unbedingt notwendig ist und zum
anderen eine quantitative Verschlechterung von auftretenden Artefakten bei dieser
Ausfuhrung nicht zwingend auftreten muss, beziehungsweise nur schwer vorhersagbar ist.
AulRerdem kann es durch inhomogene Verwirbelung wahrend des Verdunnungsvorgangs zur
Keimbildung von Feinstpartikeln aus der Gasphase kommen, was zu einer Veranderung der
Partikelzusammensetzung fihren kann. Es ist jedoch nicht ausgeschlossen in Zukunft das
Probenahmesystem durch ein Verdinnungssystem zu erweitern, da solche Systeme
Reaktionen oder die Koagulation von Partikeln unterdriicken, sowie Probenahmeverluste
durch thermophoretische Ablagerung, Diffusion und Dampfkondensation an den

Rohroberflachen minimieren konnen.

Die Charakterisierung des Abgasstaubes der HPSR-Versuchsanlage erfolgt anhand der
chemischen  Zusammensetzung, Korngrélenverteilung und dem  Erweichungs-
beziehungsweise Schmelzverhalten der Partikel. Die Probe wird von zuganglichen
kontaminierten Oberflachen, wahrend der Umbauarbeiten gewonnen, da das neue
Probenahmesystem zu diesem Zeitpunkt durch Uberschreitung des Zeitumfangs der
Masterarbeit noch nicht installiert ist. Aus den Ergebnissen der chemischen Analyse geht
hervor, dass die Staubprobe hauptsachlich aus Eisenverbindungen mit einer
Gesamteisenkonzentration von 46,5 wt.-% und einem Siliziumdioxidgehalt von 21,0 wt.-%
besteht. Das Eisen ist in dieser Probe Uberwiegend nicht in metallischer Form vorhanden,
sondern hauptsachlich als Fe**-lon. Der negative LOI weist auf eine Gewichtserhéhung durch
Sauerstoff- und Feuchtigkeitsaufnahme hin. Phosphorpentoxid ist jenes Oxid mit dem
niedrigsten, auftretenden Schmelzpunkt von nur 562 °C. Es muss jedoch an dieser Stelle
erwahnt werden, dass dieser Wert nur einen Anhaltspunkt darstellt, da die Elemente komplex
gebunden sein kénnen und in unterschiedlichen Phasen auftreten, wodurch sich meist héher
liegende Schmelzpunkte ergeben. Weitere niedrigschmelzende Bestandteile kdnnten jedoch
beispielsweise mithilfe einer Réntgendiffraktometrie identifiziert werden, was hinsichtlich der
Auslegung einer Vorreduktionsstufe wichtig zu bertcksichtigen ist. Die KorngréRenverteilung
ist entscheidend fir die Prozessauswahl, Anlagengestaltung, den Durchsatz und das
Reaktionsvermdgen. Diese zeigt Partikelgroflien zwischen 0,8 — 520 um, wobei 65 % der

Partikel gré3er als 10 ym sind. Im ultrafeinen Bereich (< 0,1 ym) treten keine Partikel auf. Die
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Ergebnisse zeigen, dass der Grolteil der Staubprobe aus grobkérnigen Partikeln besteht, was

bei der Auswahl der Technologie fir Vorwarmung und Vorreduktion zu bericksichtigen ist.

Aus der Auswertung des Erweichungsversuchs geht hervor, dass die Probenflache des
Schattenbildes bis 1000 °C um zirka 18 % vom Ausganszustand abnimmt. Der
Haupteinflussfaktor flr die Kontraktion ist dabei die chemische Zusammensetzung und die
damit verbundenen niedrigschmelzende Phasen und chemischen Reaktionen, welche bei
Erhitzung auftreten koénnen. Der enthaltene Kohlenstoff im Staub kann hierbei eine
entscheidende Rolle spielen, da dieser die in einem hohen Prozentsatz auftretenden Oxide
reduziert, was zur Volumenabnahme fuhren kann. Auch Sintervorgange, welche zur
Verschmelzung von benachbarten Partikeln fuhren und sich zu groReren Partikeln verbinden,
kénnen die Volumenschwindungen in diesem Ausmal erklaren. Interessant ist jedoch die
Tatsache, dass ab 1000 °C die Schattenflache wieder zunimmt und sogar auf ungefahr 9 %
bei 1120 °C im Vergleich zum Ausgangszustand ansteigt. Grunde dafur kdnnen hierbei
Gastreiben, thermische Dehnung, rdumliche Umordnung der Partikel, sowie Oxidation von
Probenbestandteilen sein. Durch genaue Betrachtung der Videoaufnahmen ist zudem ein
Aufklappen des Materials im Randbereich erkennbar, was auf Gasentwicklungen oder

thermischen Spannungen, hervorgerufen durch thermische Dehnung, hindeutet.

Durch Installation des neuen Probenahmesystems ist es in Zukunft méglich, Staubproben
zu gewinnen und zu analysieren. Zudem lasst sich durch Variation von Betriebsparametern
wie der elektrischen Leistung und dem Wasserstoffgehalt im Plasmagas der Einfluss auf die
Staubproben ermitteln. FUr weitere Charakterisierungen des Staubs empfiehlt es sich,
zusatzliche Analysen durchzufihren. Das REM eignet sich zur Darstellung der Morphologie,
wahrend das XRD fir mineralogische Untersuchungen zur Phasenidentifizierung genutzt
werden kann. Zudem bieten sich Analysen der Schittdichte, der FlieReigenschaften und des
Kohasionsverhaltens an. Da der Erweichungsversuch aufgrund der chemischen
Zusammensetzung keinen Aufschluss Uber die Erweichung des Staubes ergeben hat, sind
jedoch auch weitere Untersuchungen mittels HT-LSCM (High Temperature Laser Scanning
Confocal Mikroskope) anzustreben. Dieses Verfahren eignet sich sehr gut fur die
Identifizierung der ersten Schmelzphasenbildung, wodurch das thermische Verhalten der

Partikel bei hohen Temperaturen besser verstanden werden kann.
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ANHANG

A Anhang

Tabelle A-1: Deklaration des Einsatzes Kl basierter Werkzeuge

Verweis zu
Gegenstand  Anteil Kl (in %) Tool/Version Anmerkung

Prompting
Verbesserung https://oc.unileo
der ben.ac.at/index.

20 ChatGPT v4.0 n/a

sprachlichen php/s/GSORWg

Lesbarkeit CKgewvxft
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