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Strouhal-Zahl

Rakelweg

Verschiebung

Zeit

Startzeit

Parameter des Canny Filters
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Belichtungszeit

Belichtungszeit der Kamera
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XI

—_—
w 2] %2} 1 2] w
—_— e e e e

nwn o o»n o »n T un TR v oy o »n »n
e e — — — ) e e e e

o e— —
w 2] 1 1 2]
—_— e e



Verzeichnis der verwendeten Formelzeichen

uj

Totzeit der Messung

Zeitpunkt der maximalen Reinigungsrate Ry max
Zeitkonstante

Zykluszeit

Stromungsgeschwindigkeit

elektrische Spannung

Stromungsgeschwindigkeit am Strahlauftreffpunkt
Auflenstromungsgeschwindigkeit
Stromungsgeschwindigkeit in der Corona
kapillare Geschwindigkeit
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up

Up x, Up,;
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Uy
Ur
Ug,
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normierte Partikelgeschwindigkeit
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radiale Stromungsgeschwindigkeit im Abstand r

radiale Stromungsgeschwindigkeit im Abstand R
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Stromungsgeschwindigkeit (turbulentes Strémungsprofil)

Uw, Uw min, Uw max Wellengeschwindigkeit, minimale, maximale Wellengeschw.

uW,gr
*
uW,gr

Uy, Uy, Uy

Wellengeschwindigkeit grof3er Wellen

normierte Geschwindigkeit grofier Wellen
richtungsabhangige Stromungsgeschwindigkeit
Wandschubspannungsgeschwindigkeit
Quellgeschwindigkeit

Rakelgeschwindigkeit

Volumen der Reinigungsfliissigkeit

Volumenstrom

Volumenstrom

Objektivvergrofierung
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Abzugsarbeit

Koordinate in Richtung der Stromung
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XII

— — o~ 1
8 8 8 B B
v %) v wn %)
hoh A L
—_ e e

3
wn
|
[y
—_

g8 B B
2] EI-) 2]
aob A
—_—

5§ T E

—_ — o~ 1 —

— = —
B 8 B
w o»n o w
LoLL
—_

3
wn
|
[
—_—

—
— 8 B
—_ e e e
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Y1, Y2
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ap]
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Bxa

.BK: .BK,max
Y

43

Vs,g

Vl,g

Vl,s

Yobj,v» YObj,h
VObj,max

Inv 150
Ik

Ik

Iy

Iy et

Iy
FV,min

Ag, Agmin
Ah

Atk Bel
AtLaser

AtLaser,Bel
Ax, AxXpax

Abstand

Koordinate senkrecht zur Oberflache
Referenzhoéhe

Ordinatenwert der Rauheit
Integrationskonstante

grofdte Profilspitze

Einzelrautiefe

grofdtes Profiltal

Neigung der Kamera

Offnungswinkel des Lichtschnittes

Neigung der Substratoberflache

Parameter zur Berechnung der Grenzflichenenergie
Gradient der Konzentrationsgrenzschicht
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Verschiebung, maximale Verschiebung in x-Richtung

AXgensor AZsensor Pixelanzahl in x, z-Richtung

Axp off

Offset des Auswertebereiches

Axgrala AZskala Entfernung auf der Mikroskala in x, z-Richtung

AS;
s
6+

Anderung der normierten Schmutzschichtdicke
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A, Ay
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Tw
Tw,Nu
2
PL1,L2

PrelLF

bo

e, ¢e,max
¢V

]

P

w

Wellenldange grofder Wellen

kinematische Viskositit

normierte Kiivettenhéhe

Dichte

Reflexiongrad

Standardabweichung

Grenzflachenspannung zwischen Phase A/B
Benetzungsspannung

Parameter des Canny Filters

Grenzflachenspannung zwischen Festkorper/ Gas
Parameter des Laplacian-of-Gaussian Filters
Grenzflachenspannung zwischen Fliissigkeit/ Festkorper
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Wandschubspannung

dimensionslose Filmwandschubspannung
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1 Einleitung, Motivation und Gegenstand der Arbeit

Bei der Produktion von Lebensmitteln, Kosmetik- und Pharmaprodukten existieren unterschiedliche
Anforderungen aus Sicht der Verbraucher, der Produzenten und des Gesetzgebers. Verbraucher haben
an Produkte der Lebensmittel-, Kosmetik- und Pharmaindustrie die Hauptanforderung nach sicheren
Produkten mit gleichbleibend hoher Produktqualitdt. Durch mangelhafte Produktion kann es neben
gesundheitlichen Folgen fiir den Verbraucher zu kostenintensiven und imageschadigenden Riickruf-
aktionen des Produktes kommen, die einem Unternehmen nachhaltig schaden kénnen. Die Wichtig-
keit einer hygienegerechten Produktion zeigt beispielsweise eine statistische Erhebung aus den USA,
wonach jedes Jahr bei schatzungsweise 9,4 Millionen US-Biirgern Erkrankungen durch 31 unter-
schiedliche Krankheitserreger im Zusammenhang mit Lebensmitteln hervorgerufen werden [1]. Fer-
ner existieren Verordnungen, Richtlinien, wie die Maschinenrichtlinie 2006/42/EG [2], und Normen
[3-8] wonach kontaminationsfreie und sichere Produkte die oberste Prioritdt haben.

Der Reinigungsprozess stellt bei der Herstellung von Lebensmittel-, Kosmetik- und Pharmaprodukten
einen entscheidenden Schritt zur Aufrechterhaltung der geforderten Produktqualitét, aber auch der
Produktionseffizienz zum Beispiel bei Warmetauschprozessen dar. Ferner spielen die Anforderungen
an die Ressourceneffizienz zur Verringerung der Kosten bei der Reinigung, der Stillstandszeit der Pro-
duktionsanlagen und Umweltaspekte eine immer wichtigere Rolle. Im Umweltausblick 2050 der Or-
ganisation fiir wirtschaftliche Zusammenarbeit und Entwicklung (OECD) wird eine Prognose fiir das
Jahr 2050 aufgestellt, wonach weltweit der Frischwasserbedarf auf 400 % gegeniiber dem Bedarf im
Jahr 2012 ansteigt [9]. Mit dem Anstieg des Wasserbedarfs erhoht sich gleichzeitig der Wettbewerb
um das Frischwasser und fiihrt im Falle der Nassreinigung zur Erhéhung der Kosten fiir die Reini-
gungsfliissigkeit. Weiterhin fiihrt ein verminderter Ressourceneinsatz zur Umweltschonung in Form
von weniger Energieeinsatz oder Abwasser, was ebenfalls in der EU-Richtlinie zur Integrierten Ver-
meidung und Verminderung der Umweltverschmutzung 2008/1/EG [10] gefordert wird.

Die Gegensatzlichkeit zwischen Ressourcenschonung, welche haufig mit Einsparung von Reinigungs-
fliissigkeit einhergeht, und einer sicheren Auslegung von Reinigungsprozessen mit entsprechend ho-
hem Ressourceneinsatz bedeutet fiir die Industrie einen Balanceakt. Es ist notwendig, einerseits Res-
sourcen einzusparen und andererseits kontaminationsfreie Produktionsmaschinen bzw. -anlagen zur
Produktion von qualitativ hochwertigen Erzeugnissen sicherzustellen. Besonders zur Erfiillung der
Anforderung nach sicheren Produkten bedarf es in der Industrie den Einsatz validierter, reproduzier-
barer Reinigungsprozesse. Automatisch ablaufende Reinigungsprozesse sind durch die héhere Repro-
duzierbarkeit und der geringeren Gefahr der Re- und Kreuzkontaminationen den manuellen Verfah-
ren vorzuziehen [11]. Die Auslegung der automatischen Reinigungsprozesse erfolgt vorwiegend auf
Basis von Erfahrungswissen oder unter Anwendung von allgemein bekannten Vorgaben. Diese kon-
nen beispielsweise Forderungen nach einer mittleren Stromungsgeschwindigkeit von mind. 1,5 m-s™!
in Rohrleitungen sein, welche sich aus der vollturbulenten Stromung ergibt. Umgekehrt existieren fiir
die Behilterreinigung allgemeingiiltige Angaben fiir den auf einen Bereich bezogenen Volumenstrom
[12]. Beide Arten von Empfehlungen beriicksichtigen grundlegende Zusammenhénge zwischen der
Stromung und dem Reinigungsverhalten unterschiedlicher Verschmutzungen nicht, was in einem ho-
heren Ressourceneinsatz resultieren kann.
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Das bessere Verstdandnis von reinigungsrelevanten Prozessgrofien, den ablaufenden Reinigungsme-
chanismen und dem Einfluss der Stréomung auf das Reinigungsverhalten kann einen Beitrag zum Er-
reichen von effektiven und effizienten Reinigungsprozessen leisten. Daraus kénnen prazisere Anga-
ben zur Auslegung von automatischen Reinigungsprozessen in Abhédngigkeit von der Verschmutzung
abgeleitet werden. Dies fiihrt zur Erh6hung der Produktsicherheit, Verbesserung der Nachhaltigkeit
durch Verringerung des Ressourceneinsatzes und zur Kostenminimierung in der Industrie.

Untersuchungen zum Einfluss von Stromungsparametern bei der Nassreinigung wurden vor allem in
Rohrleitungen oder dhnlichen Geometrien z. B. in [13-17] durchgefiihrt, wohingegen nur wenige Ver-
offentlichungen zur Reinigungswirkung aufderhalb von Rohrleitungen wie zum Beispiel beim Auftref-
fen von Fliissigkeitsstrahlen zum Beispiel in [18,19] existieren. Letztere wird auch als nicht immer-
giertes System bezeichnet. Unterhalb des Auftreffbereiches von Fliissigkeitsstrahlen bilden sich Fliis-
sigkeitsfilme aus. Die mechanischen Krafte sind innerhalb dieser Filme geringer als im Bereich des
Auftreffens von Flussigkeitsstrahlen [20], wodurch Bereiche die nur vom Fliissigkeitsfilm {iberstromt
werden meist schwieriger zu reinigen sind. Dies konnen zum Beispiel Bereiche sein, die bezogen auf
die Flissigkeitsstrahlrichtung hinter Objekten liegen. Diese so genannten Spriihschatten miissen
durch den Fliissigkeitsfilm benetzt und gereinigt werden. Zudem stellen Fliissigkeitsfilme bei sehr ho-
hen Behiltern oder bei lokal begrenzt auftreffenden Fliissigkeitsstrahlen die Hauptreinigungswirkung
zur Verfiigung. Durch die geringeren mechanischen Krifte bilden haufig diese Bereiche fiir die Reini-
gung den limitierenden Faktor, weshalb der Fliissigkeitsfilm fiir die Reinigung von nicht immergierten
Systemen eine grofée Bedeutung hat. Daher sind diese Filme aus reinigungstechnischer Sicht beson-
ders zu betrachten und bieten zusatzlich ein grofdes Optimierungspotenzial, wodurch ein Beitrag zur
Herstellung von sicheren Produkten und verminderten Ressourceneinsatz im nicht immergierten Sys-
tem geleistet werden kann. Dafiir sind Kenntnisse iiber die Wirkzusammenhéange zwischen Strémung
und Reinigung notwendig. Untersuchungen zum Einfluss von Parametern der Flissigkeitsstromung
auf das Reinigungsverhalten wurden bisher nur im geringen Umfang zum Beispiel durch PATEL & JOR-
DAN sowie LERCH ET AL. [21,22] durchgefiihrt. Aus wissenschaftlicher Sicht ist es somit notwendig
grundlegende Zusammenhange bei der Reinigung mit Fliissigkeitsfilmen ndher zu erforschen, wozu
diese Arbeit mafdgeblich beitragen soll. Im Fokus stehen Untersuchungen zu den Zusammenhangen
zwischen Prozessgrofien, der Hydrodynamik von Fliissigkeitsfilmen, den Verschmutzungseigenschaf-
ten, den ablaufenden Reinigungsmechanismen und dem Reinigungsergebnis. Es miissen die jeweiligen
Kenngrofien durch ausgewédhlte Messmethoden erfasst und zum Beispiel mittels statistischer Metho-
den verglichen werden. Auf Grund der hohen Relevanz der automatisierten Nassreinigung werden in
dieser Arbeit hauptsachlich automatisierte Nassreinigungsprozesse betrachtet.
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2 Grundlagen der Reinigung
2.1 Begriffserklarung

Dassich die Terminologie bei einigen Fachausdriicken zwischen den Fachgebieten unterscheiden kann,

werden einflihrend Begriffe voneinander getrennt und naher beschrieben.

Unter dem Begriff der Reinigung wird im Allgemeinen eine vollstindige Trennung von mindestens
zwei Substanzen verstanden [23]. Im Kontext zur Arbeit bezieht sich diese Beschreibung auf die Tren-
nung der Ablagerung von einer festen Oberflache (zum Beispiel Maschinen- oder Behalteroberflache).
Eine weitere Definition des Prozesses ist die Beschreibung als ,Entfernung von Verschmutzungen“ [6].
WILDBRETT [24] benennt die Reinigung als die ,Entfernung unerwiinschter Substanzen von Oberfla-
chen, Rdumen, Vorrichtungen und Geraten“. Hingegen bezieht sich die Bezeichnung Abreinigung auf
die Substanz, welche entfernt werden soll [14]. Der Begriff berticksichtigt die Verdnderung der Abla-
gerung wahrend des Reinigungsprozesses. Der zu entfernende Schmutz ist nach DURR & WILDBRETT
[25] der ,Sammelbegriff fiir - auf Oberfldchen haftende - Substanzen, die Gebrauch, Hygiene oder As-
thetik des betroffenen Gegenstandes beeintrachtigen”. Verschmutzunggibt hingegen den engen Bezug
»Schmutz - verschmutzter Gegenstand“ wieder. Der Begriff der Verschmutzung ist auch in der DIN EN
1672 - 2 [6] als ,jede unerwiinschte Substanz einschliefdlich Produktreste, Mikroorganismen, Reini-
gungs- und Desinfektionsmittelriickstinde“ beschrieben. Die Benennung Verunreinigung beschreibt
ebenfalls den Bezug zwischen verschmutzter und reiner Oberflache [26]. Ein weiterer Begriff, der im
Zusammenhang mit der Reinigung angewandt wird, ist die Kontamination, wobei die Bezeichnung auf
das ,Vorhandensein von Verschmutzungen” abzielt [6]. Der Prozess der Reinigung endet, wenn die
Oberflache als rein angesehen wird. Der Zustand Reinheit eines zu reinigenden Objektes bzw. einer
Oberflache bezieht sich nach Definition der Reinigung auf die Entfernung von unerwiinschten Sub-
stanzen, so dass der Grad der Verschmutzung auf ein tolerierbares Maf$ reduziert wird. Somit muss
der Grenzwert, ab wann dieser Zustand erreicht wird, den jeweiligen Erfordernissen im speziellen
Anwendungsfall angepasst werden. Der in engem Zusammenhang stehende Begriff sauberist definiert
als ,, ... mit einer Restverunreinigung unterhalb eines festgelegten Grenzwerts“ [11], was den Sachver-

halt noch einmal verdeutlicht.

2.2 Industrielle Reinigungsprozesse

2.2.1 Einordnung

Bereiche der industriellen Reinigung

Die Reinigung von Oberflachen kann mittels gasférmiger, fliissiger oder fester Stoffe erfolgen. Werden
gasformige und fliissige Stoffe fiir die Reinigung eingesetzt, so werden diese als Reinigungsfluide zu-
sammengefasst. Die Bezeichnung Reinigungsfiiissigkeit bezieht sich ausschliefilich auf die Verwen-
dung von fliissigen Stoffen.

Grundsatzlich kann die industrielle Reinigung in Trocken- und Nassreinigung eingeteilt werden. Bei
der Trockenreinigung wird Feuchtigkeit und Nasse wahrend und nach dem Reinigungsprozess ausge-
schlossen. Beispiele sind das Absaugen mittels Unterdruck und das Strahlverfahren mit kérnigen Pro-
dukten, zum Beispiel Trockeneis. Die Trockenreinigung ist der Nassreinigung vorzuziehen, da das
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Mikroorganismenwachstum und die Gefahr der mikrobiologischen Kreuzkontamination deutlich ge-
ringer sind [11]. Trotz der Vorteile wird die Trockenreinigung in der Industrie auf Grund nicht ausrei-
chender Reinigung durch Absaugen [11] oder des hohen Energieaufwandes fiir die Bereitstellung von
zum Beispiel Trockeneis (CO2) wenig eingesetzt [27]. Zudem werden bei den meisten Herstellungs-
prozessen Fliissigkeiten verwendet bzw. sind diese Bestandteil des Produktes. Die Nassreinigung ist
somit die in der industriellen Reinigung am haufigsten eingesetzte Reinigungsmethode, weshalb in-
nerhalb dieser Arbeit hauptsachlich dieser Bereich betrachtet wird. Trockenreinigung stellt keinen
Bestandteil der Diskussionen und Untersuchungen innerhalb dieser Arbeit dar.

Die Einordnung kann weiterhin nach der Art der Begrenzung zur Umgebung erfolgen. Die Bezeich-
nung geschlossene Reinigungwird verwendet, wenn eine nach allen Seiten geschlossene Begrenzung
meist in Form einer festen Wand zur Umgebung besteht und innerhalb dieser Grenzen gereinigt wird.
Ist eine Abgrenzung zur Umgebung nicht vorhanden, wird dies als offene Reinigungbezeichnet. Bei-
spiele hierfiir sind die Auféenflichen einer Maschine oder die Reinigung eines Behilters ohne fest ver-
schliefdbaren Deckel. Bei der offenen Reinigung ist vor allem auf die Umverteilung von Verschmutzun-
gen durch zum Beispiel Spritzen zu achten. Eine weitere Einteilung kann nach dem Fiillgrad erfolgen.
Ein vollstandig gefilltes System wird als immergiert bezeichnet, bei welchem eine vollstandige Fiil-
lung mit Reinigungsfliissigkeit angestrebt wird bzw. geringfiigige Lufteinschliisse keinen signifikanten
Einfluss haben (zum Beispiel Lufteinschliisse bei fast vollstidndig gefiillten Rohrleitungen). Immergie-
ren stammt aus dem Lateinischen und bedeutet ,ein- bzw. untertauchen“. Demgegeniiber sind bei ei-
ner unvollstdndigen Fiillung, dem sogenannten nicht immergierten System, immer mindestens eine
Gas- und eine Fliissigkeitsphase vorhanden. Beim nicht immergierten System, dessen Bezeichnung
kurz in der Einleitung eingefiihrt wurde, spielt zusatzlich die Benetzung der Oberflache und der Ver-
schmutzung eine wichtige Rolle.

[Trockenreinigung] Nassreinigung

[ geschlossene Reinigung ] [ offene Reinigung ]

% >

[ immergiertes System ] [nicht immergiertes System] [nicht immergiertes System]

zum Beispiel zum Beispiel verschlos- zum Beispiel Maschinen-
Rohrleitungen sener Prozessbehalter oberflache

Abbildung 2-1: Einordnung der industriellen Reinigungsprozesse

Zu beachten ist in diesem Zusammenhang die haufig eingesetzte Bezeichnung von Einphasen- und
Mehrphasensystem. Eine Phasebezeichnet in der Physik einen hinsichtlich der physikalischen Eigen-
schaften homogenen Bereich [28]. An der Grenzfldche zwischen den Phasen, welche auch als Phasen-
grenzebezeichnet wird, dndern sich die physikalischen Eigenschaften sprunghaft. Ein Beispiel ist der
Aggregatzustand, weshalb von fester, fliissiger und gasférmiger Phase gesprochen wird. Angewandt
auf das immergierte System unter Beachtung der umgebenden festen Phase ergibt sich mindestens
ein Zweiphasensystem bzw. beim nicht immergierten System ein Dreiphasensystem, wenn die
Schmutzschicht nicht beriicksichtigt wird. Wird die Schmutzschicht mit betrachtet, so erhoht sich die
Anzahl der Phasen. Wird die Phasigkeit nur auf die stromenden Fluide bezogen, so ist es beim immer-
gierten System moglich, von der Einphasenstromung zu sprechen, wenn tatsidchlich keine weiteren
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Phasen vorhanden sind. In einem offenen System ist demzufolge mindestens eine Zweiphasenstro-
mung vorhanden. Auf Grund der Uneindeutigkeit der je nach Fachgebiet unterschiedlichen Verwen-
dung der Phasenanzahl und der Verschmutzung mit unterschiedlichem Aggregatzustand (fliissig oder
fest) soll in der vorliegenden Arbeit die Einteilung und die Bezeichnung der Strémungen anhand der
Phasenanzahl vermieden werden. Die Unterteilung in immergiertes und nicht immergiertes System
erscheint fiir diese Anwendung eindeutiger. Eine zusammenfassende Unterteilung ist in Abbildung
2-1 dargestellt.

Einordnung nach hygienischen Gesichtspunkten

Die Einteilung der Reinigungsvorgéinge nach hygienischen Gesichtspunkten kann in unterschiedliche
Bereiche erfolgen. Entsprechend der DIN EN 1672-2 [6] existieren in Maschinen und Anlagen der Le-
bensmittelverarbeitung drei Zonen. Als Lebensmittelbereichwerden alle Oberflachen bezeichnet, , die
mit Lebensmittel direkt in Kontakt kommen und von denen das Lebensmittel oder andere Substanzen
durch Ablaufen, Tropfen, Ausstromen oder Auslaufen (...) wieder in das Lebensmittel oder den Le-
bensmittelbehalter gelangt®. Als Spritzbereich werden die Oberflachen definiert, ,an die Teile des Le-
bensmittels bei den vorgesehenen Verwendungsbedingungen spritzen oder auf denen sie entlang flie-
3en konnen, aber nicht wieder in das Lebensmittel gelangen“. Der Nicht-Lebensmittelbereich enthalt
alle iibrigen Flachen. Bereiche mit Lebensmittelkontakt unterliegen bei der hygienegerechten Gestal-
tung und bei der Reinigung hoheren Anforderungen als die Nicht-Lebensmittelbereiche. Im Sinne ei-
ner allgemeingiiltigen Einteilung gelten die Bereiche nicht nur fiir Lebensmittel, sondern ebenfalls fiir
andere auf Maschinen und Anlagen hergestellten Produkte, weshalb die Bezeichnungen Produktbe-
reichund Nicht-Produktbereich sinnvoller erscheinen. Die European Hygienic Engineering & Design
Group (EHEDG) [29] beschreibt als produktberiihrende Fliachen, die ,beabsichtigt oder unbeabsich-
tigt (zum Beispiel durch Spritzer) mit dem Produkt in Beriihrung kommen oder von denen Produkt
oder Kondensat ablaufen, abtropfen oder auf andere Weise in das Hauptprodukt oder den Produktbe-
hélter eingetragen werden konnen“. Die EHEDG ordnet den in der DIN EN 1672-2 zusétzlich vorhan-
denen Spritzbereich den produktberiihrenden Flachen zu, da es bei Ablagerungen von Verschmutzun-
gen im Spritzbereich zum ungewollten Riicktransport von Produktriickstinden und weiteren Sub-
stanzen in das Hauptprodukt kommen kann. Somit wird bei der offenen Reinigung nicht nur die je-
weilige Maschine oder Anlage betrachtet, sondern auch deren Umgebung mit einbezogen, welche als
indirekte Kontaminationsquelle gelten kann [30]. Eine Einbeziehung des gesamten umgebenden Rau-
mes als hygienisches Risiko und Definition als produktberiihrende Oberflachen kann dadurch notwen-
dig werden. Durch gezielte raumliche Abtrennung der Zonen, zum Beispiel durch Schaffung einer fes-
ten Abgrenzung um Maschinen, kann der zu betrachtende raumliche Umfang eingeschrankt werden.
Im Falle der geschlossenen Reinigung sind diese Grenzen vorhanden.

Einordnung im Gesamtprozess

Die Reinigung von Maschinen und Anlagen kann manuell oder automatisch erfolgen, woraus sich prin-

zipiell drei Verfahren ableiten lassen. Die manuelle Reinigung mit zum Beispiel Hilfsmitteln und mo-

bilen Geraten bedarf einer exakten Einweisung des durchfiihrenden Personals, um alle Flachen zu sau-

bern und Kreuzkontaminationen zu vermeiden. Dieses Verfahren wird auch als Cleaning Of Place
(COP) bezeichnet. Teilweise werden Anlagenteile demontiert (Cleaning Out of Place, Cleaning Off
Place, COP) und manuell oder automatisch in einer Waschmaschine gereinigt [31]. Bei der automati-

schen Vorreinigung mit dem Washing in Place (WIP) Verfahren werden die Akzeptanzkriterien noch
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nicht erreicht, so dass eine manuelle Nachreinigung ohne Demontage durchgefiihrt wird. Dieses Ver-
fahren muss bei der Verarbeitung gefahrlicher Stoffe eingesetzt werden, welche anderenfalls gesund-
heitsgefahrliche Auswirkungen auf das Reinigungspersonal haben kénnen. Durch Anwendung des
WIP Verfahrens wird fiir das Reinigungspersonal die anschlief3ende manuelle Reinigung erst moglich.
Beim Cleaning In Place (CIP) Verfahren ist keine wesentliche Demontage der Anlage notwendig, die
Reinigung erfolgt automatisiert und der Reinigungsablauf wird automatisch gesteuert. Dadurch sind
reproduzierbare Reinigungsergebnisse ohne Bedienereinfluss zu erwarten, weshalb das CIP Verfah-
ren den vorgenannten Verfahren vorzuziehen ist [32].

Die vollstindige automatische CIP-Nassreinigung muss die zu erwartenden Verschmutzungen bertick-
sichtigen, wobei die genaue zeitliche Abfolge und die notwendigen Verfahrensschritte explizit auf den
Anwendungsfall abzustimmen sind. Eine hdufige Abfolge der Reinigung lautet:

e Vorspiilen, um Produkt und groben Schmutz auszutragen,
e Reinigung mit Lauge,

e Zwischenspiilen zur Neutralisation mit Wasser,

e Reinigung mit Sdure und

e Nachspiilvorgang.

Die eingesetzten CIP Reinigungsanlagen miissen die Reinigungsfliissigkeiten bevorraten, dosieren und
mischen, diese auf die gewiinschte Temperatur erwdrmen und fordern. Ferner sind diverse Messin-
strumente flir die Regelung, Messung und Dokumentation von Prozessparametern integriert.

Je nach Anforderung konnen sich an den Reinigungsschritten zum Beispiel Sterilization in Place (SIP)
und Drying in Place (DIP) anschliefien. Bei hartndckigen Riickstdnden auf der Oberflache, wie zum
Beispiel Biofilme, kann es erforderlich sein, dass nach dem SIP Prozess erneute Reinigungsschritte
notwendig sind. Dadurch werden z. B. die beim SIP Prozess abgetdteten Mikroorganismen entfernt.

Wirkzonen im nicht immergierten System
(b)

Bereich I: Wandstrahlbe-
reich inkl. Strahlauftreff-
punkte

Bereich II:
Ubergangszone

Bereich III:
Zone mit abflief3en-
der Fliissigkeit

Abbildung 2-2: (a) Spritzbild einer statischen Spriihkugel in ca. 1,5 m Entfernung; (b) Zonenein-
teilung der Reinigung im nicht immergierten System am Beispiel einer Spriihkugel

Beim nicht immergierten System kommt es gegeniiber dem immergierten System in besonderem
Mafe zu einer Interaktion der stromenden Fliissigkeit mit der Umgebung, wodurch sich unterschied-
liche Stromungsformen ausbilden. In diesem Abschnitt soll ergdnzend zur Einleitung auf die sich dar-

aus ergebenden Zonen im nicht immergierten System kurz eingegangen werden.
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Fiir einfache CIP Reinigungsaufgaben wird in industriellen Anwendungen beispielsweise die Spriih-
kugel eingesetzt [27], welche die Oberflache lokal mit Reinigungsfliissigkeit benetzt. Die dabei entste-
henden Zonen sind in Abbildung 2-2 schematisch dargestellt.

Es existieren drei Hauptzonen, welche sich unter anderem in der Gréfie des Einflusses der Festkor-
peroberflache, Gravitation, umgebenden Gasphase und des hydrodynamischen bzw. hydrostatischen
Druckes unterscheiden. Der Bereich I, welcher aus dem Strahlauftrefipunktund den Wandstrahlbe-
reich besteht (engl. Jet Footprint[33]), ist dadurch gekennzeichnet, dass vorwiegend der Strahl bzw.
der hydrodynamische Druck durch den Strahl Einfluss auf die Stromung und somit auf die Reinigung
hat. Der Einfluss der Gravitation ist in diesem Bereich gegeniiber dem Strahl vernachlassigbar gering.
Am Strahlauftreffpunkt kommt es zum Kontakt zwischen dem von der Diise austretenden Fliissig-
keitsstrahl und der Oberflache. Die Anzahl der Auftreffzonen entspricht der Anzahl der am Reini-
gungsgerit vorhandenen Offnungen bzw. Diisen, wenn kein Strahlzerfall auftritt. Um diesen Ort bildet
sich der sogenannte Wandstrahlbereich aus, in welchem die Fliissigkeit mit hoherer Geschwindigkeit
flief3t. Dieses Gebiet wird schiefSender Bereich genannt, da sich eine Storung (zum Beispiel eine Welle)
nur in FliefSrichtung auswirkt und keine Riickstromungen auftreten. Der Wandstrahlbereich existiert
bis zum Aydraulischen Sprung, welcher sich durch eine plétzliche Uberhéhung der Filmdicke dufert.
Der hydraulische Sprung tritt auf, wenn der dufdere Impuls im Gleichgewicht mit den Kraften aus der
Grenzflachenspannung steht [33]. WANG ET AL. benennen diesen Bereich bei nicht horizontalen Ober-
flachen film jump (Deutsch: Filmsprung) und begriinden dies mit der auf die Stromung wirkende Gra-
vitation, wodurch sich der benetzte Bereich und der Sprung nicht mehr kreisférmig um den Auftreft-
punkt ausbildet. Dabei entsteht bei nicht horizontalen Oberflachen unterhalb eines Auftreffpunktes
(in Richtung der Schwerkraft) nicht zwangslaufig ein Sprung. Oberhalb des Auftreffpunktes bildet sich
trotzdem ein Sprung aus, weshalb die Nutzung der Bezeichnung hydraulischer Sprung auch in diesem
Fall sinnvoll erscheint. Im Ubergangsbereich (Bereich II) ist die Wirkung der Gravitationseffekte do-
minant. In diesem Bereich kommt es bei nicht horizontalen Oberflachen zu Querstromungen und ei-
nem ringférmigen Abfliefen um den Wandstrahlbereich. Dieses Gebiet wird als Coronabereich bzw.
Ringflussbereich bezeichnet (engl. rope). Unterhalb des Wandstrahl- und Ubergangsbereiches
schliefdt sich der Bereich des abfliefdenden Fliissigkeitsfilms (Bereich III) an. Das Abfliefsen der Fliis-
sigkeit und die Benetzungseigenschaften werden neben der Gravitation vor allem durch die Grenzfla-
chenspannung der Fliissigkeit und des Festkorpers beeinflusst [33]. Dieser Bereich ist gegeniiber dem
Footprint-Bereich sehr grof3. Im Flissigkeitstilmbereich filhren Interaktionen mit der Oberflache,
Wechselwirkungen zwischen dem stromenden Fliissigkeitsfilm mit der umgebenden Gasphase und
Temperaturunterschiede zur Bildung komplexer Stréomungsformen wie zum Beispiel Wellen an der
Fliissigkeit-Gas-Phasengrenze.

Flissigkeitsstromungen an ebenen oder gekriimmten Flachen, deren Bewegung hauptsachlich durch
die Schwerkraft ausgelost wird [34], werden auch als Rieselfilme bezeichnet. Sie flief3en in einer diin-
nen Schicht an einer vertikalen bzw. geneigten Ebene ab und stehen mit der umgebenden Gasphase in
Kontakt. Die Bedeutung des ,Rieselns” wird entweder einem feinen bzw. langsamen Flief3en/Rinnen
oder herunterfallen zugeordnet. Die Bezeichnung des Rieselfilmes impliziert, dass diese Filme nur re-
lativ geringe Geschwindigkeiten erreichen kénnen und besonders langsam flief3en. In der Reinigung
ist dies nicht gewollt, weshalb diese Bezeichnung in diesem Zusammenhang ungeeignet erscheint. In
Wissenschaft und Technik existieren weiterhin unterschiedliche Bezeichnungen fiir an festen Ober-
flachen herabfliefdende fliissige Filme unter der Wirkung von Gravitation. Haufig wird die Bezeich-



Grundlagen der Reinigung

nung Fallfilme angewandt, woraus sich die Benennung des Fallfilmverdampfers bei thermischen Pro-
zessen ableitet und was auf die Einwirkung der Gravitation hindeutet. Im angelsachsischen Raum wird
weiterhin die Bezeichnung gravity-driven (thin) film flow angewandt, woraus die in dieser Arbeit vor-
wiegend angewandte Bezeichnung gravitationsgetriebener Fliissigkeitsfilm bzw. nur Fliissigkeitsfilm
abgeleitet wird. Das Synonym Fallfilm wird in der Arbeit gleichbedeutend verwendet.

Der Stromungszustand von Fliissigkeitsfilmen wird maf3geblich durch dessen vorhandenen Volumen-
strom bzw. Massestrom, bezogen auf die benetzte Breite, bestimmt. Die in der Literatur benutzten
Bezeichnungen sind nicht eindeutig. Die wetting rateist die am haufigsten im englischen Sprachgebiet
anzutreffende Bezeichnung und wird vorwiegend mit dem auf eine bestimmte Breite bezogenen Mas-
sestrom gleichgesetzt. Die deutsche Ubersetzung Benetzungsrate ist eine ungiinstige Wahl, da dies
nicht impliziert, dass eine vollstandige Benetzung vorausgesetzt wird. Eine aus der Behalterreinigung
herriihrende Bezeichnung der Umfangsbelastung erscheint ebenfalls als widerspriichlich, da diese
sich anscheinend nur auf den Umfang eines Behalters bezieht, beziehungsweise die ,Belastung” nicht
eindeutig definiert ist. Ebenso verhilt es sich mit der durch HOFFMANN ET AL. [35] verwendeten Benen-
nung Fliissigkeitsbelastung. GRARHOFF [27] benutzte demgegeniiber die Berieselungsdichte, wobei der
Teilbegriff des ,Berieselns” auf Grund der vorhergehenden Erlduterung nicht geeignet erscheint. Eine
geeignetere Bezeichnung ist die Volumenstromdichtebzw. Massestromdichte, da diese eindeutig den
Volumen- bzw. Massestrom bei einer angenommenen gleichmafdigen Verteilung beschreiben und
durch den Begriff der ,Dichte” das Verhéltnis des Volumenstromes pro Langeneinheit definiert ist.

2.2.2 Reinigungsgerite fiir die Nassreinigung im nicht immergierten

System
(a) (b) ©
Strémungs-

Schmutz- )/
artikel ’
p / \\

/

Rotations-
richtung
—_—

Abbildung 2-3: Wirkungsrichtung der mechanischen Reinigungskomponente auf einen Schmutzpart-
ikel, Kraft F, (a) Flussigkeitsfilm zum Beispiel unterhalb einer Spriihkugel, (b) Schwallreiniger, (c)
Bewegungsbahnen eines Zielstrahlreinigers

Bei der Anlagerung von Schmutz auf Oberflachen wird Energie freigesetzt. Umgekehrt muss fiir den
Reinigungsvorgang Energie aufgebracht werden [36]. Diese wird in Form von chemischer, thermi-
scher und mechanischer Energie mit Hilfe von Reinigungsmitte/und -gerdtebereitgestellt. Unter Rei-
nigungsmittel bzw. -gerate sind chemische und physikalische Mittel und Gerate zu verstehen, die dazu
beitragen, unerwiinschte Substanzen von Oberfldchen zu entfernen [37]. Physikalische Reinigungs-
mittel sind zum Beispiel Lappen und Biirsten. Demgegeniiber sind Reinigungsgeréte zum Beispiel in-



Grundlagen der Reinigung

dustriell eingesetzte Vorrichtungen mit Diisen die Flissigkeitsstrahlenbilden. Die zur Reinigung ein-
gesetzten Reinigungsgerate beeinflussen die Auswahl und Dimensionierung von CIP-Anlagen maf3-
geblich.

Reinigungsgerate unterscheiden sich im mechanischen Aufbau und in der Reinigungswirkung. Sie
konnen grundsatzlich in statische und dynamische Gerate unterteilt werden. Bei den statischen Gera-
ten gibt es keine beweglichen Teile, wie dies zum Beispiel bei der statischen Spriihkugel der Fall ist.
Die Kraftwirkungsrichtung die durch die Stromung (zum Beispiel abfliefender Fliissigkeitsfilm, vgl.
Abbildung 2-3 a) verursacht wird, ist bei konstanten Prozessparametern iiber den gesamten Reini-
gungsprozess ndherungsweise konstant. Unterschieden werden die Gerate inkl. eingesetzter Diisen
zusatzlich nach der Strahlform, welche mafdgeblich die Reinigungswirkung beeinflusst. Bei Fliissig-
keitsstrahldiisen sind die austretenden Fliissigkeitsstrahlen ndherungsweise zusammenhangend (ko-
hdrent), wobei die Reinigungswirkung im Auftreffbereich durch den Strahl und unterhalb durch den
Fliissigkeitsfilm erreicht wird. Spezielle Spriihdiisen erzeugen zerfallene Strahlen bzw. Tropfen. Bei-
spiele hierfiir sind Vollkegel- und Flachstrahldiisen. Diese haben im Strahl- bzw. Tropfenauftreffbe-
reich eine geringere mechanische Wirkung, weshalb die Hauptreinigungswirkung durch den Fliissig-
keitsfilm zur Verfligung gestellt wird. Statische Reinigungsgerate die einen koharenten Strahl aufwei-
sen sollen, wie zum Beispiel Vollstrahldiisen, werden vorwiegend fiir einfache Reinigungsaufgaben im
Niederdruckbereich pp < 6 bar eingesetzt [31]. Statische Spriihkugeln sollten nur bis pp < 3 bar be-
trieben werden, weil die Anwendung hoherer Driicke zur Verwirbelung der austretenden Strahlen
und somit zum Zerstiuben fiihrt, was wiederum die Reichweite der Strahlen absenkt [27]. Dies ver-
ringert die mechanische Wirkung beim Auftreffen der Strahlen auf der zu reinigenden Oberflache. Au-
Berdem fiihrt ein zu hoher Druck beim Auftreffen der Strahlen zu einer Verteilung des Schmutzes,
wodurch bereits saubere Oberflachen erneut mit Schmutz in Kontakt kommen.

Dynamische Gerate sind gegeniiber den statischen Gerdten um mindestens eine Achse beweglich. Je
nach Bauart, wird die benetzbare Oberflache nach einer Umdrehung vollstiandig mit Fliissigkeit abge-
deckt oder es sind mehrere Umdrehungen fiir eine vollstindige Beaufschlagung mit Reinigungsfliis-
sigkeit notwendig. Gerate die sich um eine Achse drehen und nach einer Umdrehung die Oberflache
benetzen, sind beispielsweise Schwallreiniger. Die Hauptreinigungswirkung wird durch den Aufprall
der Fliissigkeit und der abfliefenden Reinigungsfliissigkeit erzielt. Die Angriffsrichtung der mechani-
schen Krafte auf die Verschmutzung ist nahezu konstant, wobei die Ablagerung einerseits durch die
horizontale Fliissigkeitsstromung auf Grund der Rotation und vertikal durch den abfliefdenden Fliis-
sigkeitsfilm beeinflusst wird (vgl. Abbildung 2-3 b). Bei diesen dynamischen Geréten wird die Ober-
fliche abhangig von der Rotationsgeschwindigkeit zyklisch mit Reinigungsfliissigkeit beaufschlagt.
Dies bewirkt eine dynamische Belastung auf die an der Oberflache haftenden Riickstdande. Zielstrahl-
reiniger rotieren um zwei Achsen und benotigen mehrere Umdrehungen, um die Oberflache vollstan-
dig zu benetzen. Sie erzeugen mit dem koharenten Fliissigkeitsstrahl auf der Behéalteroberflache ein
signifikantes Muster, welches bei jedem neuen Zyklus ein wenig verschoben wird, bis die Oberflache
nach einer gewissen Anzahl an Zyklen vollstindig mit dem Strahl direkt beaufschlagt ist (vgl. Abbil-
dung 2-3 c). Bei diesem Geradt wird zur Schmutzentfernung hauptsiachlich die mechanische Reini-
gungskomponente durch den Strahlaufprall eingesetzt. Unterhalb dieses Bereiches tragt der Fliissig-
keitsfilm dennoch nach zum Beispiel einem Quellprozesse zum Reinigen bei. Durch die rasterférmige
Beaufschlagung der Oberflache wirkt die mechanische Kraft auf das betrachtete Schmutzteilchen von
nahezu allen Seiten (vgl. Abbildung 2-3 c). Dadurch kommt es zu einer Wechselbelastung und die Rei-
nigungswirkung wird verbessert.
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Durch Einsatz von Schwallreinigern gegeniiber statischen Spriihkugeln ist es moglich, bis zu 30 % an
Reinigungsfluid einzusparen. Die Anwendung von Zielstrahlreinigern kann bei der Reinigung notwen-
dig werden, wenn zur Schmutzentfernung vorwiegend die mechanische Reinigungskomponente ein-
gesetzt werden soll oder zum Beispiel bei grofden Behéltern der maximale Abstand zwischen Diisen-
miindung und Oberflache eines Schwallreinigers liberschritten wird [27].

Die Reinigungsgerdte haben je nach Anwendungsfall Vor- und Nachteile. Die statischen Gerate sind
einfach aufgebaut und giinstig in der Anschaffung. Nachteilig sind die statischen Strahlauftrefforte und
der hohe Reinigungsfliissigkeitsverbrauch. Dynamische Geréte erzeugen demgegeniiber auf der Ober-
flaiche meist eine hohere mechanische Wirkung, welche zu einer besseren Reinigung fiihrt. Ferner ha-
ben diese Gerate auf der zu reinigenden Oberflache veranderliche Auftrefforte, weshalb die Mechanik
an unterschiedlichen Orten wirkt. Dabei tragen die dynamischen Gerate zur Verringerung des Res-
sourceneinsatzes bei. Nachteile sind die hohere Ausfallwahrscheinlichkeit durch bewegte Teile und
deutlich hohere Anschaffungskosten. Durch einen Ausfall der dynamischen Reinigungsgerate kann es
zu erheblichen Beeintrachtigungen des Produktes kommen, da die Reinigung nur noch partiell erfolgt.
Um diese kritischen Zustinde bestimmen zu kénnen, werden Uberwachungssysteme fiir die Rotation
eingesetzt, welche zusatzliche Kosten verursachen.

Neben dem Aufbau und der Reinigungswirkung unterscheiden sich die Gerate im Benetzungs- oder
Reinjgungsabstand. Der Reinigungsabstand ist die maximale Distanz, bei dem der Aufpralldruck und
die dadurch entstehende hohe Wandschubspannung zu einem Reinigungsfortschritt beitragen. Dem-
gegeniiber stellt der Benetzungsabstand die maximale Entfernung zwischen Diisenmiindung und
Oberflache dar, bei der die Fliissigkeit zwar die Oberflache gerade noch erreicht, aber der Aufprall-
druck zu gering ist, um einen signifikanten Beitrag zur Reinigung leisten zu koénnen. Eine klare Ab-
grenzung von Benetzungs- und Reinigungsabstand existiert in der Literatur nicht, weil diese von der
Art und dem Zustand der Verschmutzung abhangt. Sprithkugeln, Flachstrahl- und Vollkegeldiisen ha-
ben einen relativ geringen Benetzungs- und Reinigungsabstand, wohingegen Zielstrahlreiniger grofe
Distanzen erreichen kénnen. Im Anhang A1 Tabelle A 1 sind die am haufigsten eingesetzten Reini-
gungsgerate bzw. —diisen mit Angabe der wichtigsten Vor- und Nachteile zusammengefasst.

2.3 Reinigungsvorgidnge im nicht immergierten System

2.3.1 Komponenten des Reinigungssystems

Ein Reinijgungssystem umfasst mindestens zwei Komponenten - den Schmutz und das Reinigungs-
fluid. Als Beispiel ist hier die Reinigung von Staubpartikeln aus der Abluft mit Fliissigkeit genannt.
Sobald die zu reinigenden Oberfldchen in die Betrachtung einbezogen werden, ist die dritte Kompo-
nente das Reinigungsgut. Chemie, Temperatur und Fluidmechanik sind die Parameter eines Reini-
gungsverfahrens, welche zum Beispiel mit Hilfe der Reinigungsfliissigkeit eingebracht werden [26].
Die Zeit gehort ebenso mit zu deren Parameter und beschreibt die Dauer der Einwirkung des Reini-
gungsfluides auf den Schmutz und den damit verbundenen Reinigungsvorgingen. Fiir ein optimales
Reinigungsergebnis ist eine Abstimmung der einzelnen Verfahrensparameter auf die verfahrensun-
abhangigen Komponenten Schmutz und Reinigungsgut notwendig. Die Verfahrensparameter eines
Reinigungssystems konnen in einem Sinner Kreis zusammengefasst werden [38]. Durch Kombination
der Verfahrenskomponenten und -parameter entsteht der erweiterte Sinner Kreis, welcher fiir die
Nassreinigung in Abbildung 2-4 (a) dargestellt ist.
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Abbildung 2-4: (a) erweiterter Sinner Kreis fiir Nassreinigung nach [26], (b, c) gednderte Parameter

Die Anteile der einzelnen Effektoren zum Reinigungserfolg sind abhdngig vom jeweilig eingesetzten
Reinigungsgerat und kann zusétzlich durch Variation der Parameter beeinflusst werden. Mit Hilfe des
Sinner Kreises sind qualitative Vergleiche von unterschiedlichen Reinigungssystemen moglich. Eine
Verminderung des mechanischen Energieeintrages kann beispielsweise mit einer hoheren Reini-
gungszeit kompensiert werden (vgl. Abbildung 2-4 b, bspw. Spriihkugel). Bei einer vorwiegend fluid-
mechanischen Reinigungskomponente, wie sie zum Beispiel bei Zielstrahlreinigern vorhanden ist,
kann die Temperatur gesenkt und der Chemieeinsatz vermindert, sowie zusatzlich noch eine verrin-
gerte Reinigungszeit erreicht werden (vgl. Abbildung 2-4 c). Die Anpassung der Parameter bietet die
Moglichkeit, die Reinigung je nach gewiinschtem Ziel zu optimieren. Optimierungsziele konnen Scho-
nung der Umwelt durch verminderten Ressourceneinsatz (Chemie, Temperatur) oder Reduzierung
der Stillstandszeiten von Anlagen und Maschinen durch eine geringere Reinigungszeit sein.

Reinigungsfliissigkeit

Die Nassreinigung wird mit einer Fliissigkeit und ggf. chemischen Reinigungsmitteln durchgefiihrt.
Die Reinigungsfiiissigkeit erfiillt mehrere Aufgaben. Sie ist fiir den Transport von chemischer und
thermischer Energie zur Verschmutzung verantwortlich. Weiterhin wird iiber die Reinigungsfliissig-
keit mechanische Energie aufgebracht, wodurch Bindungskrafte tiberwunden werden kénnen. Zusatz-
lich ist die Flussigkeit fiir den Abtransport der Schmutzbestandteile verantwortlich. Die Wahl einer
geeigneten Reinigungsfliissigkeit ist essentiell fiir den Reinigungserfolg, um unerwiinschte Ablagerun-
gen von Oberflachen zu entfernen. Die Auswahl richtet sich vordergriindig nach der vorhandenen Ver-
schmutzung und dem zur Entfernung eingesetztem Reinigungsgerat inkl. der sich daraus ergebenden
Wirkzonen (Fallfilm, Spritzstrahl). Zusatzlich muss beachtet werden, dass die Reinigungsfliissigkeit
die zu reinigende Oberflache nicht angreift. Umgekehrt sind die Konstruktionswerkstoffe so auszu-
wahlen, dass sie bestidndig gegeniiber den eingesetzten Reinigungsfliissigkeiten sind.

Das Wasser als Hauptbestandteil der Reinigungsfliissigkeit kann abhéngig von der Produktionsumge-
bung unterschiedliche Wasserqualititen besitzen. Dies konnen beispielsweise Trinkwasser, vollent-
salztes Wasser bis hin zum Reinstwasser in der Pharmaindustrie sein. Vollentsalztes Wasser wird un-
ter anderem dann zum Spiilen der Maschine und Anlage genutzt, wenn Kalkablagerungen nach dem
Reinigungsvorgang vermieden werden sollen.

Alkalische Reinigungsmittel, welche auch als Laugen bezeichnet werden, sind zum Entfernen von or-
ganischen Verschmutzungen wie zum Beispiel Kohlenhydrate und Proteine geeignet. Beispielsweise
fiihren diese bei Proteinablagerung zu einem Quellen, wodurch diese leichter gereinigt werden kon-
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nen. Laugen wie zum Beispiel Natriumhydroxyd kénnen zusatzlich zu einem Verseifen fiihren, besit-
zen jedoch kein Fettlosevermoégen [11]. Zum Entfernen von anorganischen Ablagerungen werden
saure Reinigungsmittel eingesetzt. Starke Sauren verdrangen schwachere Sauren in den Salzen mine-
ralischer Ablagerungen (zum Beispiel Milch- und Bierstein), wodurch die Ablagerung von einem
schwer ldslichen Zustand in einen abspiilbaren Zustand iibergeht [26,37]. Der Sdureschritt hat bei der
automatischen CIP-Reinigung zudem den Effekt, dass sich die durch die Laugereinigung zerstorte Pas-
sivschicht einer Edelstahloberflache regeneriert. Zu den neutralen Reinigungsmitteln gehoren ober-
flachenaktive Stoffe ( 7enside), Enzymeund Komplexbildnerbzw. Hartebildner. Sie haben eine schwa-
che Reinigungswirkung, beeinflussen aber den Reinigungsprozess in vielfaltiger Weise [37]. Tenside
senken die Grenzflichenspannung der Reinigungsfliissigkeit oder die Grenzflichenspannung zwi-
schen zwei Phasen. Hierdurch wird die Oberflache besser benetzt und zwei sonst nicht mischbare
Stoffe konnen ineinander vermischt werden. Als Beispiel ist hier zum Beispiel das Dispergieren eines
Lipides in Wasser zu nennen. Die Tenside bestehen aus einem wasserliebenden und wassermeiden-
den Teil. Durch Anlagerung des wassermeidenden Teils an das Lipidmolekiil, wird dieses von den Ten-
sidmolekiilen umschlossen und es bilden sich Mizellen [26]. Besitzt das fiir die Reinigung eingesetzte
Wasser eine zu hohe Gesamthirte, so kann das negativen Einfluss auf die Wirkung von chemischen
Reinigungsmitteln haben. Komplex- und Hartebildner setzen die Gesamtharte des Wassers durch Bin-
dung von Ca2*- und Mgz+-lonen herab. Hartebildner senken die Gesamthérte durch eine dispergie-
rende Wirkung und fiihren zu Ausfiallungen. Demgegentiber senken Komplexbildner die Gesamtharte
unter Bindung der Hartebestandteile [11]. Bei den Enzymen existiert eine Vielzahl von Vertretern mit
unterschiedlichen Eigenschaften. Grundsatzlich wirken Enzyme als Biokatalysatoren, wobei beson-
ders die Gruppe der Hydrolasen fiir die Reinigung hervorzuheben ist. Diese spalten Stoffe unter Ein-
satz von Wasser in kleine, 16sliche Bestandteile. Dadurch reduzieren Enzyme die Reinigungszeit und
den notwendigen pH-Wert [39]. Beispiele sind das Spalten von Eiweifsen (Proteasen), von Lipiden
(Lipasen) und von Stiarken (Amylasen). Eine Zusammenfassung der Bestandteile und der damit er-

zielbaren Effekte ist in Tabelle 2-1 gegeben.
Tabelle 2-1: Reinigungsfliissigkeit

Neutrale Reiniger
alkalische Losung Siure - -
(Lauge) Tensid Komplex-, Harte- Enzym
bildner
(OH-)-Ionen H+-lonen polarer (hydrophil) Bindung Ca2+und  Biokatalysatoren
& und unpolarer MgZ2+-lonen
o) Molekiilteil
= (hydrophob);
Mizellbildung
o | Losungsmittel, Losungsmittel grenzflachenaktiv; verhindert hitze- Spalten von
Dispergiermittel mineralischer Benetzungsmittel; und alkali- Schmutzbestandteilen,
ﬁ von z. B. Ablagerungen; Dispergiermittel verursachte u. a. Verseifen
g organische teilweise z. B. emulgieren Ausfillung in (Esterasen)
%0 Ablagerungen; Desinfektions- von Fett; Wasser mit hoher
Verseifen mittel Schaummittel Gesamtharte
= Natrium- Salpetersdure Natriumlaurylsulfat Natriumcarbonat Pankreaslipase (Lipid-
8. hydroxyd (HNO3) (C12H25Na04S)  (NazCO0s3), Natrium- spaltung)
§ (NaOH) triphosphat
(NasP3010)
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Verschmutzung

Nach dem Sinner Kreis ist der vorhandene Schmutz ein entscheidendes Element eines Reinigungssys-
tems. Die Ein- und Zuordnung des zu reinigenden Schmutzes zu einem bestimmten Schmutztyp mit
spezifischen Eigenschaften fiihrt im Idealfall zur Auswahl von geeigneten Reinigungsgeraten, -fliissig-

keiten und -parametern.

Wie im Kapitel 2.1 erwdhnt, kann ein Schmutz bzw. eine Verschmutzung jede unerwiinschte Substanz
darstellen. Demzufolge existieren eine Vielzahl von Schmutzarten. Auch der Ubergang von Produkt zu
Produktresten, welche dann als Schmutz definiert werden, ist flieflend. Die Reinigungsfliissigkeit
selbst ist nach Definition am Ende des Reinigungsvorgangs dem Schmutz zuzuordnen. Daher existie-
ren eine Vielzahl an unterschiedlichen Einteilungen der Verschmutzungen mit eindimensionaler Be-
trachtungsweise: Herkunft, Anzahl und Art der Schmutzbestandteile, vorherrschender Reinigungsme-
chanismus, Reinigungsvorgange, Zustand der Verschmutzung, Anlagerungsmechanismen, Haftmecha-
nismus und Haftkraft. Diese Auflistung ist nicht vollstindig und wird bspw. in DURR & WILDBRETT [26]
ergdnzt. Im Folgenden werden einige Einteilungen kurz erldutert.

Eine einfache Einteilung kann vorgenommen werden, wenn der Wirtschaftszweig, aus welchem die
Verschmutzung stammt, betrachtet wird. So wird von Lebensmittelverschmutzungen gesprochen,
wenn der Schmutz aus Lebensmitteln oder Lebensmittelbestandteilen besteht. Die Bezeichnung Phar-
maverschmutzungen wird angewandt, wenn die Riickstdnde aus der Produktion von Pharmaproduk-
ten entstammen. Diese Einteilung lasst sich beliebig fortfithren, wobei die Herkunft von Schmutz fiir
die Untersuchung der wirkenden Reinigungsmechanismen eine geringe Bedeutung hat.

Wichtiger erscheint die Einteilung hinsichtlich Schmutzbestandteile, da diese die Reinigungsvorgange
entscheidend beeinflussen. Fiir Lebensmittel sind die wichtigsten Kohlenhydrate (Monosaccharide,
Disaccharide, Polysaccharide), Proteine, Lipide und mineralische Ablagerungen, zum Beispiel Salze.
Die Veranderung der Reinigungseigenschaften durch Mischung der Bestandteile kann nach aktuellem
Stand der Wissenschaft nicht vorhergesagt werden.

Im glinstigsten Fall existieren in der Anlage keine Verschmutzungen oder zumindest die Anlagerung
von Verschmutzungen wird vermieden. Da dies erfahrungsgemaf$ nicht moglich ist, fithrte zum Bei-
spiel EPSTEIN [40] eine Klassifizierung nach den Anlagerungsmechanismen ein: Kristallisationsfouling,
Partikelfouling, Reaktionsfouling, Korrosionsfoulingund Biofouling.

BOBE [41] gliederte den Schmutz in drei Gruppen, wobei er eine Mischform aus Schmutzeigenschaften,
Haft- und Reinigungsmechanismen verwendete. Die erste Gruppe sind die partikuliren Verschmut-
zungen (zum Beispiel einzelne Zellen, Mikroorganismen, Partikel). Die zweite Gruppe sind die kohd-
siven Schmutzfilme, welche auf der Oberflache flachig haften und sehr widerstandsfahig sind (zum
Beispiel Biofilme). Im Gegensatz dazu sind die chemisch loslichen Schmutzfilme als dritte Gruppe in
der Reinigungsfliissigkeit 16slich, wobei je nach Verschmutzung eine chemische Reaktion zur Vermin-
derung der Bindungskrafte notwendig sein kann.

Eine mehrdimensionale Einteilung des Schmutzes nahmen FRYER & ASTERIADOU [42] in ihrer Cleaning
Map vor. Darin sind die unterschiedlichen Eigenschaften des Schmutzes der erforderlichen Reini-
gungsfliissigkeit zugeordnet. Die Eigenschaften sind in Ablagerungen mit geringer Viskositat (Wasser
oder Fliissigkeiten mit wasserdhnlichen Eigenschaften), Fliissigkeiten mit hoher Viskositat (zum Bei-
spiel Zahnpaste) und kohasive, feste Ablagerungen (Ablagerungen die sich wie Festkorper verhalten)
unterteilt. Die Reinigungsfliissigkeit ist in kaltes Wasser, heifdes Wasser und heifse Reinigungsfliissig-
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keit eingeteilt. Daraus leiteten sie drei Typen von Verschmutzungen ab, die sich schwer reinigen las-
sen. Der Typ 1 beinhaltet hochviskose Schmutzfilme, welche mit heifiem Wasser gereinigt werden. Die
Zerstorung und Reinigung von Biofilmen wird im Typ 2 zusammengefasst. Im Typ 3, der am schwie-
rigsten zu reinigenden Verschmutzung, wird die fest haftende Ablagerung hauptsichlich durch die
chemische Reinigungskomponente beseitigt. Durch Alterungsprozesse kann es zu Veranderungen von
Verschmutzungen des Typs 1 kommen, so dass sie dem Typ 2 zugeordnet werden. Ein weiterer Wér-
meprozess kann zu Eigenschaftsdnderungen und somit zu einer Verschmutzung nach Typ 3 fiithren
[43]. Eine Typzuordnung ist nicht nur von der Schmutzart und dessen Zustand abhingig. Ebenso hat
die Oberflache einen grofden Einfluss, so dass Hefe auf einer Glasoberfliche dem Typ 1 zugeordnet
werden kann und in Kontakt mit Edelstahl zum Typ 2 gehort [43].

Reinigungsgut und Oberflaichenparameter
A

Eine unvollstidndige Oberflaichenbenetzung
i fiihrt zu Reinigungsproblemen in nicht im-

»

A/ /\ ] i A mergierten Systemen, weshalb eine voll-
i A M /M /V\/\ C:NA standige Benetzung von Oberflachen mit
N ) AT VAV ,‘VA ' Reinigungsfliissigkeit eine Grundvoraus-

T TR

=
Zpl >
Z

p2

\/

setzung fiir die Durchfithrung von Reini-

Y v gungsprozessen ist. Neben der Reinigungs-

S
NWy
N fliissigkeit spielt die Benetzbarkeit der

« ¢ - < | o

> Festkorperoberfliche und deren Beschaf-
Abbildung 2-5: Oberflichenprofil eines Substrates mit ~ fenheit eine entscheidende Rolle. Topogra-
Oberflachenkenngréfien fie und deren Grofdenverhdltnis zur Ver-
schmutzung fiir die Reinigung sind von groféer Bedeutung fiir die Anhaftung von Schmutz (vgl. Ab-
schnitt 2.3.2). Eine glatte, ebene Oberflache besitzt eine kleinere, resultierende Oberflache als eine mit
vielen Talern und Spitzen versehen raue Oberfldache. Ebenso sind kleine Partikel und sich an die Ober-
flachenstruktur anpassende Schmutzfilme schwieriger zu reinigen als grofde Partikel, die auf den Spit-
zen aufliegen. Durch den grofden Topografieeinfluss werden innerhalb dieses Abschnittes die Topo-

grafiekennwerte und die Benetzungsparameter beschrieben.

Abbildung 2-6: dhnlicher Rauheitskennwert R, fiir zwei Rauheitsprofile nach [41]

Fiir die Beschreibung der Oberfladchentopografie existieren unterschiedliche Kennwerte. Die Rau-
heitskenngrofien sind in der DIN EN ISO 4287 [44] zusammengefasst. Ein haufig in der Literatur an-
gegebener Rauheitswert ist der R;-Wert

Ra =7 [)1Z(®) dx, (2.1

welcher den arithmetischen Mittelwert der Betrage der Ordinatenwerte Z innerhalb einer Bezugs-
lange I angibt (siehe Abbildung 2-5). Auf die Problematik der R,-Werte zur Beschreibung der Ober-
flichentopografie geht u. a. DURR & WILDBRETT [26] ein. Bei dem zur Bestimmung des R,-Wertes haufig
eingesetzten mechanischen Tastschnittverfahren zum Ermitteln des Profils sind die Kennwerte von
der verwendeten Abtastgeometrie abhdngig. Die Tastspitze kann meist nicht der realen Geometrie
folgen bzw. in tiefe Rillen eindringen, so dass der damit ermittelte Rauheitswert nicht das wirkliche
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Oberflachenprofil wiedergibt. Auf Grund der damit gegebenen Auflésungsgrenze wurden in der Ver-
gangenheit alternative, beriihrungslose Methoden zur Topografiecharakterisierung entwickelt. Eine
Klassifizierung der moglichen Messmethoden zur Spezifikation der Oberflachenbeschaffenheit ist in
DIN EN ISO 25178-6 [45] aufgefiihrt. BOBE [41] gibt ebenso zu bedenken, dass ,alle Rauheitswerte nur
bedingt die wirkliche Oberflichenrauheit wiedergeben kénnen“. In Abbildung 2-6 sind zur Veran-
schaulichung zwei unterschiedliche Profile dargestellt, die einen gleichen Rauheitskennwert R, auf-
weisen. Die Bewertung der Topografie anhand des R,-Wertes ist somit schwierig und kann zu Fehlin-
terpretationen fithren.

Demgegeniiber wird die grofdte Hohendifferenz R, innerhalb einer Einzelmessstrecke [aus der
Summe der groften Profilspitze Z}, und der Tiefe des grofiten Profiltales Z,

R, = |2, + 2] 2.2)
berechnet. Die Rautiefe R, ist der arithmetische Mittelwert von Einzelrautiefen Z;; an k Stiitzstellen

1 .
R, = ;Zkﬂ Zy mit Zy = |Zp| + | Zyil (2.3)

der Einzelmessstrecke. Anzumerken ist in diesem Zusammenhang die wechselnde Bedeutung des
Symbols R,. Nach alter Bezeichnung ISO 4287 (1984) ist R, der Mittelwert der Hohe der Profilele-
mente von Einzelmessstrecken und entspricht somit dem heutigen R.-Wert [44]. Angegeben sind noch
weitere Rauheitswerte, die in diesem Zusammenhang aber nicht ndher beschrieben werden.

Da die Aussagekraft von linienbezogenen Messwerten durch die sehr lokale Auswertung begrenzt ist,
existieren zusatzlich flichenbezogene Kenngrofien. Als wichtiger Kennwert ist hier der arithmetische
Mittelwert der absoluten Ordinatenwerte S, innerhalb der Messflache A

Sa =35I, 12Cx,y)ldx dy 24)
zu nennen. Die maximale Hohe der Oberflache S, wird analog zur Berechnung fiir die linienbezogene
Kenngrofie als die ,Summe des grofiten Wertes der Spitzenhéhe und des grofdten Wertes der Senken-
hohe innerhalb des Definitionsbereiches” ermittelt. Eine Definition dhnlich der linienbezogenen Rau-
tiefe R. existiert fiir die Flache laut [46] nicht. Demgegeniiber fiihrten CALVIMONTES ET AL. [47] eine
mittlere Rauheit und MAUERMANN [19] die gemittelte Rautiefe fiir die untersuchte Flache ein. Die ver-
wendete Abkiirzung S, steht dabei im Widerspruch zur in der Norm [46] definierten maximalen Hohe
der Oberflache, weshalb innerhalb der Arbeit das Formelzeichen S. analog zum R, Wert angewandt
wird. Fiir die Berechnung des S.-Wertes wird die Oberflache in 25 gleich grofie Bereiche unterteilt,
wovon jeweils die grofite Hohendifferenz ermittelt wird. Somit errechnet sich die mittlere Rautiefe
aus:

1
Se = =32, Zy 25)

Flir die Auswahl von geeigneten Oberflichen mit Produktberiihrung existieren unterschiedliche Un-
tersuchungen und Empfehlungen. In Anlehnung an die mittlerweile zuriickgezogene DIN 11480 wird
fiir die empfohlenen Mittenrauwerte der Bereich unter R, = 1 pm bis unter 0,2 um fiir besondere mik-
robiologische Anforderungen angegeben [26]. Demgegeniiber empfiehlt die amerikanische Norm [12]
R,-Werte kleiner 0,38...0,76 um. Anhand von Reinigungsuntersuchungen mit einer filmbildenden
Verschmutzung, welche schichtweise abgetragen wird, konnte BOBE [41] keine signifikante Abhadngig-
keit des Reinigungserfolges von der Rauheit im Bereich 0,13 pym < R, < 2,5 um nachweisen. Tenden-
ziell zeigte sich oberhalb von R, > 0,9 um jedoch ein leichter Anstieg der Restschmutzmenge. Fiir die
Reinigung von Einzelpartikel konnte BOBE keinen Einfluss der Rauheit ermitteln. Bei der Reinigung
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eines benetzenden Schmutzfilmes, der sich von der Oberflache abtrennte, konnte er eine starke Ab-
hangigkeit der Restverschmutzung vom R,-Wert bestimmen.

Den Einfluss von Rauheitswerten auf die Ablagerung von Schmutzbestandteilen (engl. Fouling) und
der Reinigung wurden beispielsweise durch MAUERMANN ET AL. [48] erforscht. Sie untersuchten Edel-
stahlproben mit unterschiedlichen Rauheiten und fanden heraus, dass oberhalb einer mittleren Ober-
flichenrauheit von S. > 12 pm die Reinigungsgeschwindigkeit sinkt. CLUET [49] untersuchte ver-
schiedene Edelstahloberflachen in einem Behalter fiir Bierfermentation. Er fand heraus, dass alle
Oberflachen nach einem Fermentationsprozess von jeweils 12 Tagen gleich stark verschmutzt waren.
Weiterhin konnte er keine Unterschiede bei der Reinigung anhand eines ATP-Abklatschtests nach ei-
nem CIP-Prozess feststellen. Weitere Untersuchungen des Einflusses der Oberflachenrauheit von u. a.
Edelstahl (AISI 304L) wurden durch LECLERCQ-PERLAT & LALANDE [50] durchgefiihrt. Bei Reinigungs-
untersuchungen mit Mikroorganismen konnte gezeigt werden, dass die Oberflichenbearbeitung der
Edelstahloberfldchen einen Einfluss auf die abgetragene Verschmutzungsmenge pro Zeiteinheit hat.
Die niedrigste abgetragene Menge hatte der Edelstahl (AISI 304L) mit der Walzqualitat 2B. Demge-
geniiber zeigten der blankgegliihte Edelstahl mit einem nachfolgenden Walzschritt eine viermal ho-
here abgetragene Menge. Als Ursachen werden in der Veroéffentlichung die chemische Zusammenset-
zung der Oberflache und die topografischen Eigenschaften vermutet. Untersuchungen zum Einfluss
der Rauheit auf die Anhaftung und Reinigung wurden aufierdem durch DURR [25] durchgefiihrt. Der
Autor konnte einen Zusammenhang zwischen den Rauheitskennwerten R, sowie R, 1o (gemittelte
Hohe iiber 10 Punkte, siehe [25]) und der Reinigung nachweisen. Weitere Untersuchungen der Ober-
flichentopografie und deren Einfluss auf die Schmutzanhaftung sowie Reinigung sind beispielsweise
in [51-55] zu finden.

Die unterschiedlichen Ergebnisse der Untersuchungen zum Rauheitseinfluss auf die Reinigung zeigen,
dass endgiiltige Aussagen zum Einfluss der Rauheit und der Oberfladchenqualitidt noch nicht méglich
sind. Einerseits liegt das an den unterschiedlichen Untersuchungsmethoden und Reinigungssystemen,
andererseits an der unzureichenden Beschreibung der Oberflaicheneigenschaften. Die Bewertung des
Rauheitseinflusses muss immer in Bezug zur Verschmutzung und dessen Reinigungsverhalten erfol-
gen. Oberflachen mit einer relativ hohen Rauheit zeigen besonders bei filmbildenden Verschmutzun-
gen, die sich vollstindig von der Oberflache abtrennen, das schlechteste Reinigungsergebnis. Im Ge-
gensatz dazu existieren Verschmutzungen, bei welchen der Einfluss der Rauheit auf die Reinigung ge-
ring ist, weshalb die Bestrebung nach Oberfladchen mit immer geringerer Rauheit nicht notwendig ist.

Die Analysen von DURR [25] zeigen, dass bei den unter-

Yig 4 Gas (g) suchten Edelstahloberflichen (AISI 304, verschiedene

S Oberflachenbearbeitung) die Rauheit auch den Kontakt-

Y59 ____ 0y FluSStnglt(l) > winkelbeeinflusst und diese nicht unabhangig voneinan-
i -Festko;/‘lpel" g?sgo)’z 2z der sind. Beriihrt ein fliissiger Tropfen eine feste Oberfla-

Vi,g * COS 6o 7 <T>g—'£ che, so bildet sich an der Grenze zwischen Festkorper,

) ) ) Fliissigkeit und umgebendem Gas ein statischer Kontakt-
Abbildung 2-7: Gleichgewichtszustand an

der Dreiphasengrenzlinie nach [41] winkel 6, zwischen der Oberfliche und der Tropfentan-

gente auf der Kontaktlinie (vgl. Abbildung 2-7).

Untersuchungen zum Einfluss der Rauheit auf die Kontaktwinkel sind bspw. in [47] aufgefiihrt. Sie
stellten eine Anisotropie der untersuchten Edelstahloberfldche bzgl. des Kontaktwinkels fest, wenn
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die Topografie ebenfalls anisotrop ist. Durch die Kapillaritat der Vertiefungen in zum Beispiel Schliff-
richtung, tritt gegeniiber der Querrichtung ein geringerer Kontaktwinkel auf. Die elektroplierten Sub-
strate mit isotroper Oberflichentopografie zeigten bei unterschiedlichen Rauheitsdifferenzen keine
Variation der Kontaktwinkel in Abhdngigkeit von der Richtung. Aus der Untersuchung geht hervor,
dass grundsatzlich bei der Beschreibung der Oberflidchentopografie von anisotropen Oberfldchen
auch die Richtung berticksichtigt sowie angegeben werden muss. Weitere Untersuchgen zum Einfluss
der Rauheit auf den Kontaktwinkel von Tropfen fiihrten bspw. PALZER ET AL. durch [56].

Um die Grenzfldche von zum Beispiel einem Tropfen zu vergrofiern, miissen Molekiile aus dem Inne-
ren des Tropfens an die Grenzflache transportiert werden. Fiir diesen Vorgang muss Arbeit entgegen
der resultierenden Kraft verrichtet werden. Dadurch steigt die potenzielle Energie des Molekiils an
der Grenzflache gegeniiber dem Inneren des Tropfens um den Betrag dieser Arbeit. Diese potenzielle
Energie wird als Grenzflichenenergie E,, bezeichnet. Die spezifische Grenzflachenenergiey ist defi-
niert als die fiir die Vergréf3erung der Grenzflache dA notwendige Grenzflachenenergie dE,, [57]:

- (2.6)
Stehen ein gasformiges Fluid (engl. gas, g), ein fllissiges Fluid (engl. liquid, 1) und ein Festkorper (engl.
solid, s) in Kontakt, so entstehen an der Dreiphasengrenzlinie drei verschiedene Spannungen (Abbil-
dung 2-7). Diese Grenzflichenspannungen oag entstehen immer bei Kontakt unterschiedlicher Pha-
sengrenzen. Haufig wird der Begriff Oberflichenspannung fiir die Spannung zwischen einer Fliissig-
keit und einem Gas sowie einem Festkorper und einem Gas benutzt. Dies ist im strengen Sinne nicht
korrekt, da von einer Oberflache, die nicht Grenzflache ist, nur bei einem Festkorper oder einer Fliis-
sigkeit im Vakuum gesprochen werden kann. Trotzdem schligt DORFLER [58] die Nutzung der Bezeich-
nung Oberflache fiir die vorgenannten Gleichgewichtszustinde vor. Innerhalb dieser Arbeit werden
deshalb die Bezeichnungen Oberfiiche genutzt, wenn allgemein eine Grenze beschrieben werden soll.
Im Zusammenhang mit Benetzung werden die Bezeichnungen Grenzfliche, Grenzflichenspannung,

Grenzflichenenergie und spezifische Grenzflichenenergie eingesetzt.

Es existieren die spezifische Grenzflichenenergie zwischen dem Festkorper und dem Gas ysg, zwi-
schen dem flissigen und dem gasformigen Fluid y; o sowie die spezifische Grenzflichenenergie zwi-
schen der Fliissigkeit und dem Festkorper y; ¢ (vgl. Abbildung 2-7). Die Beziehung der bei der Benet-
zung auftretenden Kréfte an der Dreiphasengrenzlinie gehen auf Untersuchungen von YOUNG [59] zu-
riick. Die nach ihm benannte Youne’sche Gleichung[56]

Vsg = Vs + Y1,g * COS 0o (2-7)
beschreibt den Zusammenhang zwischen dem Kontaktwinkel 6, und den wirkenden Kréften an der
Phasengrenze. Einfluss auf die Benetzung haben des Weiteren die Temperatur, Bestandteile der Fliis-
sigkeit (zum Beispiel Tenside) und Ablagerungen auf der Oberflache (zum Beispiel Verschmutzun-
gen). Die Gleichung 2.7 wird haufig mit den wirkenden Grenzflachenspannungen zwischen den betei-
ligten Phasen beschrieben:

Osg = O1s + 01 " COS 0 (2.8)
Es handelt sich hier um die Grenzflaichenenergie pro Flache bei konstantem Volumen und konstanter
Zusammensetzung. Bei fluiden Grenzflachen ist die spezifische Energie zahlenmaf3ig gleich der Grenz-
flaichenspannung (Grenzflachenkraft pro Lingeneinheit), wobei diese Begriffe streng genommen nicht
allgemein identisch sind [60]. Fiir Reinstoffe sind diese identisch [61]. Sind jedoch Festkorperoberfla-
chen beteiligt, ist eine Gleichsetzung nicht generell anwendbar [58].
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Die spezifische Grenzflaichenenergie eines Festkorpers hat zum Beispiel einen Einfluss auf die Anhaf-
tung von Bakterien, welche anhand der sogenannten Baierkurve charakterisiert werden kann [62].
Die geringste Anhaftung der Bakterien tratim Bereich von 22 - 24 mN/m auf, was nicht der minimalen
spezifischen Grenzflachenenergie entspricht. Auch ZHAO ET AL. [63] erforschten den Effekt der freien
spezifischen Grenzflichenenergie auf das Adhdsionsverhalten von Bakterien und ermittelten ein Mi-
nimum bei 21 — 29 mN/m, wodurch sie die Ergebnisse von BAIER ET AL. bestatigten.

Das Benetzungsverhalten kann je nach vorhandenem Kontaktwinkel zwischen nicht benetzen (6, =
180°), teilbenetzen (0 < 6, < 180°), auch als unvollstandig oder partiell benetzen bezeichnet, und
vollstindig benetzen (Spreitung, 8, = 0°) der Oberflichen unterschieden werden (vgl. Abbildung
2-8). DE GENNES [64] und HARTH & SCHUBERT [65] unterteilten die Benetzungszustinde eines Tropfens
in vollstindig benetzt und partiell benetzt. Andere Literaturquellen (zum Beispiel [66-68]) gehen vom
Benetzen einer Oberflache bereits bei 8, < 90° aus, wobei genaugenommen eine partielle Benetzung
auftritt. Bei einem Winkel von 6, > 90° wird der Benetzungszustand als nicht benetzt eingestuft. Eine
weitere Unterscheidung ist nach Aydrophoben und hydrophilen Oberflaichen moglich. Hydrophobe
Oberflachen haben einen Kontaktwinkel bzgl. Wassers von 6, > 90° und werden somit als wasser-
meidend eingestuft, wohingegen hydrophile Oberflachen Kontaktwinkel im Bereich von 8, < 90° auf-
weisen und somit ,wasserliebend” sind. Diese Grenze ist in der Literatur nicht eindeutig. Bspw. be-
zeichneten BERNARDES ET AL. [69] Oberfldchen im Kontakt mit Wasser bei 8, < 50° als hydrophil und
6, > 50° als hydrophob. Ebenso bezeichneten BAYOUDH ET AL. [70] einen Teil der Oberflachen mit ei-
nem Kontaktwinkel unter 90° als hydrophob. Eine genaue Grenze zwischen hydrophilen und hydro-
phoben Oberflachen ist nicht angegeben. Die Eigenschaft hinsichtlich Benetzung wurde im Vergleich
zur Anhaftung von Mikroorganismen zum Beispiel durch GALLARDO-MORENO ET AL. bewertet [53]. Sie
stellten fest, dass die Entfernung der Mikroorganismen auf hydrophilen Oberflachen wie zum Beispiel
Glas einfacher ist als auf hydrophoben Oberflaichen wie zum Beispiel Silikon. Dies zeigt die hohe Be-
deutung der Benetzungseigenschaft gegeniiber der Anhaftung von Mikroorganismen.

Innerhalb der Arbeit wird die Einteilung entsprechend Abbildung 2-8 angewandt. Die Bezeichnungen
»Benetzen" fiir einen Kontaktwinkel von 6, < 90° und ,nicht Benetzen“ von Oberflachen fiir 6, = 90°
erscheint weniger geeignet, weil auch bei einem Kontaktwinkel 8, = 90° eine Benetzung der Oberfla-
che auftritt. Eine Unterscheidung in hydrophobe und hydrophile Eigenschaft der Oberflache kann
auch hierbei sinnvoll sein.

Spreitung Teilbenetzung Nichtbenetzung 6, = 180°
90 =Q° — e N —
0y <90° 6, = 90° By > 90°

/]

J m

Abbildung 2-8: Benetzungszustiande

Zu beachten ist zuséatzlich, dass zwischen einem statischen Kontaktwinkel und dynamischen Kontakt-
winkel, welcher zum Beispiel bei fortschreitender Phasengrenze bestimmt wird, unterschieden wird.
LAM ET AL. [71] fiihrten Untersuchungen zur Hysterese des Kontaktwinkels als Differenz zwischen ei-
nem fortschreitenden 6, und riickziehenden Kontaktwinkel 8y durch. Sie fanden heraus, dass bei sta-
tischen Kontaktwinkeln nahe 6, = 90° die Hysterese sehr gering ist. Die Messungen nutzte TADMOR
[72] zur Validierung der theoretisch hergeleiteten Gleichungen.
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Die spezifische Grenzflichenenergie eines Festkorpers sowie zwischen Fliissigkeit und Festkorper
konnen nicht direkt gemessen werden [41]. Zur indirekten Bestimmung kann die Kontaktwinkelmes-
sung herangezogen werden. Fiir die Ermittlung des Kontaktwinkels existieren unterschiedliche Me-
thoden, wobei haufig liegende Tropfen (siehe Abbildung 2-7, Sessile-Drop-Methode) oder Platten (Til-
ting-Plate-Methode, Wilhelmy-Methode) eingesetzt werden. Die Benetzung von Oberflachen hingt
von deren spezifischen Grenzflichenenergie ab, wobei eine Fliissigkeit eine Oberflache benetzt, wenn
der resultierende Energielevel an der neuen Phasengrenze geringer ist [43]. Die Benetzung von Ober-
flachen lasst sich dartiber hinaus anhand des Spreitparameters S (auch Spreitkoeffizient genannt)

S= Vs,g = Vig — Vis (2-9)
bestimmen [64]. Bei einem positiven Spreitparameter (S > 0) wird die Oberflache vollstindig benetzt,
wohingegen sie bei negativem Spreitparameter (S < 0) partiell benetzt wird. Die als spezifische Be-
netzungsenergie yg (auch als Benetzungsspannung og = 054 — 015 bekannt [58]) definierte Differenz

¥sg — Yis Kann ebenfalls angewandt werden.

Die Verwendung der Gleichung 2.7 zur Bestimmung der spezifischen Grenzflichenenergie eines Fest-
korpers ist nur moglich, wenn u. a. die Untersuchungen unter Gleichgewichtsbedingungen vorgenom-
men werden. Reagiert bspw. ein Gas an der Oberflache einer Flussigkeit, so dndern sich die Gleichge-
wichtsbedingungen drastisch. Dies erklart u. a. die grofden Schwankungen zwischen Ergebnissen un-
terschiedlicher Autoren. Eine exakte Beschreibung des Benetzungsverhaltens mit Hilfe der
YoUNG'schen Gleichung ist somit schwierig.

Die Angabe des Kontaktwinkels unter Beriicksichtigung der Rauheit ist bspw. durch den Rauheitsfak-
tor rg nach WENZEL [73] mdglich, welcher das Verhaltnis der realen Oberflache zur glatten Oberflache
darstellt. Der Kontaktwinkel fiir eine raue Oberflache ergibt sich aus dem Produkt des Rauheitsfaktors
und des Winkels fiir die glatte Oberflache

cosBy =1 ' cos by (2.10)
Somit fiihrt die Rauheit bei hydrophoben Oberflachen (6, > 90°) zu einem hydrophoberen Verhalten,
wohingegen hydrophile Oberfldchen (6, < 90°) noch hydrophiler werden. Beim Mechanismus nach
WENZEL sind zwischen dem Tropfen und der Oberflache keine Einschliisse vorhanden. Demgegeniiber
liegt der Tropfen beim Modell nach CASSIE & BAXTER [74] auf den Spitzen der Rauheit auf, so dass zwi-
schen dem Tropfen und der Oberflache noch ein Gaseinschluss vorhanden ist. Der Kontaktwinkel wird
tiber die Flachenanteile von Wasser, Luft und Substrat berechnet. Die Berechnung des resultierenden
Kontaktwinkels erfolgt mit

cosBy = f,-cosby—f>, (2.11)

wobei der Faktor f; der Flachenanteil fiir Wasser-Substrat und f, fiir Luft-Substratist (f; + f, = 1).
Ein Modell zur Beschreibung des Benetzungsverhaltens, welches die Kapillarkréfte, Gravitation und
viskose Reibung berticksichtigt, wurde durch HARTH & SCHUBERT [65] entwickelt. Fiir weitere Ausfiih-
rungen zum Benetzen allgemein wird auf [64] und bzgl. des anisotropen Verhaltens auf [68] verwie-
sen.

Die Gleichung 2.7 stellt eine Beziehung zwischen den unterschiedlichen spezifischen Grenzflachen-
energien dar und ist somit abhangig vom eingesetzten Fluid. Eine Gleichung zur Bestimmung der spe-
zifischen Grenzflaichenenergie aus dem Kontaktwinkel wurde von NEUMANN und KWOK & NEUMANN
[75,76]
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cosfy = (2.12)

aufgezeigt. L1 & NEUMANN [77] ermittelten eine alternative Gleichung mit einem mittleren konstantem
Parameter S,

2
050y = —1 + 2 /%e-ﬁ}sy(ng-n.g) ,Bg, = 0,0001247 (m?/m])? (2.13)
.8

anhand dessen die spezifische Grenzflachenenergie zwischen Festkérper und Vakuum bei bekannter
spezifischer Grenzflichenenergie (Wasser bei 20 °C: 72,75 m]/m?) zwischen Fliissigkeit und Vakuum
iterativ bestimmt werden kann. MAUERMANN ET AL. [78] konnten anhand von Verschmutzungsversu-
chen zeigen, dass tendenziell Oberflachen mit geringer spezifischen Grenzflachenenergie zu geringe-
rer Anlagerung der untersuchten Starkeverschmutzung neigen. Sie zeigten auch, dass unterschiedli-
che Verhalten von Oberflachenbeschichtungen bzgl. des polaren und dispersiven Anteils der spezifi-
schen Grenzflidchenenergie (ysz_’ o yf’g bzw. ys‘,ig, yl"ig) auftreten. Grundsatzlich konnten MAUERMANN ET AL.

keinen Zusammenhang zwischen den untersuchten Oberflaicheneigenschaften und dem Reinigungs-
verhalten ableiten. Sie empfehlen deshalb die Einbeziehung von elektrostatischen Oberflacheneigen-
schaften und die Beachtung von Oberflachenalterungsprozessen.

Die Grenzflichenspannung der Fliissigkeit bzw. die Grenzflaichenspannung zwischen Fliissigkeit und
Festkorper ist weiterhin die Ursache fiir den Kapillareffekt in kleinen Spalten. Der Effekt ist auf die
Adhasionskraft zurtickzufiihren, welche zwischen zwei unterschiedlichen Stoffen auftritt. Die Kapilla-
ritdt ist bei der Reinigung von zum Beispiel Oberflachen mit tiefen Rillen von entscheidender Bedeu-
tung (vgl. Abbildung 2-9). Die spezifische Grenzflaichenenergie der Reinigungsfliissigkeit sollte unter-
halb der des jeweiligen Produktes liegen, damit diese tief in Spalten eindringen kann [37].

Yig = 72 mN/m Wasser

= 40 mN/m Natrium-
yl,g / [51]

dodecylsulfat (SDS, Ten-
sid) in Wasser [51]

N

Mikroorganismen und
andere Verschmutzungen\

Y1g = 26 mN/m Treha-

losetetraester (Tensid)
in Wasser [51]

Abbildung 2-9: Eindringtiefe von Fliissigkeiten in Spalte in Abhingigkeit ausgewahlter spezifischer
Grenzflachenenergien, Angaben bei kritischer Mizellbildungskonzentration (cmc)

2.3.2 Schmutzhaftmechanismen

Verschmutzungen werden durch die Haftkraft, welche sich aus unterschiedlichen Kraften zusammen-
setzt, mehr oder weniger stark an der Oberflache angelagert. Eine Moglichkeit diese zu unterscheiden,
ist die Einteilung der Zustinde in Adhdsion und Kohdsion [19]. Die Krifte die diesen Zusammenhalt
zwischen zwei in Kontakt stehenden unterschiedlichen Phasen beschreiben werden als Adhdsions-
krdftebezeichnet. Bei der Reinigung wird im speziellen von Adhésionskriften im Zusammenhang mit
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Schmutzanhaftung auf Oberflachen gesprochen. Demgegeniiber werden als Kohdsionskrdafte alle wir-
kenden Kréfte zwischen gleichartigen Stoffen und somit vorwiegend innerhalb von Verschmutzungen
bezeichnet. Es existieren diverse Theorien bzgl. der Haftkraft und wirkenden Mechanismen, welche

im Folgenden naher erlautert werden.

Eine weitere Einteilung der Schmutzhaftmechanismen wurde durch DURR & WILDBRETT [26] vorge-
nommen. Grundsatzlich kann die Anhaftung von Schmutzbestandteilen durch Kraftwirkung oder
formbedingt durch zum Beispiel Verhaken erfolgen. Daraus lasst sich ableiten, dass der Oberflache
und deren Qualitat in Form von zum Beispiel Oberflichentopografie bei der Reinigung eine grof3e Be-

deutung zukommt.

GOODE ET AL. [43] nennen als verantwortliche Hauptfaktoren fiir die Adhdsion zwischen Oberflache
und mikrobiologischer Ablagerung Van der Waals Krdfte, elektrostatische Kréfteund Kontaktflichen-
effekte. Die Anziehungskrifte sind umso grofder, desto grofler die Oberflache ist. Hierzu ist die Be-
trachtung unterschiedlicher Kontaktfille moglich [41]. Dies sind das Platte-Platte Modell und das Ku-
gel-Platte Modell (siehe Abbildung 2-10 a-d).

(a) (© (e)

Schmutzfilm

(b) (d \

Schmutzpartikel

Abbildung 2-10: Kontakt (a, b) Platte-Platte, (c, d) Kugel-Platte nach [41]; (e) Platte-Platte nach [19]

Beim Kontaktfall Platte-Platte kdnnen zwei unterschiedliche Typen unterschieden werden. In der Ab-
bildung 2-10 (a) benetzt der Schmutzfilm die Werkstoffoberflache vollstandig (benetzender Schmutz-
film). Jede Vergrofierung der Rauheit flihrt zu einer Vergrofierung der realen Oberflache und somit zu
einer grofieren Kontaktfliche zwischen Festkorper und Schmutzfilm. Somit fiihrt eine Vergrofierung
der realen Oberflache zu einer Vergrofierung der Haftkraft durch zum Beispiel Van der Waals Krafte.
Bei der zweiten Variante in Abbildung 2-10 (b) liegt der Schmutzfilm auf der Rauheit der Festkorper-
oberflache auf (aufliegender Schmutzfilm), wodurch die Kontaktfliche und somit die Krafte gering

sind. Das Vorkommen des aufliegenden Schmutzfilmes ist nach BOBE selten [41].

Haftkrafte wie zum Beispiel Van der Waals Krafte wirken nur in einem geringen Abstand zwischen
Partikeln und Oberflache, wobei beim Kontaktfall Kugel-Platte die Geometrie der Oberflache von gro-
3er Bedeutung ist [41]. In Abbildung 2-10 (c-d) ist dieser Fall dargestellt. Es ist daraus ersichtlich,
dass vor allem das Verhaltnis der Rauheit zur Grofde der Partikel von grofder Bedeutung ist. Sind diese
viel grofier als die Rillenbreite der Rauheit, liegen die Partikel auf und die Haftkrafte sind klein. Um-
gekehrt sitzen die Partikel in der Rauheit, wenn sie kleiner als die Rillenbreite und Rillentiefe sind.
Dadurch sind die Kontaktflachen grofier als bei aufliegenden Partikeln. Ferner liegen die Partikel im
Stromungsschatten, wodurch die durch die Fliissigkeitsstromung erzeugte Wandschubspannung in-
folge der geringeren Kraftangriffsfliche nicht im erforderlichen Mafse wirken kann.

Die Untersuchungen von MAUERMANN [19] zur Schichtdicke einer Starkeverschmutzung zeigten, dass
beim Kontaktfall Platte-Platte die Oberflachenstruktur nicht wie in Abbildung 2-10 (a-b) an der Grenz-
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flaiche Schmutz zur Reinigungsfliissigkeit nahezu eben ist, sondern die Schmutzschicht der Oberfla-
chenstruktur folgt (Abbildung 2-10 e). Somit zeichnet sich an der Grenzflache der Verschmutzung zur

Reinigungsfliissigkeit die Struktur des Festkorpers ab.

mit Materialbriicke ohne Materialbriicke Eine ausfiihrliche Zusammenfassung der

Modellvorstellung von den wirkenden

-
@ @ Mechanismen bei der Anhaftung von
— Feststoffen in gasformiger Umgebung in

gleicher Stoff: Sintern, van der Waals Krifte Form von Agglomeraten bildet die Ge-
chemische Bindung, genliberstellung von SCHUBERT [79] (vgl.
Kristallisation, Abbildung 2-11). Er unterteilte die Haft-
Strukturanderung krafte in Bindungen mit Materialbriicke

1 ‘ ‘ und ohne Materialbriicke. Die Bindungs-

'\ mechanismen gelten nicht nur fiir Agglo-

merate, sondern auch zwischen einer

unterschiedliche Stoffe: elektrostatische Krafte  Vielzahl von Schmutz und der Festkor-
erhartende Bindemittel, (Isolator) peroberfliche. Materialbriicken aus ni-

Kristallisation geldster Stoffe ] ) i
herungsweise gleichen Stoffen kénnen

auftreten bei: chemischer Bindung, Kris-
tallisation (zum Beispiel Puderzucker),
Strukturdnderung und Sintern. Die che-

) h(?chv.iskos"e clektrostatische Krifte mische Bindung flihrt zur Molekiilbil-
FIUSSng?ltSbl‘u?ke, (Leiter) dung, die gesattigt ist und somit keine
Adsorptionsschicht weiteren Molekiile anbindet [60]. Unter-

7 schiedliche Stoffe in der Briicke kénnen
N
1 ) beim Erhdrten von Bindemittel und bei
Al
M////////////// /% der Kristallisation geloster Stoffe wih-
) i formschliissige Bindung  rend des Trocknungsprozesses auftre-
Kapillarfliissigkeit

Abbildung 2-11: Bindungsmechanismen in gasformiger ten. Eine Flussigkeit wird bei vielen Her-

Umgebung in Anlehnung an SCHUBERT [79] stellungsprozessen eingesetzt. In dieser

befinden sich geloste Stoffe, welche sich
beim Trocknen in den Fliissigkeitsbriicken sammeln und anschlieféend Festkorperbriicken bilden.
Hochviskose isolierte Fliissigkeitsbriicken entstehen nur bei geringen Fliissigkeitsmengen. Steigt der
Fliissigkeitsanteil in gasformiger Umgebung, so wirken die Kréfte in mehrere Richtungen in Form ei-
ner Kapillarfliissigkeit. In fliissiger Umgebung entfallen diese Krafte, zum Beispiel Kapillarkrafte,

durch wassrige Fliissigkeitsbriicken.

Zur Gruppe ohne Materialbriicken gehoren die Van der Waals Krifte, elektrostatische Krafte und
formschliissige Bindungen. Eine detaillierte Beschreibung der wirkenden Mechanismen ist in SCHU-
BERT [79], DUTSCHK [60] und teilweise in BOBE [41] gegeben und wird an dieser Stelle nur kurz zusam-
mengefasst. Van der Waals Krafte wirken bei Dipolen von Atomen und Molekiilen in sehr geringem
Abstand. Ebenso ziehen sich unterschiedlich geladene Stoffe durch elektrostatische Krafte an. Unter-
schieden wird die Anziehung zwischen elektrischen Leitern oder Isolatoren. Die Ladungen kdnnen
beispielsweise durch Reibung oder Zerkleinern wahrend des Produktionsprozesses und durch den
Ubertritt von Elektronen beim Kontakt entstehen. DUTSCHK [60] bezeichnet letzteres als Donator-Ak-
zeptor-Wechselwirkungen. Bei dieser kommt es im Kontaktbereich zu einem Elektronenaustausch,
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woraus sich eine Donator-Akzeptor-Bindung bildet. Der Donator hat ein zusatzliches freies Elektron,
wohingegen der Akzeptor einen Elektronenmangel aufweist. Die Bindungskrafte sind nicht nur von
der Grofie der Kontaktflache abhdngig, sondern auch vom Abstand des Schmutzes von der Oberflache.
Mit zunehmendem Abstand sinken die Haftkrdfte - mit Ausnahme bei elektrischen Isolatoren - ab.
Dabei spielt die Oberflichenrauheit und die Rauheit vom Partikel ebenfalls eine Rolle [79].

2.3.3 Reinigungsmechanismen und Wirkzusammenhinge

Vor und wahrend der Reinigung kénnen Schmutzeigenschaftsanderungen auftreten. Zusatzlich sind
durch die Komplexitdt von Verschmutzungen, die Wirkung von Reinigungsmitteln und dem Einfluss
der Stromung meist mehrere Vorgdnge an der Reinigung beteiligt, welche sich in Transportvorginge,
physikochemische Vorgdngebzw. chemische Reaktionenund mechanische Vorginge einteilen lassen.
Zusammengefasst sind die Vorgédnge in Abbildung 2-12.

Reinigungsvorgange, Schmutzeigen-
schaftsanderungsvorgange

4 v v
4 N 4 N
Transportvorgange physikochemische Vorgange . ,
(Diffusion, Konvektion) und chemische Reaktion mechanische Vorgdnge
o ) o )
L ; ; fzum Beispiel Trennen durch\
Transport der Reinigungs- physikochemische Vor- p
fliissigkeit ginge Wandschubspannung, Auf-
e zur Oberflache/Ver- e Benetzen, Quellen p:al;ll;raft}f lr(;es(l;lu551gke;1ts—
schmutzung e Losen, Schmelzen, Dis- SD:;CSS QIR TS
e Ubergang in die Ver- pergieren - J
schmutzung e Denaturieren*
e innerhalb der Ver- e Karamellisieren*
schmutzung e Verkohlung*
Abtransport der e chemische Reaktion*
k Schmutzbestandteile / e Hydrolyse*

Abbildung 2-12: Einteilung der Reinigungsvorgange; *Vorgiange mit Schmutzeigenschaftsanderung

Reinigungsvorginge

Der Prozess des Transportesist essentiell fiir die Reinigung einer grofden Anzahl an vor allem kohasiv
haftenden Schmutzfilmen. Dabei sind mehrere Transportvorgidnge zu beriicksichtigen. Dies sind der
Transport der Reinigungsfliissigkeit zur verschmutzten Oberflache, die Diffuision der Reinigungsfliis-
sigkeit in die Verschmutzung, die Diffusion innerhalb der Verschmutzung und die Diffusion von Ver-
schmutzungsbestandteilen in die Hauptstromung. Der Abtransport der Bestandteile mit der Haupt-
stromung wird in der Physik als Konvektion bezeichnet [80]. In diesem Zusammenhang unterteilt
SCHLURLER den Stoffiibergang bei der Reinigung in drei geschwindigkeitsbestimmende Schritte [81]:

1. Diffusion der Reinigungsfliissigkeit zur Schmutzoberflache

2. Reaktion der Reinigungsfliissigkeit mit dem Schmutz

3. Diffusion des Reaktionsproduktes von der Schmutzoberfliche in die Hauptstromung

Neben den Transportvorgiangen sind physikochemische Vorgidnge und chemische Reaktionen an der
Reinigung beteiligt. Zu dieser Kategorie gehort das Benetzen der Oberflache bzw. des Schmutzes mit
der Reinigungsfliissigkeit. Es ist die Grundvoraussetzung, damit es zum Beispiel zu vorgenannten
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Transportvorgiangen oder chemischen Reaktionen kommen kann. Beim Benetzen bzw. Umnetzen ist
es wichtig, dass die Reinigungsfliissigkeit ein besseres Benetzungsverhalten als die Schmutzablage-
rung aufweist (vgl. Abschnitt 2.3.1). Dadurch kann die Verschmutzung verdriangt werden. Eine
schlechte Benetzbarkeit kann bspw. bei fetthaltigen Schmutzschichten dazu fiihren, dass die Reini-
gungsfliissigkeit ,abperlt” und somit Wechselwirkungen mit der Verschmutzung vermindert werden.

Quellung ist eine Begleiterscheinung bei Transportvorgingen, wobei das Quellmittel vorwiegend in
Verschmutzungen, bestehend aus Makromolekiilen (langkettige Proteine und Kohlenhydrate), diffun-
diert und zur Einlagerung des Quellmittels fiihrt. Die Quellung resultiert in einer Zunahme der Schicht-
dicke und einer Verminderung der Bindungskrafte durch strukturelle Auflockerung [82]. Starke- und
Molkeproteinverschmutzungen sind nur einige Beispiele [26], welche durch Reinigungsfliissigkeit

quellen.

Das Ldsenvon Schmutzbestandteilen kann, abhdngig von der Grof3e der Atome, Molekiile und disper-
sen Phase, in unterschiedliche Bereiche untergliedert werden. Das echte Lésen erfolgt auf niedermo-
lekularer Ebene bei zum Beispiel Salz in Wasser. Eine molekular disperse Lésung (disperse Teilchen
< 1 nm) entsteht zum Beispiel bei Zucker in Wasser. Werden die Teilchen grofier, so wird dies als
kolloidal disperse Losung (disperse Teilchen < 100 nm, zum Beispiel verkleisterte Stiarke) bezeichnet.
Die Bezeichnung grob dispers (disperse Teilchen > 100 nm) wird angewandt, wenn der Partikel-
durchmesser weiter steigt [83]. Letzteres wird auch als Dispersion bezeichnet. Die Losung bildet ein
homogenes und die Dispersion ein heterogenes Gemisch aus mindestens zwei Stoffen. Bei der Nass-
reinigung treten vor allem Suspensionen (Mischung aus Festkorper und Fliissigkeit), Emulsionen (Mi-
schung aus Fliissigkeit und Fliissigkeit) und Schdume (Mischung aus Gas und Fliissigkeit) auf [84].
Suspension bilden sich bspw. beim Ausbrechen von ganzen Verschmutzungsstiicken aus der Ablage-
rung. Emulsionen entstehen bspw. bei einer fettigen Verschmutzung, wobei die Fettbestandteile fein
in der kontinuierlichen Phase verteilt werden.

DURR & WILDBRETT [26] nutzten das Verhalten von Schmutz gegeniiber Wasser zur Einordnung in die
Kategorien: wasserldslich, quellbar, emulgierbar und suspendierbar. Die Lipide, wozu beispielsweise
Fette und fette Ole gehoren, sind emulgierbar, wobei sich ein fein verteiltes Gemisch aus zwei Fliissig-
keiten bildet. Partikuldare Verschmutzungen wie zum Beispiel Staub sind suspendierbar. Salze und nie-
dermolekulare Kohlenhydrate (zum Beispiel Zucker) sind l6slich, wohingegen hohermolekulare Koh-
lenhydrate (zum Beispiel Stirke) und Proteine quellbar sind [26]. Zu beachten ist, dass es keine
scharfe Grenze bei der Zuordnung gibt, sondern nur das vorherrschende Verhalten gegeniiber Wasser
angegeben wird. Beispielsweise 16sen sich hohermolekulare Kohlenhydrate auch in Wasser, wenn

diese gequollen sind.

Ein weiterer physikochemischer Prozess ist das Schmelzen, wobei die physikalische Phase sich von
fest zu fliissig dndert. Das Schmelzen findet bspw. bei fettigen Ablagerungen durch Eintrag von ther-

mischer Energie statt.

Neben den vorgenannten Reinigungsvorgangen sind an der Reinigung mechanische Krafte beteiligt.
Die Krafte erzeugen auf die Verschmutzung wirkende Zug-, Druck- und Schubspannung. Zugspannun-
gen entstehen beispielsweise durch Saugstromungen von Diisen, die oberhalb von Schmutzschichten
angeordnet sind [85]. Druckspannungen durch z. B. Fliissigkeitsstrahlen fithren zum Aufbrechen und,
durch die entstehende Querstromung, zum Abtrag der Schmutzschicht. Die parallel zur Schmutz-
schicht verlaufende Stromung resultiert in eine auf die Schmutzschicht wirkende Wandschubspan-
nung t,,. Sie ist fiir NEWTON'sche Fluide proportional zum Geschwindigkeitsgradienten du/dz der
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Stromung an der Festkorperoberflache. Der Proportionalitatsfaktor ist die dynamische Viskositat n
des Fluides [86]:

du

Tw =1 P - (2.14)
Die Wandschubspannung hat einen hohen Einfluss auf die Reinigung, was bspw. DETRY ET AL. [87] an-
hand von Messungen in einer Radial-Flow-Cell fiir eine Stirke-Modellverschmutzung nachgewiesen
haben. Aber auch bei mikrobiellen Verschmutzungen und Partikeln hat die Wandschubspannung ei-
nen entscheidenden Einfluss [88,89]. SCHOLER [14] fand hingegen fiir die verwendete Stirkever-
schmutzung in einem Rohrleitungssystem heraus, dass die Wandschubspannung allein nicht die Rei-
nigung erklaren kann, sondern bei Reinigungsprozessen mehrere Vorgange parallel ablaufen.

PATEL & JORDAN [21] bestimmten den Grad der Turbulenz aufgrund von Rollwellen und Wirbel eines
Flussigkeitsfilmes als den fiir die Reinigung von Mikroorganismen bestimmenden Parameter, wobei
eine detaillierte Beschreibung zur Bestimmung und Bewertung der Turbulenz nicht ndher angegeben
wurde. Die Untersuchung deutet auf die grofde Bedeutung von mechanischen Kraften bei der Reini-
gung von Mikroorganismen hin und deckt sich somit mit den Untersuchungen von BLEL ET AL. [88] und
BOBE [41].

Die fluidmechanische Betrachtung von Fliissigkeitsstrahlen und deren Wirkzusammenhédnge bei der
Reinigung wurde ferner von YECKEL & MIDDLEMAN [90], KRAUTTER & VETTER [91], MULUGETA [92], STOYE
ET AL. [93] und LEU ET AL. [18] durchgefiihrt.

Zur Erh6hung der auf die Verschmutzung wirkenden mechanischen Krafte wurden diskontinuierliche
Stromungen erfolgreich im immergierten System erprobt. AUGUSTIN ET AL. [94] erhohten durch eine
oszillierende Stromung die Reinigungseffizienz in einer Rohrleitung. Ebenso konnte BODE ET AL.
[95,96] durch Anwendung einer pulsierenden Rohrstromung die Reinigungszeit fiir eine Molkepro-
teinverschmutzung um mehr als die Halfte verkiirzen. Bestatigt wurden die Ergebnisse durch FOSTE
ET AL. [97] und SCHOLER [14] anhand einer Stidrkeverschmutzung. Weitere Arbeiten mit diskontinuier-
licher Stromung im immergierten System befinden sich in [98-101] und sollen hier nicht naher be-
trachtet werden. Die Ergebnisse der Autoren zeigen, dass es bei den diskontinuierlichen Stromungen
im immergierten System bei einer optimalen Parameterwahl der diskontinuierlichen Strémung zur
Stromungsumkehr an der Wand und somit zu einer Wechselbelastung auf die Verschmutzung kommt,
was fiir den Reinigungseffekt positiv einzuordnen ist.

Vorgdnge mit Schmutzeigenschaftsdnderungen

Der Zustand und die Vorgeschichte der Ablagerung sind fiir die Reinigung von grofier Bedeutung. Zu-
satzlich konnen Vorgédnge vor und wihrend der Reinigung zu Eigenschaftsdanderungen des Schmutzes
fithren, die im Folgenden ndher beschrieben werden. Der Prozess des Denaturierens kann durch che-
mische, thermische oder physikalische Einfliisse hervorgerufen werden. Bei der Denaturierung
kommt es zu einer Verdnderung der Molekiilstruktur, wodurch ein besserer Zusammenhalt gegeben
und somit ein schlechterer Reinigungsprozess zu erwarten ist. Die Denaturierung ist reversibel, wenn
die Strukturverdnderungen noch nicht zu tiefgreifend sind. Meist ist der Prozess irreversibel [102].
Die Denaturierung kann bei der Reinigung infolge einer zu hohen Reinigungsfliissigkeitstemperatur
auftreten.

Beim Karamellisierentritt wie bei der Denaturierung eine Strukturverdnderung ein, die in diesem Fall
irreversibel ist. Die Veranderung erfolgt hauptsachlich durch den beginnenden Verlust von Wasser-
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stoff und Sauerstoff aus der Molekiilstruktur. Dies bewirkt nach STANGA [102] eine Kohlenstoffanrei-
cherung zwischen Aminogruppen und Mono- oder Disacchariden (zum Beispiel Maltose, Laktose), Po-
lymerisation und Oxidation (zum Beispiel Ascorbinsdure). Durch den Prozess des Karamellisierens
erfolgt eine Braunung der Lebensmittelbestandteile und sie werden wasserabweisender. In Bezug zur
Reinigung erfolgt keine nachteilige Reaktion, weil die Molekiile ihr urspriingliches Verhalten beibe-
halten [102]. Falschlicherweise ordnet STANGA [102] die Maillard-Reaktion zum Karamellisieren zu.
Bei der Maillard-Reaktion laufen eine Vielzahl von chemischen Reaktionen ab, welche ebenfalls zu ei-
ner Braunung fliihren und dadurch neue Verbindungen entstehen. Das Karamellisieren und die Mail-
lard-Reaktion konnen jedoch parallel ablaufen.

Ein weiteres durch sehr hohe Temperaturen verursachtes Phanomen ist die Verkohlung, welches auch
als Carbonisierung bezeichnet wird [102]. Dies wird durch lange Einwirkung hoher Temperaturen
erreicht. Dabei bleibt ein Kohlenstoffskelett librig. Die einzelnen vorab anwesenden Molekiile konnen
nicht mehr identifiziert werden. Der iibrige Rest verhilt sich wasserabweisend und ist weder quellfa-
hig noch 16slich. Ein Prozess der die Verkohlung nutzt, ist die thermische Behandlung (Pyrolyse) von
zum Beispiel Haushaltsbackofen mit Temperaturend > 500 °C.

Zusatzlich konnen bei der Reinigung viele chemische Reaktionen auftreten. Als Beispiel ist die Hydro-
lyse zu nennen, wozu das Verestern und Verseifen gehort. Bei der Hydrolyse kommt es unter Anwe-
senheit von Wasser zu einer Spaltung von Verbindungen.

Reinigungsmechanismen

» Substrat !/ é// Substrat %
Schmutz
Substrat Substrat

Abbildung 2-13: Einteilung der Reinigungsmechanismen, (a) diffusives Auflosen [41], (b) adhasives
Abtrennen [41], (c) kohdsives Trennen (Erosion), (d) viskoses Verschieben

Die vorgenannten Vorgange sind hauptsachlich an der Reinigung beteiligte Prozesse. Die Reinigungs-
mechanismen, durch welche der Schmutz entfernt wird, konnen ebenfalls unterschieden werden. L1U
ET AL. [103] bestimmten mittels einer Rakelapparatur zwei Hauptversagensmechanismen der unter-
suchten Verschmutzungen. Das Kohdsionsversagen, was das Versagen zwischen gleichartigen Be-
standteilen innerhalb der Verschmutzung beinhaltet, und das Adhdsionsversagen, welches zwischen
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unterschiedlichen Stoffen und somit vorwiegend zwischen Schmutz und Oberflache erfolgt. Die Be-
nutzung der Bezeichnung Versagen (engl. failure) erscheint in diesem Zusammenhang ungiinstig, da
das Versagen ein Nichterfiillen einer Funktion darstellt. Im Kontext der Reinigung ist dies jedoch aus-
driicklich erwiinscht. WELCHNER [104] gruppierte seine Beobachtungen nach drei Hauptreinigungs-
mechanismen ein: Unterspililung mit Ablosen, Abstromen, Abtrag und Abtransport. Der Abtrag und
Abtransport beinhaltet den stiickigen Abtrag als auch den molekularen Stofftransport durch Diffusion
des Schmutzes in die Reinigungsfliissigkeit. FRYER & ASTERIADOU [42] teilten die Reinigungsmechanis-
men in mechanisches Abtrennen sowie Losen durch Diffusion und Reaktion ein. Diese Mechanismen
beinhalten Auflésen (engl. dissolution), Trennen innerhalb der Schmutzschicht (engl. bulk cohesive
failure) und Entfernen von Verschmutzungsstiicken von der Oberflache (engl. surface adhesive fai-
lure). JOPPA ET AL. schlugen folgende Einteilung vor [105], welche schematisch in Abbildung 2-13 zu-

sammengefasst ist:

o diftusives Aufiésen (engl. dissolution)

o adhdsives Abtrennen (engl. detachment, peeling)

e kohdsives Trennen (engl. erosion)

e viskoses Verschieben (engl. viscose displace)

Beim diffusiven Auflésen (vgl. Abbildung 2-13 a) gehen die Schmutzbestandteile in Losung, was eine
Anderung des Aggregatzustandes von fest zu fliissig beinhalten kann (zum Beispiel Zucker in Wasser).
Das Auflosen der Schmutzbestandteile erfolgt an der Grenzflache zur Reinigungsfliissigkeit und nach-
folgend den Transport in die Hauptstromung [41]. Am Auflésen der Schmutzbestandteile sind vorwie-
gend Diffusionsvorgange beteiligt, wobei die Loslichkeit des Schmutzes in der Reinigungsfliissigkeit
beachtet werden muss. Die Loslichkeit wird mafigeblich von der Zusammensetzung des Schmutzes
und den Eigenschaften des Schmutzes sowie der Reinigungsfliissigkeit beeinflusst. Zudem hat die
Temperatur einen grofden Einfluss auf Transportvorgange und somit auf das Auflésen. Der Betrag der
aufgelosten Schmutzmenge pro Zeiteinheit ist zusatzlich von den Konzentrationsgradienten zwischen
Reinigungsfliissigkeit und Verschmutzung abhéngig. Proteinverschmutzungen werden vorwiegend

durch Aufl6sen gereinigt, was bspw. HOFMANN [36] in seinen
>

Untersuchungen im immergierten System zeigte. Die Ge-

schwindigkeit der Diffusionsvorgidnge wird mafdgeblich
durch den Konzentrationsunterschied bestimmt. HOFMANN

stellte bei der Rohrreinigung fest, dass je geringer die Kon-

zentrationsgrenzschichtdicke 6kg an der Schmutzschicht ist,
desto schneller erfolgt die Reinigung durch Auflésen. Ausge-
hend von der grofiten Schmutzkonzentration cy an der

Wand nimmt die Konzentration ¢ mit zunehmenden Ab-

Stromungsrichtung

stand ab, bis sie die Konzentration ¢j in der Hauptstromung
erreicht hat (vgl. Abbildung 2-14). Die Grofse der Konzent-
rationsgrenzschicht ist vom Stromungsprofil abhingig. Sie

ist fiir vollturbulente Strémungen am kleinsten, wohingegen

\ j sie bei /aminaren Stromungen bis in die Rohrmitte reicht.
X, C

Abbildung 2-14: Konzentrationsgrenz- Die Steigung der Geraden Sk ist fiir turbulente Strémungen
schicht fiir turbulente Filmstrémung, grofier als flir laminare Stromungen LERCH ET AL. [22] be-

modifiziert nach HOFMANN [36] stimmten ebenfalls diffusives Auflésen als dominierenden
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Reinigungsmechanismus fiir die partikuldre Riboflavinverschmutzung bei einer Fliissigkeitsfilmreini-
gung. Riboflavin ist wasserldslich, weshalb sie im Gegensatz zu BOBE [41] (Mikroorganismen, Hefezel-
len, Polystyrolkugeln - wasserunléslich) diesen Reinigungsmechanismus auch fiir eine partikulare

Verschmutzung bestimmten.

Im Gegensatz zum diffusiven Auflésen erfolgt das adhdsive Abtrennen an der Grenzschicht zwischen
Festkorpergrenzflache, der Reinigungsfliissigkeit und der Schmutzschicht (siehe Abbildung 2-13 c).
Dabei brechen die Bindungskrifte infolge der Einwirkung von Kriften, zum Beispiel stromungsme-
chanische Kréfte, zwischen dem Schmutz und der Oberflache auf.

Beim kohésiven Trennen (vgl. Abbildung 2-13 b) des Schmutzes, wozu zum Beispiel das Dispergieren
zihlt, erfolgt im Vergleich zum diffusiven Auflésen keine Anderung des Aggregatzustandes [41]. Die
Schmutzbestandteile werden bei diesem Prozess innerhalb gleichartiger Schmutzbestandteile ge-
trennt. Makroskopisch betrachtet kann dieser Mechanismus auch innerhalb einer Schmutzschicht aus
unterschiedlichen Bestandteilen auftreten. Auf mikroskopischer Ebene ist dies jedoch auch ein adha-

sives Abtrennen.

Dem kohéasiven Trennen schliefdt sich der Reinigungsmechanismus adhasives Abtrennen beim Tren-
nen der letzten Schmutzschicht von der Oberflache an.

Zum Aufbrechen der Bindungskrafte ist es notwendig, dass zum Beispiel die mechanische Einwirkung
der Reinigungsfliissigkeit oder die Kraft durch den Auftrieb ausreicht, um die Bindungskrafte inner-
halb der Verschmutzung aufzubrechen. Zusatzlich ist es moglich, den Erosionsprozess durch Vibration
und Nutzung von Kavitation zum Beispiel im Ultraschallbad herbeizufiihren. Reichen die Kréfte zum
Trennen nicht aus, so miissen vorab die Bindungskrafte herabgesetzt werden. Hierzu sind wie im vor-
herigen Abschnitt erklart Diffusionsvorgiange und/oder physiochemische Vorgdange sowie chemische

Reaktionen notwendig.

Beim viskosen Verschieben wird der Schmutz in Stromungsrichtung viskoelastisch-viskoplastisch
verformt. AnschliefSend kommt es zur Trennung des Schmutzes innerhalb der Schmutzschicht oder
zwischen Schmutzschicht und Oberflache (siehe Abbildung 2-13 d). Viskoses Verschieben tritt im Rei-
nigungsprozess nie allein auf, sondern es wirkt im Anschluss immer ein weiterer Mechanismus.

Die Zusammenstellung zeigt, dass die Reinigung von Oberflachen meist nicht durch einen einzigen
Reinigungsmechanismus bestimmt wird. Es ist hdufig eine Kombination aus diffusivem Aufldsen, vis-
kosem Verschieben, kohdsivem Trennen und adhdsivem Abtrennen. Der vorherrschende Reinigungs-
mechanismus ist nicht nur von der Verschmutzung, sondern auch von der Reinigungsfliissigkeit, der
Temperatur und von den mechanischen Kraften abhangig. Zusatzlich kann sich der dominierende Rei-

nigungsmechanismus mit der Zeit &ndern [19].

2.3.4 Reinigungskinetik

Flir eine bedarfsgerechte und ressourcenschonende Reinigung ist eine optimale Prozessfiihrung bei
der Reinigung notwendig. Um dies zu ermdglichen, sind mathematische Beschreibungen der industri-
ellen Reinigungsprozesse erforderlich, woraus sich Verbesserungsansatze ableiten und Vorhersagen
bzgl. des zu erwartenden Reinigungsverhaltens treffen lassen. Anwendungsbeispiel ist die Vorhersage
der Reinigungsdauer, wodurch der Reinigungsprozess unter Anwendung der abgeleiteten mathema-
tischen Zusammenhange gezielt zeitlich optimiert werden kann. Die Beschreibung der Reinigung kann
anhand der gereinigten Schmutzmenge m¢ oder der Restschmutzmenge mg erfolgen. Haufig wird die
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normierte Restschmutzmenge r5(t) angewandt, was das Verhaltnis der vorhandenen Restschmutz-
menge und der Anfangsverschmutzungsmenge m, darstellt. Ferner kann die gereinigte Schmutz-
menge als Verhaltnis zur Anfangsschmutzmenge angegeben werden, was der normierten gereinigten
Schmutzmenge 1 (t) entspricht. Der Zusammenhang der normierten gereinigten Schmutzmenge und
Restschmutzmenge lautet:

re(® =20 = 1 1O _ 1 _ ) (2.15)

my mo
Aus der abgereinigten Schmutzmenge dm pro Zeitschritt d¢1asst sich eine Reinigungsrate Rableiten
und in normierter Form R* mit positivem Vorzeichen angegeben [106]:

R(t) = |%| R*(¢) = mio |%| (2.16)

Zur Beschreibung von Reinigungsprozessen wurden auf Basis von wissenschaftlichen Reinigungsun-
tersuchungen unterschiedliche mathematische Ansitze abgeleitet. Nach BOSSEL [107] existieren sys-
temerklarende und verhaltensbeschreibende Modelle. Systemerklarende Modelle versuchen durch
die mathematische Beschreibung das reale System nachzubauen, wobei die Modellparameter einen
Bezug zu den Prozessgrofien bei der Reinigung besitzen. Die mathematische Beschreibung ist nur fiir
einzelne Vorgidnge wie zum Beispiel Diffusionsvorgange moglich. SCHLURLER [81] gibt im ersten Teil
seiner Arbeit eine einfache Gleichung zur Berechnung der normierten Restschmutzmenge fiir Reakti-
onen 1. Ordnung an:

rs(t) = e7krt (2.17)
Die Reinigungskonstante kg leitete er aus dem 1. Fick’schen Diffusionsgesetz ab:

_ D-Ag
R™ sov

1 In dieser Gleichung ist D der Diffusionskoeffizient,
0,9 \ Ag die Schmutzoberfliche, 85 die Dicke der
\

(2.18)
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) o ) fasst drei beispielhafte Verlaufe der normierten
Abbildung 2-15: beispielhafte Verlaufe der

normierten Restverschmutzung in Ab-
héngigkeit von der Zeit nach Gleichung 2.17

Restverschmutzung in Abhdngigkeit von der Reini-
gungszeit unter Anwendung der Gleichung 2.17 fiir
unterschiedliche Reinigungskonstanten zusam-
men. Die Gleichung beschreibt die exponentielle Abnahme der Restverschmutzung direkt mit Reini-
gungsbeginn. Diese Verlaufe sind bei der Reinigung moglich, bilden jedoch nicht die Gesamtheit aller
Reinigungsprozesse ab. Weitere wissenschaftliche Arbeiten mit Anséatzen fiir systemerklarende Mo-
delle sind XIN ET AL. [106] fiir die Reinigung von Molkeprotein und die Beschreibung der Kinetik des
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Nachspiilvorganges bei einer Reinigung durch PLETT [108]. JOPPA ET AL. [109] nutzten ein auf XIN ET AL.
basierendes Modell fiir eine quellbare Starkeverschmutzung. Hierzu wird die Reinigung in mehrere
Abschnitte unterteilt:

( m t< t,

Rmax eCswlt=tr) 4y
mg(t) ={M0~ ., ln( 1+¥

Rmax | e—Cd(t—td) t>tg
Cq

(2.19)
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Abbildung 2-16: beispielhafter Verlauf der normierten Restschmutzmenge und normierten Reini-
gungsrate R* (Ryax = 0,00085 g+ s™1; Csyw = 0,056 s°1; . = 200 s; tg = 900 s; Cg = 0,007 s°1; 3 = 40)
In dieser Gleichung stellt R, die maximale Reinigungsrate, 1 einen Modellparameter zur Beschrei-
bung des Verhaltens bei Reinigungsbeginn, Csy den Anstieg der Reinigungsrate und Cy4 das Abklingen
der Reinigungsrate dar. JOPPA ET AL. bezeichnen die Zeit bis zum Beginn der Reinigung am Beispiel
einer Starkeverschmutzung als Reptationszeitt.. Nach der Zeit t4 endet die Reinigung mit konstanter
Reinigungsrate. Ein Beispiel zum Reinigungsverlauf in normierter Form ist in Abbildung 2-16 darge-
stellt. Grundsatzlich unterteilten XIN ET AL. die Reinigung in drei Bereiche: Quellphase, Phase mit
gleichmafligem Reinigungsfortschritt und Abklingphase. In der ersten Phase einer Reinigung konnen
unterschiedliche Vorgiange zur Minderung der Bindungskréfte notwendig werden (zum Beispiel che-
mische Reaktion, Schmelzen, vgl. Abschnitt 2.3.3), weshalb die Bezeichnung als reine Quellphase un-
glinstig erscheint. Haufig beginnt die Reinigung nicht zum Zeitpunkt Null, sondern durch die vorge-
nannten notwendigen Vorginge verzogert sich der Reinigungsbeginn. Dieser Zeitabschnitt wird im
Zusammenhang mit der Nassreinigung als Einweichdauer t, bezeichnet wird. Der Reinigungsver-
lauf lasst sich somit in vier Phasen mit unterschiedlichen charakteristischen Reinigungsraten unter-
teilen. In Phase [ wird keine Verschmutzung entfernt. Danach steigt die Reinigungsrate an (Phase II),
bis das Niveau mit konstanter Reinigungsrate erreicht ist (Phase III). AnschliefRend sinkt die Reini-
gungsrate in Phase IV wieder ab, bis die Oberflache vollstandig gereinigt wurde. Die Anwendung der
Gleichung 2.19 ist fiir eine quellbare und vorwiegend durch diffusives Auflosen gekennzeichnete Ver-
schmutzung moéglich, wodurch komplexe Reinigungsvorgdnge durch eine systemerklarende Modell-
bildung beschrieben werden kénnen. Dennoch erscheint die mathematische Beschreibung aller Vor-
gange und die Bestimmung der notwendigen Kennwerte schwierig.

Verhaltensbeschreibende Modelle bilden das Gesamtverhalten von realen Systemen nach, wobei sie
nicht die exakte mathematische Beschreibung aller Vorgange beinhalten. Erste Arbeiten zur einfachen
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mathematischen Beschreibung von Abldufen bei der Reinigung wurde durch BOURNE & JENNINGS [110]
durchgefiihrt, wobei sie fiir die untersuchte Verschmutzung eine lineare Abnahme der Schmutzmenge

feststellten
d
% = —kp. (2.20)

In dieser Gleichung stellt kg eine verschmutzungsabhangige Konstante dar. Generell zeigen die Unter-
suchungen, dass diese Annahme nicht fiir alle Reinigungsabschnitte gilt. FOREMSKA [111] nutzte ein
zwei Parametermodell

rs(t) = 1072, (2.21)
wobei DURR & GRARHOFF [112] auf die unklare physikalische Bedeutung der Koeffizienten Ag, Rg hin-
weisen. Stattdessen nutzten sie die Weibull-Verteilung zur Beschreibung der Reinigungscharakteris-
tik:
kw

rs(t) = e_(ﬁ) (2.22)
Die Zeitkonstante Ty, gibt an, welche Zeit zum Entfernen von 63,2 % Schmutz benoétigt wird. Der Pa-
rameter kyy; beschreibt die Reinigungscharakteristik. Beispiele fiir mit dem Weibull-Modell beschrie-
bene Reinigungsverlaufe sind in Abbildung 2-17 (a) dargestellt. Die dazugehorige Reinigungsraten
befinden sich in Abbildung 2-17 (b). Es ist erkennbar, dass sich durch Andern des Reinigungskenn-
wertes von ky < 1 auf ky > 1 die Charakteristik der Reinigungsverlaufe andert. Bei kleinem Wert
beginnt die Reinigung sofort zum Zeitpunkt Null, wohingegen die Reinigungsrate bei groféem Wert
allméahlich ansteigt und zu einem spateren Zeitpunkt wieder abfillt.
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Abbildung 2-17: (a) normierte Restschmutzmenge und (b) normierte Reinigungsrate unter
Anwendung des Weibull-Modells fiir unterschiedliche Kennwerte
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3 Methoden fiir Reinigungsuntersuchungen

3.1 Einordnung

Detaillierte Reinigungsuntersuchungen zum Bestimmen der Restschmutzmenge sind fiir die Ausle-
gung, Positionierung und Erprobung der eingesetzten automatischen Reinigungsgerite, die Uberprii-
fung deren Reinigungswirkung und die Optimierung der Maschinen bzw. Anlagen hinsichtlich hygie-
negerechter Konstruktion notwendig.

Im industriellen Umfeldwerden daher Reinigbarkeitstestsund Reinigungstests durchgefiihrt. Die Rei-
nigbarkeit wird nach [11] als die ,Fahigkeit..., dass Apparate unabhéngig von den hergestellten Pro-
dukten leicht sauber werden kénnen“ beschrieben. Diese Tests verfolgen das Ziel, die grundsatzliche
Reinigbarkeit von Bauteilen nachzuweisen, wobei die Konstruktion im Vordergrund steht. Fiir die Un-
tersuchungen werden festgelegte Testverschmutzungen unabhdngig vom realen Schmutz eingesetzt.
Zu den Reinigbarkeitstests zahlt der Spriihschattentest, wodurch die grundsatzliche Erreichbarkeit
von Oberfladchen mit Reinigungsfliissigkeit nachgewiesen wird (zum Beispiel Riboflavintest [113]).
Gegeniiber dem Testschmutz bilden Modellverschmutzungen fiir Reinigungstests die Eigenschaften
und insbesondere das Reinigungsverhalten von realem Schmutz nach. Test- und Modellverschmut-
zungen werden u. a. eingesetzt, wenn die realen Produkte teuer oder giftig sind bzw. nicht zur Verfi-
gung stehen. Reale Verschmutzungen werden bei der Validierungvon Reinigungsanlagen durch Rei-
nigungstests angewandt. Hierbei wird tiberpriift, ob sich der Reinigungserfolgunter Einhaltung fest-
gelegter Grenzen bei einem spezifischen Nachweisverfahren einstellt. Demnach sind sie von der anla-
genspezifischen Verschmutzung, dem Reinigungsgerit, der Reinigungsfliissigkeit und den Reinigungs-
parametern abhangig. Flir den Reinigungstest zu Validierungszwecken ist der im Anwendungsfall am
schwierigsten zu reinigende Schmutz einzusetzen, wobei Abweichungen méglich sind [114]. Dennoch
ist es empfehlenswert, vor der Validierung Reinigbarkeitstests durchzufiihren, um Schwachstellen der

Anlage friihzeitig zu entdecken.

Auf Grund der unzureichenden Kenntnis iiber alle Einfliisse auf die Reinigung sowie das Reinigungs-
verhalten unterschiedlicher Verschmutzungen, stehen Reinigungsuntersuchungen im Fokus der For-
schung. Die wissenschaftlichen Untersuchungen zielen hauptsichlich auf die Bestimmung von Reini-
gungsmechanismen und der Zusammenhdnge zwischen Prozessparameter, Stromungsparameter so-
wie Oberflachenparameter ab. Die meisten Methoden sind fiir die Anwendung im Labor- oder Techni-
kumsmaf3stab konzipiert und werden auch als Reinigungstests bezeichnet.

Messmethoden fiir Reinigungsuntersuchungen kdnnen kontinuierlich oder diskontinuierlich arbei-
ten. Zusatzlich konnen sie in direkteund indirekte Messmethoden zum Nachweis von Verschmutzun-
gen eingeteilt werden. Bei den direkten Methoden wird die vorhandene Verschmutzung direkt auf der
Oberflache bestimmt. Erfolgt diese Messung in Echtzeit, so wird dies als /n/inemessung bezeichnet.
Falls die Bestimmung der Restverschmutzung im Nachgang mit einem Zeitversatz erfolgt, wird dies
nach der Prozessanalytik [115] Atlinemessung genannt. Kann die Detektion der vorhandenen Rest-
verschmutzung nicht am Messort bzw. auf der Oberflache erfolgen, miissen indirekte Methoden ein-
gesetzt werden. Wird dies dennoch in Echtzeit durchgefiihrt, so wird dies als On/inemessungbezeich-
net, wohingegen eine Messung mit Zeitversatz als offline benannt wird. Die Aussagekraft der Messer-
gebnisse bei den indirekten Methoden hinsichtlich des Reinigungserfolges unter Einhaltung von Ak-
zeptanzbedingungen ist schwieriger zu beurteilen, da die vollstindige Entfernung des Schmutzes von
der Oberfldache nicht garantiert werden kann. Beispiele fiir direkte und indirekte Messmethoden sind
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gravimetrische, optische, radiometrische, fotometrische, thermodynamische, mechanische und stro-

mungsbasierte Messmethoden.

Fiir die indirekten Methoden ist die Anwendung einer bestimmten Probenahmetechnik notwendig,
woflir unterschiedliche Verfahren existieren. Es gibt die Moglichkeiten, das Spililwasser (Spiilverfah-
ren) zu untersuchen oder den Schmutz in einem Bad zu l6sen (Abléseverfahren, zum Beispiel Ultra-
schallbad [116,117]). Ferner kann die Probenahme durch zum Beispiel Tupfer (engl. swab) beim Ab-
strich- oder Abwischverfahrenund durch Abdruck- oder Abklatschverfahren mit Agar-Platten durch-
gefiihrt werden [118]. Letzterer kann nur bei ebenen Flachen eingesetzt werden, weshalb das Direkt-
aufgussverfahren entwickelt wurde. Bei dieser Methode wird zum Beispiel Agar in den Hohlraum ge-
gossen. Nach dem Erstarren wird es aus dem Testobjekt extrahiert und untersucht. TRAUTSCH nennt
als weitere Methoden zur Probenahme die Membranfilter-Methode und das Petrifilm-Verfahren.
Diese Methoden und weitere Schnelltests zur Kontrolle des Hygienezustandes sind in TRAUTSCH [119]
beschrieben. DIN EN ISO 18593 [120] fasst Methoden zur Probenahmetechnik, wie zum Beispiel den
Einsatz von Tupfer und Abklatschplatten, zusammen.

Abzugrenzen sind ferner die Nachweismethoden im Anschluss an die Probenahme. Zum Nachweis von
Proteinen kann der Ninhydrin-Test genutzt werden, welcher die Farbreaktion von Proteinen mit Tri-
ketodyrindenhydrat beinhaltet [121]. Weitere auf Farbreaktionen basierende Methoden sind die Bi-
uretreaktion [122], die Xanthoproteinreaktion[122], der Bradford-Test[123] und die Methode nach
Lowry[124]. Zum Starkenachweis existieren ebenfalls unterschiedliche Methoden. Beim Anthronver-
fahrenwird dem Schmutz Anthron hinzugefiigt und in einem Fotometer der Schmutzgehalt quantita-
tiv bestimmt. Eine gingige Methode zum Nachweis von Starkeriickstianden ist die Anwendung der
LucoL'schen Lésung (lod-Kaliumiodid Losung), welche ebenfalls zu einer Farbreaktion fiihrt [125].
Mit Hilfe von polarimetrischen Methoden [122] konnen geringe Starkeriickstinde nachgewiesen wer-
den. Eine haufig eingesetzte Methode ist der ATP-Test (Adenosin-Tri-Phosphat), welcher auf das in
Mikroorgansimen enthaltene ATP reagiert und in einem Bio-Luminometer auf deren Gehalt unter-
sucht wird [118,119,126]. Der Nicotinamid-Adenin-Dinucleotid-Test (NAD-Test) ist ein weiterer
Schnelltest, der auf einem Farbumschlag basiert und mit dem organische Riickstinde bestimmt wer-
den [119]. Die DIN EN 1484 [127] beschreibt unterschiedliche Verfahren zur Bestimmung des gesam-
ten Kohlenstoffgehaltes (engl. Total Organic Carbon, TOC) durch Infrarotsensoren.

Im Folgenden werden die eingesetzten Methoden zur Untersuchung von Reinigungsprozessen hin-
sichtlich ihres hauptsachlichen Anwendungsgebietes in industrielle und wissenschaftliche Methoden
geordnet. Diese Einordnung ist nicht endgiiltig, weshalb die Methoden auch im jeweils anderen Um-

feld eingesetzt werden konnten.

3.2 Industrielle Methoden

Fiir die Untersuchungen in der Industrie stehen unterschiedliche Methoden zur Verfiigung, die hier
kurz zusammengefasst werden. Eine detaillierte Beschreibung der haufig angewandten Methoden mit
deren individuellen Eigenschaften ist in HOFMANN und WHITEHEAD ET AL. [30,128] nachlesbar.

Ferner fasst KRUGER [129] in ihrem Vortrag verschiedene Methoden zur Validierung von automati-
schen Reinigungs- und Desinfektionsprozessen fiir Medizinprodukten zusammen. Sie empfiehlt bei
industrieller Anwendung grundsatzlich quantitative Methoden fiir den Nachweis von Riickstdnden
einzusetzen. Diese sind gravimetrische Messmethoden durch Wagung, photometrische Methoden zur
Bestimmung von Blutriickstinden und die Radionuklid-Methode, wobei radioaktiv markiertes Blut
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vor und nach der Reinigung untersucht wird. Ferner werden mikrobiologische Untersuchungen, wo-
bei die Probe nach der Reinigung hinsichtlich verbliebener Mikroorganismen untersucht wird, emp-
fohlen. Im Bereich der Pharmaindustrie existiert zur Priifung von Medizinprodukten die Vornorm
15883-5 [130], wobei das Reinigungsergebnis qualitativ durch Sichtpriifung oder durch mikrobiolo-
gische Untersuchungen beurteilt wird. Verschmutzungen sind beispielsweise Schafsblut, Eigelb,
Grief3, Butter, Zucker und Milchpulver.

Fiir die Kontrolle der Reinigungswirkung von Geschirrspiilgeraten in Kombination mit den eingesetz-
ten Chemikalien haben sich spezielle Methoden ausgebildet. LANG & WILDBRETT [116] entwickelten das
erwahnte Anthronverfahren zum fotometrischen Nachweis von Starkeverschmutzungen. LINDERER &
WILDBRETT [117] leiteten aus dieser Vorarbeit eine Priifmethode zum Nachweis von Starkeriickstan-
den ab, mit der Geschirrspiilmaschinen und chemische Reinigungsmittel hinsichtlich ihrer Wirksam-
keit untersucht werden kdnnen. Der INDUSTRIEVERBAND KORPERPFLEGE UND WASCHMITTELE.V. [131,132]
hat eine Zusammenfassung aktueller Testmethoden fiir Geschirrsptilmaschinen herausgegeben. Hie-
rin werden u.a. folgende Modellverschmutzungen empfohlen: Eigelb, Hackfleisch, Ei/Milch, einge-
branntes Hackfleisch, eingebrannte Milch, Haferflocken, Starkemix und Trinktee. Ebenso beschreibt
die DIN EN 50242 [133] die Anwendung unterschiedlicher Modellverschmutzungen: Haferflocken,
Spinat, Hackfleisch, Ei. Gewerbliche Geschirrspililmaschinen werden nach DIN 10510 und 10512
[134,135] mit unterschiedlichen Methoden gepriift. Es erfolgen mikrobiologische Untersuchungen
durch Abklatschtests und Untersuchungen des Spiilwassers. Als Testverschmutzung wird Rinderal-
bumin, Mucin und Starke mit Mikroorgansimen gemischt auf die Oberflache aufgebracht.

Angewandt wird in der Pharma-, Kosmetik- und Lebensmittelindustrie der bereits erwdhnte Ribofla-
vintest [113]. Durch die geringe Anhaftung des Testschmutzes auf dem Substrat fiithrt das Benetzen
der Oberflache mit Reinigungsfliissigkeit zum Abspiilen. Daher wird dieser Test zum Nachweis von
Spriihschatten eingesetzt. Bei diesem Test wird Riboflavin mit Wasser auf die Oberflache gespriiht
und direkt danach gereinigt. In der Literatur wird alternativ auf die Verwendbarkeit von Fluorescein
verwiesen. Da in Wasser gelostes Fluorescein oder Riboflavin fluoresziert, wird im Anschluss an den
Reinigungsschritt mit einer UV-Leuchte nach Restverschmutzungen im Untersuchungsobjekt gesucht.
Auch der Retentionstest [136-138] stellt einen Spriihschattentest dar. Im Gegensatz zum Riboflavin-
test zeigt die verwendete Verschmutzung aus Ethanol, Hydroxypropylcellulose und Azofarbstoff auf
der Oberflache eine vollflichige Benetzung. Aufierdem sind nicht gereinigte Bereiche unter Tages-
lichtbedingungen gut erkennbar.

Flir durchstrémte Maschinen und Anlagen existiert ferner ein Reinigbarkeitstest der EHEDG (Euro-
pean Hygienic Engineering and Design Group) [139]. Bei dieser Testmethode wird handelsiibliche
Margarine mit Farbstoff ({3-Karotin, Kaliumsorbit) auf die Oberflache in dem zu untersuchenden Test-
objekt und einem Referenzrohr aufgebracht. Nach der Reinigung wird das Reinigungsergebnis des
Testobjektes mit dem des Referenzrohres verglichen. Eine Weiterentwicklung stellt die Anwendung
einer Sauermilchsuspension mit Mikroorgansimen dar [29], wobei das Direktaufgussverfahren von
Agar genutzt wird. Mit Hilfe dieser beiden Methoden konnen Bauteile hinsichtlich ihrer Reinigbarkeit
beurteilt und zertifiziert werden.

Neben den vorgenannten Methoden existiert fiir industrielle Untersuchungen von zum Beispiel Rohr-
leitungen die Thonhauser Methode [140]. Bei diesem wird im Anschluss an die Reinigung eine oxidie-

rende alkalische Losung durch die Anlage gefordert, welche sensitiv auf organische Riickstande rea-
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giert. Sind in der zu reinigenden Anlage oder Maschine Riickstinde vorhanden, so gibt es je nach or-
ganischer Menge einen Farbumschlag des Spiilwassers von violett nach gelb.

Im Anhang A2 Tabelle A 2 sind die haufigsten industriellen Methoden inkl. angewandten Testver-
schmutzungen kurz zusammengefasst.

3.3 Wissenschaftliche Methoden

Eine Zusammenstellung alterer wissenschaftlicher Methoden zum Bestimmen der Schmutzmenge auf
Oberflachen ist in BUCHWALD [141] zu finden. Hier wird beispielsweise die gravimetrische Methode
genannt, bei welcher die Probe vor und nach der Reinigung gewogen wurde. Durch die begrenzte Ge-
nauigkeit ist die Bestimmung von monomolekularen Schichten aber schwierig. Diese Methode nutzte
beispielsweise SCHLURLER [142] fiir verschiedene Lebensmittelriickstande.

BUCHWALD verweist weiterhin auf die Anwendung optischer Methoden. VAUGHN ET AL. [143] nutzten
diese Methode zur quantitativen Bestimmung der Restverschmutzung auf Textilien. Mit Hilfe des Hun-
ter-Reflektometers wurde der Reflexionsgrad der verschmutzten Kleidung und mit dem Lange-Reflek-
tometer der optische Transmissionsgrad der Reinigungsmittellosung, welche Schmutzbestandteile
enthilt, bestimmt. Den Kontrast zwischen verschmutzter und unverschmutzter Oberfliche nutzten
DURR & GRARHOFF (Frischmilch) [112] und CHRISTIAN (Tomatenmark, Molkeprotein) [144] zur Bestim-
mung des Reinigungsverhaltens in der Anlage. SCHOLER [14] entwickelte eine optische Detektionsme-
thode, mit deren Hilfe das Reinigungsverhalten im Reinigungsprozess detektiert werden kann. Er un-
tersuchte eine transparente Starkeverschmutzung in Rohrleitungen, weshalb der Modellverschmut-
zung ein sogenannter 7racerhinzugefiigt werden musste. Der Tracer bestand aus Zinksulfidkristallen
[145], welche nach der Anregung mit sichtbarem Licht nachleuchten (phosphoreszieren). Dieses von
den Kristallen ausgesandte Licht wurde mittels einer optischen Detektionseinheit gemessen und aus-
gewertet. MAUERMANN [19] und KOHLER ET AL. [146] nutzten ebenfalls eine optische Detektion zur Un-
tersuchung von Fliissigkeitsstrahlreinigungsprozessen. Da die untersuchte Modellverschmutzung
ebenfalls einen geringen Kontrast zwischen Oberflache und Verschmutzung aufwies, war hier ein Tra-
cer notwendig. Sie nutzten zu diesem Zweck einen wasserldslichen Tracer (Uranin). Zur Anregung
wurde ultraviolette Strahlung eingesetzt, woraufhin von der Starke-Uraninverschmutzung sichtbares
Licht ausgesandt wird (fluoreszieren). Dieses wurde ebenfalls durch ein optisches Messsystem detek-
tiert. Sowohl Phosphoreszenz als auch Fluoreszenz gehoren zu der Photolumineszenz, bei welcher
Stoffe Licht auf Grund von eingebrachter elektromagnetischer Strahlung aussenden [147]. Bei der Flu-
oreszenz existiert zwischen Anregung und Aussendung des Lichtes eine maximale Zeitverschiebung
von 10~? s. Die Bezeichnung Phosphoreszenz wird angewandt, wenn die Zeitverschiebung grofer als
1073 sist.

Weiterhin gibt es mehrere Autoren, die Mikroorgansimen oder Mikropartikel als Verschmutzung ein-
setzten oder als Tracer einer Verschmutzung zusetzten. Bei der Anwendung von Mikroorganismen
muss nach der Reinigung die Oberfldche oder das mittels spezifischer Probenahmetechnik entnom-
mene Substrat bebriitet werden. Die optische Bestimmung der Restpartikelanzahl erfolgt bei Anwen-
dung der Mikroorganismen und Mikropartikel meist unter Zuhilfenahme eines Mikroskops. Diese Me-
thode wandten zum Beispiel PATEL & JORDAN [21] fiir Reinigungsuntersuchungen mit einem Fliissig-
keitsfilm an. DETRY ET AL. [87] bestimmten mit dieser Methode die Position, bis zu welcher in einer
radialen Flief3zelle eine Starkerestverschmutzung gereinigt wurde. Durch einen Abgleich mit einer
Computersimulation bestimmten sie daraus die zur Reinigung notwendige Wandschubspannung.
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Ebenso nutzte BOBE [41] ein Mikroskop zur Bestimmung der Restpartikelanzahl von Mikroorganis-

men und Mikropartikel in einer linearen Flief3zelle.

LERCH ET AL. [22] nutzten eine Paste aus Riboflavin als partikuldre Testverschmutzung. Wahrend der
Reinigung wurde das Spililwasser aufgefangen und anschlieféend mittels einer UV/VIS Spektroskopie
der Gehalt an Riboflavin bestimmt (fotometrische Methode). Um den Restschmutzgehalt auf der Ober-
flache zu bestimmen, wurde nach der Reinigung mittels Swabs der Restschmutz aufgenommen und in
einem UV /VIS-Spektrometer untersucht. OTTO [148] fiihrte Reinigungsuntersuchungen in einer Flief3-
zelle mit anschliefdender Detektion in einem UV /VIS-Spektrofotometer mit Durchflusskiivette durch.
Nach der Reinigung wurden die Proben zusitzlich gravimetrisch vermessen. BODE [95] nutzte das
Spilverfahren, um den Proteingehalt in der Reinigungsfliissigkeit zu bestimmen. BODE und CHRISTIAN
[144] bestimmten parallel zur optischen Messung den Warmeiibergangs- bzw. Warmedurchgangsko-

effizienten (thermodynamische Messmethode) und glichen diesen mit Reinigungskurven ab.

Zur Bestimmung der Bindungskrafte innerhalb des Tomatenmarkes und zur Oberflache nutzten LU
ET AL. [149] eine mechanische Methode durch Anwendung der Mikromanipulation, bei welcher eine
Rakel die Verschmutzung auf Scherung belastet. Diese Methode nutzten zum Beispiel MAGENS ET AL.
[150] fiir die Untersuchung des Anhaftungs- und Reinigungsverhaltens von Backwaren.

Fluid Dynamic Gauging (FDG) ist eine stromungsbasierte Methode unter Anwendung einer Saugstro-
mung zum Schmutzschichtdickenmessen und somit zur Bestimmung des Quellverhaltens der
Schmutzschicht. Sie basiert auf die durch die Quellung verursachte Verdanderung des Spaltes zwischen
Diise und Verschmutzung. Mit Hilfe einer Pumpe wird die Flissigkeit angesaugt und der Volumen-
strom gemessen. Uber den Volumenstrom sind Riickschliisse auf den sich dndernden Spalt und somit
der Quellung moglich. Diese Methode entwickelten GORDON ET AL. [151] weiter, so dass an unterschied-
lichen Orten die Quellung und Reinigung unterschiedlicher Proteinverschmutzungen (Gelatine, Ei-
gelb) untersucht wurde.

BOURNE & JENNINGS [15] nutzten eine mit radioaktiven Bestandteilen versetzte Verschmutzung, wobei
sie nach dem Reinigungsprozess die radioaktive Strahlung quantitativ bestimmten (radiometrische
Methode). Tabelle A 3 im Anhang A3 stellt eine Auswahl an wissenschaftlichen Untersuchungsmetho-

den fiir die Reinigung zusammen.
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4 Gravitationsgetriebene Fliissigkeitsfilmstréomungen

4.1 Einteilung von Filmstrémungen und Filmkennzahlen

Die Stromung von Gas-Fliissigkeitssystemen hat fiir eine Vielzahl technischer Anwendungen beim
Wairme- und Stofftransport, zu denen die Reinigung gehort, eine zentrale Bedeutung. Eine nennens-
werte Beeinflussung der Fliissigkeitsstromung durch Gas tritt bei Gleich- oder Gegenstrom mit hoher
Stromungsgeschwindigkeit in technischen Anlagen auf. Bei freien Fliissigkeitsstromungen ohne Gas-
stromungen im Gleich- oder Gegenstromprinzip ist die gegenseitige Beeinflussung von Gas und Fliis-
sigkeit meist so gering, dass jede unabhéngig von der anderen betrachtet werden kann [152].

In Abhangigkeit von der Fliissigkeitsmenge und weiteren Parametern, wie zum Beispiel Viskositat der
Flussigkeit und wirkender Gravitation, kommt es zur Ausbildung unterschiedlicher Stromungszu-
stande bei Fliissigkeitsstromungen auf festen Oberflachen. Dadurch verdndern sich u. a. der Benet-
zungszustand auf der Oberflache, die Filmdicke und Stromungsgeschwindigkeit.

Die Einteilung der Fliissigkeitsfilme kann nach unterschiedlichen Gesichtspunkten erfolgen. Eine Mog-
lichkeit ist die Betrachtung des Benetzungszustandes auf festen Oberflachen. Eine Kugel als geometri-
scher Korper weist die kleinste Oberflache bei gleichem Volumen auf. Der Tropfen bildet seine Form
so aus, dass die Grenz- und Oberflichenenergien im Gleichgewicht minimal sind. Durch die kleine
Oberflache vermindert sich der Einfluss der Viskositit. Die Einflussnahme der duf3eren Krifte wie zum
Beispiel Gravitation auf das Fliefdverhalten erhoht sich und der Tropfen verformt sich. Ein Tropfen,
welcher als Schnitt durch eine Kugel approximiert werden kann, hat somit beim Kontakt mit Oberfla-
chen ebenfalls die kleinste Oberflache. Die ndherungsweise Beschreibung eines Tropfens mit dem
Tropfenradius Ry ist bei Vernachldssigung der Gravitation bei einem stationaren Tropfen mittels Ku-
gelschnitt moglich (vgl. Abbildung 4-1 a) [153]. Bewegt sich der Tropfen iiber eine Oberflache, so sind
diese Vereinfachungen nicht zuldssig. Es tritt ein fortschreitender und zuriickziehender Kontaktwin-
kel an der Tropfenfront 8, bzw. an der Riickseite des Tropfens 8, (bzgl. Flief3richtung des Tropfens)
auf. Dies wird auch als Kontaktwinkelhysterese bezeichnet [61] und wurde in Abschnitt 2.3.1 kurz
diskutiert. Eine Veranschaulichung eines Tropfens beim Fliefden ist in Abbildung 4-1 (b) gegeben.
Tropfen werden in der vorliegenden Arbeit nicht betrachtet, da eine vollstandige Reinigung von Ober-
flichen mit Hilfe von stromenden Einzeltropfen schwer realisierbar ist und somit dieser Stromungs-

Stromungs- (c)
richtung

zustand vermieden werden sollte.

Abbildung 4-1: (a) Kugelschnitt eines Tropfens, (b) Tropfendeformation beim Flief3en, (c)
Rinnsalstromung unterhalb eines auftreffenden Fliissigkeitsstrahles
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Durch Erhohen des Volumenstromes V bildet sich eine zusammenhingende Stromung mit geringer
benetzten Breite B, welche als Rinnsale (vgl. Abbildung 4-1 c) bezeichnet werden. Fiir die Volumen-
stromdichte [}, kann somit geschrieben werden:

L=< (4.1)

Bei dieser Stromungsform flief3t die Fliissigkeit in Form eines schmalen Stromes. Die Beschreibung
eines Rinnsales senkrecht zur Hauptstromungsrichtung ist vergleichbar mit einem Tropfen. Die Rinn-
salstromung kann geradlinig oder instationar sein. Beim instationdren Zustand kommt es zu einem
Maandrieren der Stréomungskontur. Fiir die Reinigung von Oberflachen sind Rinnsale ebenfalls nicht
geeignet, da hier nur partielle Benetzung der Oberflache auftritt. Beim Reinigungsprozess sollten Maf3-

nahmen unternommen werden, um die Rinnsalbildung

z ; . .
yT_‘ Aufgabestelle zu vermeiden. Die Rinnsalstromung tritt auf, wenn die

X zur Verfligung stehende ortliche Fliissigkeitsmenge fiir

die vollstindige Benetzung der Oberfldche nicht aus-
? glatter laminarer Film reicht. Fiir eine detaillierte Zusammenfassung der For-
schungen zum Rinnsal und mathematische Beschrei-
bung wird auf die Veroffentlichung von HOFFMANN [61]

XEin

é
> .
verwiesen.

laminar-welliger Film

v | Durch weiteres Erhohen der Volumenstromdichte bil-
det sich aus den Rinnsalen ein Fliissigkeitsfilm. Fliissig-
keitsfilmstromung tritt unter anderem immer dann auf,

welliger Film . : . . :
wenn die Benetzbarkeit von Oberfldchen gut ist (gerin-

ger Kontaktwinkel, siehe Abschnitt 2.3.1) und eine aus-

reichend hohe Volumenstromdichte vorhanden ist. Die

api Stromung des Filmes Uber senkrechte oder geneigte
Oberflichen wird mafdgeblich durch die Schwerkraft
ausgelost.

Abbildung 4-2: Schematische Darstellung
der Wellenentstehung nach HELBIG [100]
Die Filmstrémung kann unterschiedliche Strémungszu-
stinde einnehmen, welche sich bspw. optisch durch die Wellenbildung zeigt. Schematisch ist dies in
Abbildung 4-2 dargestellt, wobei sich der Fliissigkeitsfilm ausgehend von der Aufgabestelle in x-Rich-
tung von einem glatten laminaren Film, liber einen /laminar welligen Film bis zum turbulent welligen
Film dndert, wodurch drei unterschiedliche Arten der Stromung entstehen [154]. Eine gute Zusam-
menfassung der wissenschaftlichen Arbeiten zum Ubergang von einem glatten zum welligen Film ist
in BRAUER zu finden [155].

Die Stromungszustdande lassen sich anhand von dimensionslosen Filmkennzahlen beschreiben. Hier-
fiir wird haufig die dimensionslose Reynolds-Zahl Res mit folgender Definition fiir einen Film einge-
setzt [156,155,157,158]:

Reg="2= =0t (4.2)
Darin bezeichnet i die mittlere Strémungsgeschwindigkeit, § die mittlere Filmdicke und v die kine-
matische Viskositiat. Andere Autoren nutzen die Herleitung fiir Rohrleitungen, wobei die charakteris-
tische Lange den hydraulischen Durchmesser darstellt und sich Ref = 4 - Reg ergibt. Innerhalb dieser
Arbeit wird die Definition nach Gleichung 4.2 verwendet, worin die Filmdicke die charakteristische
Lange darstellt. Die Reynolds-Zahl stellt das Verhaltnis von Tragheitskraften zu den Zahigkeitskraften
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dar. Anhand dieser Zahl ist eine Einteilung in unterschiedliche Strémungsarten grundsatzlich méglich.
Die Reynolds-Zahl geht jedoch von einer ausgebildeten Stromung aus, weshalb die Einlauflange xg;,
nicht bertiicksichtigt wird und die Zustande nach Abbildung 4-2 nicht vollstandig beschrieben werden
konnen. Des Weiteren werden ortliche Gegebenheiten, wie zum Beispiel die Festkorper-Oberflachen-
neigung apj, nicht berticksichtigt. Gleichwohl ist die Reynolds-Zahl eine der am haufigsten eingesetzte
dimensionslose Kennzahl, um bspw. die Vergleichbarkeit von unterschiedlichen Messungen zu ge-
wahrleisten. Ist die Reynolds-Zahl sehr gering, so treten keine Turbulenzen auf und die Strémung ver-
lauft geschichtet. Bis Reynolds-Zahlen von Ref = 3 ... 6 existiert ein glatter laminarer Film [34]. Ober-
halb tritt eine transiente Stromung auf, bei welcher die Turbulenz und somit die Querbewegungen
zunehmen und sich an der Phasengrenze Wellen bilden. Dennoch kann in diesem Bereich die mittlere
Filmdicke § mit der theoretischen Filmdicke im laminaren Film gut beschrieben werden (Abbildung
4-2), weshalb dieser auch als pseudolaminarer Film bezeichnet wird [34]. Eine voll turbulente
Filmstromung ist oberhalb von Re; = 400 erreicht [155]. Die Werte fiir den Ubergang zwischen den
Stromungszustinden unterliegen einer gewissen Streubreite. Dies zeigen beispielhafte Angaben in der
Literatur zum Ubergang zur Vollturbulenz zwischen Re; = 250 [159] und Ref = 400 [160]. Ursachen
hierfiir sind zum Beispiel dufdere Einflliissen, wie Wandgeometrie, Neigung der Oberflache und die Art
der Filmentstehung. Letzteres kann zum Beispiel durch das Uberstrémen eines Uberlaufwehrs oder
Auftragen der Flissigkeit mittels Spriihstrahl erfolgen. Weiterhin kann die jeweilige Definition der
Grenze zwischen transienter und voll turbulenter Stromung Ursache fiir die unterschiedlichen Anga-
ben der Autoren sein. ISHIGAI ET AL. [160] definierten den vollturbulenten Bereich durch den Zerfall
der Wellenberge. Andere Autoren (zum Beispiel ALEKSEENKO ET AL. [161], KRAUME [34]) definierten die
Grenze zur Vollturbulenz anhand von fluiddynamischen Instabilitaten, welche sich in einem sprung-
haften Anstieg bspw. der Wandschubspannungsschwankungen zeigten. AL-SIBAI [162] fand zwei cha-
rakteristische Uberginge zum Beginn des laminar welligen Fliissigkeitsfilmes. Einerseits konnte er
eine konstante oder sinkende Standardabweichung der mittleren Filmdicke feststellen. Andererseits
definierte er die Grenze mit dem Verschwinden der teilweise konstanten Filmdicke zwischen 2 Wel-
lenbergen.

Tabelle 4-1: Stromungszustande fir Flissigkeitsfilme, Auswahl unterschiedlicher Autoren!

Strémungszustand Ishigai et al. [160] Al-Sibai [162]
glatter laminarer Film | Re; < 0,47 - Ka%! Re; < 0,6 - Ka®!
1. Ubergangsbereich

. 0,1 < . 0,1 . 0,1 < 0,1
(sinusformige Wellen) Vsl 2L S Wl S 274710 0,6-Ka™ < Rer = Ka

Ka®' < Res < Re., = 25-Ka®%
Ka%' < Res < Re st = 32+ Ka%%°
Re., < Res < 192-Ka®0®

Recstq < Rep <192 - Ka%%
turbulentwelliger Film | Re; > 400 Res > 192 - Ka®0®

laminarwelligerFilm | 2,2 - Ka%' < Re; < 75

2.Ubergangsbereich | 75 < Re; < 400

ISHIGAI ET AL. [160] und AL-SIBAI [162] weisen zusatzlich darauf hin, dass die Reynolds-Zahl zur Be-
schreibung des Stromungszustandes nicht ausreicht. Zur besseren Abgrenzung des Stromungsverhal-
tens wird daher noch die dimensionslose Kapitza-Zahl

1 Kapitza-Zahl Ka nach Gleichung 4.3
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Ka = p'“fg _ 013.3 (4.3)

 gsinapn*  gsinappp3v?

empfohlen, welche die Stoffwerte und die Erdbeschleunigung beriicksichtigt. Zur Berechnung der Ka-
pitza-Zahl werden die wirkende Schwerkraft unter Berticksichtigung der Erdbeschleunigung g inkl.
des Sinus vom Oberflachenneigungswinkels gegeniiber der Horizontalen ap;, die Dichte der Fliissig-
keit p, die Grenzflichenspannung der Flissigkeit g;; und die dynamische Viskositat n oder kinemati-
sche Viskositat v bendtigt. Diese Kennzahl wird auch als Fliissigkeitskennzahl Ky bezeichnet [34]. Aus-
NER [153]unterscheidet hingegen die Kapitza-Zahl und die Filmkennzahl Ka = i/FF Dies zeigt, dass
eine Berechnungsangabe fiir die dimensionslosen Kennzahlen immer notwendig ist. In Tabelle 4-1
sind Angaben zu den Strémungszustinden unterschiedlicher Autoren zusammengefasst.

Eine weitere wichtige Filmkennzahl stellt die Froude-Zahl/dar [162]:

Iy?

1= cosarra® (44)
Diese Kennzahl beriicksichtigt das Verhaltnis aus Trigheits- zu Schwerekréften. Hierin ist § die mitt-
lere Filmdicke. Weiterhin kann eine dimensionslose Filmdicke [162]

st=6 (“‘1;"—?“’)3 (4.5)
berechnet werden, anhand dessen die Ergebnisse zur Filmdickenmessung bei unterschiedlichen
Messaufbauten verglichen werden konnen. Alternative Definitionen sind z. B. in EL-GENK & SABER
[163] oder MIKIELEWICZ & MOSZYNSKI [164] enthalten. Die dimensionslose Form der Filmdicke kann
neben dem Mittelwert auch flir weitere spezifische Filmdicken wie zum Beispiel dem Maximalwert
angegeben werden. Mit der Wandschubspannung t,, und Dichte p lasst sich fiir Fliissigkeitsstromun-

gen eine dimensionslose Film-Wandschubspannung berechnen:

Ty 62

Tt =

(4.6)

pv2
Auch hier kénnen fiir die Filmdicke und entsprechend fiir die Wandschubspannung unterschiedliche
Kennwerte eingesetzt werden.

Die vorgestellten Kennzahlen dienen der Charakterisierung des Stromungszustandes bei voll ausge-
bildeter Stromung. Zur vollstdndigen Beschreibung des Zustandes sind meist weitere Randbedingun-
gen wie z. B. Art der Fliissigkeitsaufgabe und die Einlauflinge notwendig.

4.2 Kennzahlen zur Oberflichenbenetzung

Stofftransportvorgdngen, wozu die Reinigung gehort, setzen eine vollstindige Oberflaichenbenetzung
voraus, da anderenfalls der Prozess beeintrachtigt wird bzw. im Falle der Reinigung erhebliche Hygi-
enerisiken auftreten. Beim automatischen Reinigungsprozess konnen Bereiche unbemerkt ungerei-
nigt bleiben, wodurch Riickstdande auf das Verarbeitungsgut negative Auswirkungen haben kénnen.

Die Anforderungen nach einer hohen Ressourceneffizienz fiihrt zur Anwendung von geringen Volu-
menstromdichten, was zum Aufreifien des Fliissigkeitsfilmes und somit unbenetzten Bereichen fiih-
ren kann. Die kritische Volumenstromdichte, welche zum Aufreifien des Filmes und gegebenenfalls
zur Rinnsalbildung flihrt, wurde in unterschiedlichen Veroffentlichungen theoretisch und experimen-
tell untersucht. In der Literatur wird die Kennzahl zum FilmaufreifRen auch als kritische (Fliissig-
keits-) Belastung bezeichnet, wobei die Bezeichnungen kritische Volumenstromdichte Iy y, kritische

Massestromdichte Ly y, kritische Filmdicke 5y oder kritische Reynolds-ZahlRey geeigneter erscheinen
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(vgl. Kapitel 2.1). Innerhalb dieser Arbeit werden Kennzahlen als kritisch bezeichnet, wenn es sich um

Grenzen vor Erreichen eines kritischen Zustandes wie zum Beispiel dem Filmaufreifen handelt. Wird

hingegen der sich ergebende Film ohne das Erreichen von kritischen Grenzen betrachtet, so wird die

Kennzahl in diesem Zusammenhang als minimal bezeichnet. Beispiel hierfiir ist die minimale Volu-

menstromdichte Iy iy, die zum Bilden einer vollstindigen Benetzung aus einem Strémungszustand

mit Filmaufriss notwendig ist.

Strémungs-

‘xch‘tung

ebene
Platte

Abbildung 4-3: laminare Flissigkeits-
stromung nach NUSSELT [165]

Abbildung 4-4: Filmstromung auf
einer Oberfliache (nach [166]), (a)
Ansicht von oben, (b) Ansichtim
Querschnitt P1-P2

liche Anséatze zur theoretischen Herleitung der kritischen Kennzahlen. Der erste Ansatz beruht auf

Nach der NUSSELT’schen Theorie [165] bildet sich im lamina-
ren Bereich eine ebene Fliissigkeitsstromung ohne Wellen
aus. Daraus lasst sich ein Zusammenhang zwischen der Film-
dicke, Volumenstromdichte und Reynolds-Zahl ableiten, was
im Folgenden naher erlautert wird.

In einer realen Fliissigkeitsstromung verringert sich die
Stromungsgeschwindigkeit von der nahezu reibungsfreien
AuBenstromungzur Substratoberflache durch Zunahme der
Reibungskrifte innerhalb der Stromung. NUSSELT beschrieb
dies bei der laminaren Stromung durch ein quadratisches
Geschwindigkeitsprofil u(z) (vgl. Abbildung 4-3)

u(z)

_ prg-sinap; (26 ey — Zz).

=& (4.7)

Durch das Integral ergibt sich die mittlere Stromungsge-

schwindigkeit
_ S prg-si
uzlf m(Zd-z—zz)dz
po (4.8)
— prg-sinap] 62 — g-sinap 62 '
3n 3v )

Die Koordinatenrichtungen sind mit x, y und z bezeichnet. Aus
der Kontinuitétsgleichung
V=u-4qg=1u-6-B (4.9
mit dem Strémungsquerschnitt A und der benetzten Breite B
ergibt sich die Volumenstromdichte 5,

V—

14 _ & gsinap) 73
—_— —_ = I-' =u- - .
Ay B v 4 3v 4

(4.10)
Somit lasst sich unter Anwendung der Gleichung 4.2 die Rey-
nolds-Zahl fiir den Flissigkeitsfilm in Abhdngigkeit von der

Filmdicke ableiten

Iy

Bv v

theoretisch hergeleitete Benetzungskennzahlen
Kritische Werte fiir das Benetzen wurden in mehreren wissen-

— g-sinap 53
3v2 '

(4.11)

schaftlichen Untersuchungen durch unterschiedliche Ansitze
hergeleitet. HARTLEY & MURGATROYD [166] nutzten unterschied-

einer Minimierung des Gesamtenergieflusses als Summe des kinetischen Energieflusses Ey;, und des
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Grenzflachenenergieflusses }5"),1 g an der Phasengrenze zwischen Fliissigkeit und umgebenden Gas iiber

einen Stromungsquerschnitt (vgl. Abbildung 4-4):

Ewin + E

s :
g = B Ij k§ [u(2)]3dz + B ¥4 - u(8) = min. (4.12)

Daraus wurde die folgende Gleichung zur Berechnung der kritischen Filmdicke bestimmt:

Y1\ 1/5 2/5
5= 134(18) T (£) (4.13)
In der Literatur wird jedoch die Stimmigkeit des Ergebnisses angezweifelt [61], da sich bei Uberprii-
fung der Herleitung eine negative kritische Filmdicke ergibt. Der zweite Ansatz betrachtet das Kréaf-
tegleichgewicht am oberen Staupunkt P4 (vgl. Abbildung 4-5) einer aufbrechenden Stromung. Dabei
wirken die Kraft des stromenden Fluides F,yq und die der spezifischen Grenzflachenenergie F),Lg (po-

tenzielle Energie der Oberflache) entgegen:

€Y Faya = By, (4.14)
dy [Ox2 2dz =dy -y, (1 — cosf 4.15
y Y DL Iu@)]?dz = dy -y (1 - cosf)  (4.15)
Mit diesem Ansatz ergibt sich eine kritische Filmdi-
x cke (vgl. Abbildung 4-5) von

S = 1,719 (%g)l/s (5)2/5 (1 —cosy)/5 (4.16)

bzw. unter Anwendung der Gleichung 4.10 die kriti-
sche Volumenstromdichte

_ ne)¥s (S g 3/5
Ry = 1,693 (22) 7 (2) 7+ (1 = cos 80)%/5. (4.17)
Der dritte Ansatz der Energieerhaltung aus kineti-

scher Energie und Grenzflichenenergie fiihrt zum

Abbildung 4-5: Filmstrdmung auf einer Ober-  8leichen Ergebnis wie Gleichung 4.16.
flache (nach [166]), (a) Ansicht von oben, (b)

Schnittansicht P3-P4-P5 Eine weitere Ableitung des Energieansatzes nach

HARTLEY & MURGATROYD unter Anwendung eines al-
ternativen Kontextes nutzte BANKOFF [167]. Er nahm an, dass die Filmstromung in Rinnsale aufbricht,
sobald die mechanische Gesamtenergie bezogen auf das Volumen in der Rinnsal- und Filmstréomung
gleich ist. Daraus konnte er eine kritische Filmdicke vor dem Filmaufreifden ableiten, welche sich in
folgende Volumenstromdichte umrechnen lasst:

rV'k 1’693( p 9) sin 6p—[g’ (80)175/3k(60) ( ' )
100 = —Leos? gy - 12 1503,

g'(6y) = 508”8 ——cos by +——-— -0 sin b

URCHELR (% + ITSCOSZHO + gcos‘*BO) —sinf, (% cos By + %COS?’HO + %cosSBO)

MIKIELWICZ & MOSZYNSKI [164] leiteten aus der Energiebilanz eines Fliissigkeitsfilmes und Rinnsals so-
wie die Minimierung der relativ benetzten Flache eines Rinnsals zum Film ein dhnliches Ergebnis wie
BANKOFF fiir die dimensionslose kritische Filmdicke (Definition Gleichung 4.20) her:

+ _ [3sin6y ( 6, [ £(60)
Ok = [2 Y(60) (sin 9, O 90)] [sin 90] (4.19)
g' (8 = — % cos3 6, sinf, — % cos B sin 0, + %5 0o — %90 sin? 0,

=0 (2 + B cos2 5 cos0. ) — si 13 27 cos3 1 oss
Y (8y) = 6, (16 + -, cos 6, + 5 cos 90) sin 6, (48 cos B, + 22 €08 6, + ; cos 90)

42



Gravitationsgetriebene Fliissigkeitsfilmstromungen

Mit der angewandten dimensionslosen (kritischen) Filmdicke, welche von der Definition nach Glei-
chung 4.5 abweicht,

+ p3g* 1/5 4.20
ot = 5 (5L-) (4.20)

ergibt sich die kritische Filmdicke und kritische Volumenstromdichte

o= 1719(2)" (2) [ (- coson)| [ (h21)
1/5
o= 169 (1) (0) [0 (- conen )| 252 @22)

PONTER ET AL. [168] nutzten ebenfalls das Kraftegleichgewicht am Staupunkt. Gegeniiber HARTLEY &
MURGATROYD wurde ein hydrostatischer Druck von p[u(z)]? angesetzt. Anstatt einen Vorfaktor zur
Berechnung der kritischen Volumenstromdichte von 1,693 bestimmten PONTER ET AL. den Faktor mit
1,117 in Gleichung 4.18.

Auf den von HARTLEY & MURGATROYD vorgestellten Energieansatz {iber den Rinnsalquerschnitt greift
DONIEC [169] innerhalb seiner Arbeit zuriick. Im Gegensatz zu HARTLEY & MURGATROYD vergleicht er die
Gesamtenergie des Rinnsals mit dem einer Fliissigkeitsfilmstréomung und beriicksichtigt bei der Her-
leitung den Einfluss der Festkérperoberfliche durch die Grenzflachenenergie E,,  an der Phasen-

grenze zwischen Fliissigkeit und Festkorper (Ey;,..-kinetische Energie, E],lg ...Grenzflachenenergie):

dE, = dEi, + dEy,  + dE, (4.23)

Somit konnte er als Vorfaktor 1,018 fiir die kritische Volumenstromdichte bestimmen (Gleichung
4.17). Dieser unterscheidet sich geringfiigig von den Ergebnissen von PONTER ET AL. und HARTLEY &
MURGATROYD.

EL-GENK & SABER [163] bewerteten die kritische Filmdicke und dimensionslose Massestromdichte an-
hand des Kriteriums der minimalen totalen Energie (MTE) fiir das Aufbrechen des Filmes. Dieses Kri-
terium wurde erstmals durch HOBLER [170] fiir den Zerfall von Rinnsalen verwendet und durch EL-
GENK & SABER auf diinne Filme angewandt. Es konnten Gleichungen ermittelt werden, anhand dessen
eine Beschreibung des stabilen Zustandes des Filmaufbrechens mit unbenetzter Flache moglich ist.
Mit Hilfe der numerisch berechneten Gleichung

8 = (1 — cos ) %22 (4.24)
kann somit die kritische dimensionslose Filmdicke &, (Definition nach Gleichung 4.20) fiir eine ver-

tikale Oberflache ermittelt werden, bei welcher gerade noch eine vollstindige Benetzung auftritt. In
gleichem Mafe wurde die kritische dimensionslose Massestromdichte hergeleitet und als empirische

Nédherung
L = 0,67(6)*% +0,26(55)""" (4.25)
angegeben. Die kritische dimensionslose Massestromdichte ist gegeben mit:
r
ik = ——=—5 (4.26)

M (onvise)
COULON [171] nutzte ebenfalls das Kriftegleichgewicht nach Gleichung 4.14. Im Unterschied zu HART-
LEY & MURGATROYD verwendete er die dimensionslose Herleitung fiir die hydraulische Kraft, wofiir er
eine halbempirische Gleichung ermittelte:

Foya = p-v*3- (g -sinap)/3- Rei/2 (4.27)
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Daraus bestimmten sie die kritische Volumenstromdichte:

P‘V13 (1—cos 6, )3 2/9
Ly =v (  (1-c0500) ) (4.28)

n*g sinap
Die Berechnung der kritischen Filmdicke fiir Filmaufbrechen bzw. Neubenetzung ergab einen Wert

von ca. & = 0,38 mm bzw. fir die Massestromdichte i, = 0,09kg-s™'-m™' und Volumen-
stromdichte Iy = 0,32 m3 - h™! - m™? fiir Wasser auf Edelstahloberflichen bei einer Temperatur von

Y = 25°C, was sich gut mit den in der Literatur vorhandenen experimentell bestimmten Werten deckt.

Andere Autoren geben leicht abweichende analytische Ausdriicke fiir die kritische dimensionslose
Filmdicke bzw. Massestromdichte an. Die Abweichung kommt nach EL-GENK & SABER durch die verein-
fachte Approximation einer ebenen Filmstromung mit der Nusselt Theorie zu Stande. Eine Zusammen-
fassung der alternativen Gleichungen ist ebenfalls in EL-GENK & SABER enthalten. Weitere Untersu-
chungen der kritischen Filmdicke zur Beschreibung des Benetzungszustandes sind beispielsweise in
[164,167] gegeben. Zusitzliche Veroffentlichungen zum Aufreiffen einer Filmstromung sind
[172,173].

Zusatzlich zu den Untersuchungen zum Filmaufreifden existieren grundsatzliche Untersuchungen zum
Benetzen der Oberflichen durch zum Beispiel Bestimmung von Kontaktwinkeln (zum Beispiel [64]).
Auflerdem wurden Untersuchungen zur benetzten Oberflache im Allgemeinen [174], Hysterese von
unbenetzten Stellen innerhalb von Flissigkeitsfilmen (engl. dry patch) [175] und beim Benetzen mit
kohédrentem Fliissigkeitsstrahl [176,177] durchgefiihrt.

YUET AL. [174] betrachteten die Benetzung der mit Zink beschichteten Substrate im Bereich von Re =
12,5 ... 225. Weiterhin nutzten sie zur Beschreibung des Benetzungszustandes zwei Definitionen fiir
die Benetzungsrate (engl. coverage rate, Cp: auf die Breite bezogen, ap: auf die Flache bezogen):

B
Co=2 (4.29)
ap = % (4.30)

Damit lasst sich das Verhaltnis von benetzter Breite B zur Gesamtbreite der Platte Bp sowie der be-
netzten Oberflache Ay, zur Gesamtoberflache Ap ermitteln. Die gleiche Definition der Gleichung 4.29
nutzten QI ET AL. [178] und benannten die dimensionslose Grofde Benetzungsfaktor. AUSNER [153]
nutzte die zweite Definition (Gleichung 4.30) und bezeichnete die dimensionslose Grofie als spezifi-
sche Schattenfliche. Die Faktoren sind stark von der konstruktiven Umsetzung des betrachteten Sys-
tems abhdngig. Fiir Reinigungsuntersuchungen sollte ein Benetzungsfaktor bzw. spezifische Schatten-
flache von 1 sichergestellt werden, was einer vollstdndigen Benetzung entspricht.

experimentell ermittelte Benetzungskennzahlen

YU ET AL. [174] stellten in ihren Untersuchungen Unterschiede zwischen trockenen und vorbenetzten
Substraten fest. Es wurde eine vollstindige Benetzung fiir eine anorganische Zinkbeschichtung ohne
Vorbenetzung bei einer Volumenstromdichte von Iy = 0,8 m®-h™' - m~* und im vorbenetzten Zu-
stand bei Iy ~ 0,085 m* - h™* - m~* erreicht. Dies zeigt, dass die Vorbenetzung einen entscheidenden
Einfluss auf die Benetzung hat. Hinsichtlich einer Anwendung in zu reinigenden Anlagen kann es sinn-
voll sein, in einer ersten Phase eine hohe Volumenstromdichte einzusetzen, um die gesamte Oberfla-
che zu benetzen. In einer anschliefdenden Phase kann eine Absenkung der Volumenstromdichte erfol-
gen, wodurch Reinigungsfliissigkeit eingespart wird.
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MEREDITH ET AL. [179] untersuchten zur Validierung eines Simulationsmodells unterschiedliche Nei-
gungswinkel und Massestromdichten mit 9 = 43°C heifdem Wasser auf Plexiglas und ermittelten da-
fiir kritische Massestromdichten. Der Ubergang von Rinnsalstromung zur Filmstréomung fiir eine ver-
tikale Flache ermittelten sie bspw. im Bereich von

Iy =125..212g-s7'*m 1 =450..763kg-h™t-m™*

und zum vollstindig benetzenden Film

Ik =150..300g-s™'-m ! =540..1080 kg-h™-m™™.

Diese Werte lieféen sich auch mit dem aufgebauten Simulationsmodell ndherungsweise bestimmen.

Eine weitere Untersuchung von kritischen Kennzahlen zur Beurteilung der Benetzung der Innenseite
von Glas- und Edelstahlrohren fiihrten MUNAKATA ET AL. [180] durch. Fiir die kritische Volumen-
stromdichte von Wasser ermittelten sie die nachstehende semiempirische Gleichung (aus MORISON ET
AL. [172]):

BN VA
Ly = (ng}./;i ) (0,67 - (1 — cos 6p)%623 + 0,26 - (1 — cos 6,)*"?) (4.31)

MORISON ET AL. [172] bestimmten die Kritische Volumenstromdichte experimentell in einem Fallfilm-

verdampfer und gaben folgende semiempirische Gleichung an:

0764  _ _
k=013 [y (1 —cos6y)] - p~0745. 0,018 (4.32)

Im Vergleich zu anderen Autoren waren deren Ergebnisse (zum Beispiel Gleichungen 4.17 und 4.31)
viel geringer. Begriindet wurde dies hauptsichlich mit der ungenauen Fliissigkeitsverteilung. Durch
Analyse der Gleichung 4.32 kann abgeleitet werden, dass die Viskositat einen geringen Einfluss auf die
kritische Volumenstromdichte bei der Benetzung von Rohren im Fallfilmverdampfer hat. Der Haupt-
einfluss resultiert aus der Grenzflichenenergie und dem Kontaktwinkel. Die Autoren weifien darauf
hin, dass auf Grund des Zusammenhanges zwischen der Grenzflichenenergie und des Kontaktwinkels
moglicherweise nur eine unabhdngige Variable die kritische Volumenstromdichte beeinflusst.

PODGORSKI ET AL. [181] leiteten die kritische Volumenstromdichte theoretisch her und untersuchten
vergleichend den Filmaufriss fiir verschiedene Oberflachenneigungswinkel auf einer Glasoberflache,
wobei das verwendete Silikon6l mittels Rohr mit verteilten Lochern aufgebracht wurde. Sie stellten
fest, dass die Abhangigkeit der kritischen Volumenstromdichte vom Neigungswinkel je nach Bereich
mit zwei unterschiedlichen Gleichungen beschrieben werden kann. Sie geben hierfiir die Gleichungen

8U 36 .
yx = EFC - 1.sin3 ~ sinapy, ap < 10° (4.33)

und die Naherung

~ Uc'lc'909/2
k p+/sinap]

an und verglichen diese mit eigenen Messwerten. Fiir das verwendete Silikonél zeigte sich eine gute

Iy ,ap > 10° (4.34)

Ubereinstimmung. Die Gréfe . ist die Kapillarlinge und ist definiert als

le =\ng/p- 9. (4.35)

Die kapillare Geschwindigkeit U, ist definiert als:
U, = % (4.36)
AUSNER [153] fiihrte ebenfalls Untersuchungen zur Oberfldchenbenetzung unter anderem fiir Wasser
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durch. Innerhalb dieser Arbeit wurden kritische Reynolds-Zahlen fiir einen Oberflachenneigungswin-
kel von 45° und 60° ermittelt. Es konnte gezeigt werden, dass mit Absenkung der Oberflichenneigung
die kritische Reynolds-Zahl sinkt, was mit dem geringeren Einfluss der Gravitationskraft begriindet
werden kann. Zudem zeigte die Art der Fliissigkeitsfilmaufgabe einen geringen Einfluss auf die Benet-
zung. Es wurde durch die Untersuchung von drei unterschiedlichen Oberflachenrauheiten herausge-
funden, dass die Topografie einen Einfluss hat und besonders makroskopische Unebenheiten zu einer
Stabilisierung der Filmstrémung fithren. Zusammenfassend wird eine starke Abhdngigkeit der Ober-
flichenbenetzung von der Plattenmaterial-Fluid Kombination herausgestellt.

Der Amerikanische Berufsverband fiir Maschinenbauingenieure empfiehlt als Richtwert fiir eine voll-

stindige Benetzung einer vertikalen Behalteroberflache [12]:
ymin =2,5..3gpm-ft™* =1,86..2,24m3-h™t-m™! (4.37)
Dieser Bereich wird fiir die Auslegung von statischen Reinigungsgeraten und deren Anwendung mit

vollstandig benetzten Oberflichen in der Prozessindustrie eingesetzt, weshalb dieser teilweise liber
die in wissenschaftlichen Untersuchungen bestimmten kritischen Volumenstromdichten liegt.

Benetzungskennzahlen fiir den Fliissigkeitsfilm infolge Fliissigkeitsstrahlaufprall

Die Ausbildung von Fliissigkeitsfilmen durch einen auf einer vertikalen Oberflache auftreffenden Fliis-
sigkeitsstrahl untersuchten MORISON & THORPE [176]. Sie konnten fiir die Benetzung der Edelstahl-
oberflache und der Polymethylmethacrylat-Oberflache (PMMA) eine empirische Gleichung nach einer

Laufldnge von xgj, = 150 mm unterhalbe des Strahlauftreffortes
Tamin = 43 - %3 - 023 (4.38)
herleiten, wobei die Untersuchungen keine Unterschiede zwischen den Oberflachen zeigten.

WILSON ET AL. [177] nutzten u.a. die Ergebnisse von MORISON & THORPE, um mit deren Hilfe ein Modell
fiir den horizontalen Radius des hydraulischen Sprunges rg, (vgl. Abschnitt 4.1) um den Strahlauf-

treffpunkt in Abhdngigkeit des Massestromes m herzuleiten:

m3 1/4 -
Tgo = 0,276 (m) ( | )
0276(=22)"" 6, = 90
_ 027 ( ) 10, =90 °
Tso nPYig °

Weiterhin fanden sie heraus, dass der horizontale Benetzungsradius ry, um den Auftreffpunkt fiir

geringe Volumenstrome bei auftretender Rinnsalstromung mit
wo = 2 *Tso (440)
und fiir hohere Volumenstréme mit
4
Two = 3" Tso (4.41)

abgeschatzt werden kann. WANG ET AL. [33] leiteten ohne die von WILSON ET AL. [177] angenommenen
Vereinfachungen eine Losung fiir den hydraulischen Sprung unter Anwendung des Diisenradius 1y

—V2K+ /2K—4<K+(\/%)> (4.42)

Tso = >

1
. (C_i’ 0_23)5
K_<16+ 256+27

her:

1
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WANG ET AL. [182] untersuchten ebenfalls das Benetzungsverhalten von Fliissigkeitsstrahlen und sich
daraus bildende Filme. Sie zeigten, dass fiir einen auf eine Acryl- und Glasoberflache senkrecht auf-
treffenden Strahl das Verhailtnis nach Gleichung 4.41 im Wandstrahlbereich eine gute Ubereinstim-
mung mit den Messungen im Bereich von 26 — 480 1- h™! liefert. Zusitzlich konnten sie zeigen, dass
der durch WILSON ET AL. [177] bestimmte Zusammenhang zwischen horizontalem Benetzungsradius
und maximal benetzter Breite des Fliissigkeitsfilmes auf vertikalen Oberflichen eine gute Uberein-
stimmung liefert:

Bax = 2 - rwo, (4.43)
Ebenso erforschten QI ET AL. [178] die benetzte Breite fiir einen Fliissigkeitsfilm auf Basis von eigenen
Experimenten mit einer Trockenmittellosung auf einer vertikalen Oberfldche und unter Heranziehen
von Forschungsergebnissen anderer Autoren. Sie konnten daraus eine Gleichung zur Bestimmung der
benetzten Breite ermitteln:

10,125-mv
6gpalt,max'p'g'(1_cos 60)%¢

B =

(4.44)

Hierin stellt §spaitmax die maximale Spaltbreite am Einlauf dar. Im Anhang A4 Tabelle A 4 sind kriti-
sche und minimale Kennzahlen unterschiedlicher Autoren mit Beschreibung der Randbedingungen
zusammengefasst. Diese wurde teilweise in die Volumenstromdichte nach Gleichung 4.10 umgerech-
net.

experimentelle Methoden

Fiir die Untersuchungen der Benetzungszustiande beim Fliissigkeitsfilm wurden vorwiegend optische
Methoden eingesetzt. Einige Autoren nutzten das Umgebungslicht zur Detektion des benetzten Berei-
ches. Andere Autoren fiigten dem Fluid einen Fluoreszenzfarbstoff zur besseren Detektion der benetz-
ten Oberflache bei. Zusatzlich wurden durch die Benetzung verursachte Temperaturunterschiede zur
Detektion des benetzten Bereiches mittels Infrarotkamera genutzt. Aber auch der Einsatz eines Lasers
zum Bestimmen der Phasengrenze wurde eingesetzt. Die zur Untersuchung des Benetzungsverhaltens
angewandten Methoden sind im Anhang A5 Tabelle A 5 zusammengefasst.

Trotz der Vielzahl an Benetzungsuntersuchungen wurden bisher noch nicht alle Einfliisse beim Film-
aufbrechen und Benetzen von Oberflachen detailliert erforscht. Hier sind beispielweise die Einfliisse
der Oberfldchen und Art bzw. Anzahl der Fluidaufgabevorrichtungen zu nennen. Ebenso sind nur ge-
ringfligige Aussagen zur benetzten Breite eines Filmes bekannt bzw. ist nicht bekannt, welche Volu-
menstromdichte sich bei nicht vorhandener seitlicher Stromungsbegrenzung unter Variation von zum
Beispiel Oberflachenneigungswinkel einstellt. Zusatzliche Untersuchungen zu diesen Problemstellun-
gen sind aus diesem Grund notwendig.

4.3 Filmdicke und Filmoberflichenwelligkeit

4.3.1 Modellvorstellungen und Kennzahlen

Die Filmdicke eines Fliissigkeitsfilmes, welche den Abstand von der Festkorperoberflache zur Phasen-
grenze zwischen Fliissigkeit und umgebender Atmosphare darstellt, beeinflusst den Stoff- und War-
metransport mafdgeblich. Zum Beschreiben dieses Abstandes werden in der Literatur unterschiedli-
che, gemessene und daraus ableitbare Grof3en angegeben. Eine haufig verwendete Grofde ist die mitt-
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lere Filmdicke §, welche nach der NUSSELT’schen Wasserhautheorie [165] von einer glatten Fliissig-
keitsfilmoberfladche mit laminarer Stromung ausgeht (vgl. Abbildung 4-3). Aus der Kontinuitatsglei-
chung 4.9 ergibt sich mit der mittleren Geschwindigkeit aus Gleichung 4.8 die mittlere Filmdicke:

By = |21 (4.45)

gssinap; B’

MORAN ET AL. [183] fanden bei Filmdickenmessungen heraus, dass durch die Annahme einer laminaren
Stromung nach NUSSELT gegentiber den gemessenen Werten eine geringere Filmdicke berechnet wird.
Die Werte der Filmdicke konnen in eine dimensionslose Form tiberfithrt werden, indem diese auf die
mittlere Filmdicke oder auf die theoretische Filmdicke nach NUSSELT bezogen werden. Letztere dimen-
sionslose Form nutzte zum Beispiel ISHIGAI ET AL. [160].

Wie im Abschnitt 4.1 beschrieben, bilden sich schon bei geringen Reynolds-Zahlen Oberflichenwellen
aus, weshalb in den meisten technischen Anwendungen Fliissigkeitsfilme nicht laminar sind. Die ort-
liche und zeitliche Variation der Filmdicke, welche als Filmoberfiichenwelligkeit bezeichnet wird,
nimmt mit steigender Reynolds-Zahl zu und beeinflusst ebenfalls die Transportvorginge. Dadurch
wird die Filmstromung erheblich komplexer, was sich zusatzlich in einer ortlichen und zeitlichen
Schwankung der Geschwindigkeit mit unterschiedlicher Ausbreitungsrichtung widerspiegelt. Die
Grenzen fiir den Ubergang zwischen unterschiedlichen Stromungszustinden wurden in Kapitel 4.1
zusammengefasst. In diesem Abschnitt wird auf die Entstehung von Wellen, die unterschiedliche
Struktur bei welligen Filmoberflachen und deren Beschreibung eingegangen.

Hauptstromungs- Oberflichenwellen entstehen auf
Wrichtung Grund von hydrodynamischen In-
stabilitidten [155]. Die ersten Wel-
len, die bei einer Fliissigkeits-

Residual-,Basis>

~._ Grundfilm
) filmstromung auftreten, sind sinus-

formige Wellen mit geraden Wellen-
fronten [162]. Diese geordnete Stro-
mung andert sich mit steigender
Reynolds-Zahl. Durch Aufreifden der
geradlinigen Wellenfronten entste-
hen girlandenformige Wellenfron-
ten. Die Geschwindigkeit der Wellen
mit girlandenférmigen Fronten ist
unterschiedlich, weshalb diese zu-
sammenfliefien und sich wieder neu

Abbildung 4-6: Schematische Darstellung eines welligen Fliis- ~ bilden. Es entstehen Wellenberge
sigkeitsfilmes nach AL-SIBAI [162] Ow mit maximaler Filmdicke &«

und Wellentéler vor den Wellenbergen, welche als Kapillarwelle bezeichnet werden, mit minimaler
Filmdicke &,i, aus (vgl. Abbildung 4-6). Grofiere Wellen schieben die Kapillarwellen vor sich her
[155], was zum Beispiel von YU ET AL. [174] beobachtet wurde. Im wandnahen Bereich entsteht bei
geringer Reynolds-Zahl zwischen den Wellenbergen ein Basisfilm §g, der als Residualfilm oder Grund-
film bezeichnet wird. Bei einer weiteren Erhéhung der Reynolds-Zahl bilden sich hohe Wellenberge,
die einem Schwall dhneln. Ein Grundfilm kann dann nicht mehr direkt ermittelt werden. Auf dem Ba-
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sisfilm bildet sich eine oberflichennahe Wellenschicht, in welcher die Wellen {iber den Basisfilm glei-
ten. Dies stellte u. a. AUSNER [153] und CHU & DUKLER [184] in ihren Untersuchungen fest.

Zur Beschreibung der Welligkeit nutzten unter anderem YU ET AL. [174] und KARAPANTSIOS ET AL. [185]
die Standardabweichung der Filmdicke in folgender Form:

o(8) = (Balot) (4.46)

Weiterhin ist es moglich, die maximale Filmdickenschwankung innerhalb eines Messbereiches

Abmax = Smax — Omin, (4.47)
zur Beschreibung der Welligkeit heranzuziehen. Dies entspricht nicht zwangsldufig der maximalen
Wellenamplitude, welche zwischen Wellenberg und Wellental auftritt. Da die Filmdicke vor &; und

hinter einer Welle &, gewo6hnlich nichtidentisch ist, wird folgende Definition zur Berechnung der Wel-
lenamplitude genutzt [186]:

2 Aw = 8w — 5 (6 + 6) (4.48)

Die mathematische Beschreibung eines Fliissigkeitsfilmes mit sinusférmigen Wellen wurde durch
PORTALSKI [187] und weiteren Autoren durchgefiihrt. MASSOT ET AL. [188] konnten anhand der mathe-
matischen Beschreibung zeigen, dass es in den Wellentdlern zu einer Wirbelbildung mit Riickfluss ent-
gegen der Schwerkraft kommt. Die Wellen fiihren zu einer starken Durchmischung, was sich in einem
besseren Stoff- und Warmetransport zeigen kann.

Auf Grund der grofien Bedeutung von Flissigkeitsfilmen bei Warme- und Stofftransportvorgdngen
existieren eine Vielzahl von Untersuchungsergebnissen fiir unterschiedliche Fliissigkeiten und Ober-
flachen. Als Beispiel sind die Ergebnisse von AMBROSINI ET AL. [189] fiir kaltes Wasser (9 = 20 ...30 °C)
auf einer vertikalen Edelstahloberfliche zu nennen. Fiir Reynolds-Zahlen von Ref = 39...368 be-
stimmten sie die mittlere Filmdicke &§ = 0,20...0,56 mm, die minimale Filmdicke Omin =
0,14 ...0,27 mm und die maximale Filmdicke §,,,x = 0,40 ... 2,14 mm. Fiir die allgemeine Beschrei-
bung der Filmdicke in Abhdngigkeit von den Parametern in dimensionsloser Form wird haufig eine
Korrelation mit anderen dimensionslosen Kennzahlen genutzt. AL-SIBAI [162] leitete fiir die dimensi-
onslose minimale Filmdicke, maximale Filmdicke, Grundfilmdicke und mittlere Filmdicke empirische
Gleichungen her. Exemplarisch sei hier die dimensionslose mittlere Filmdicke aufgeschrieben:

5% =1+0,615- Re)™" (4.49)

Demgegeniiber fanden ZHOU ET AL. [190] bei ihren Messungen folgenden Zusammenhang zwischen di-
mensionsloser mittlerer Filmdicke und Filmreynolds-Zahl fiir zwei Konfigurationen des Einlaufs:

S 0,43...0,44
5% = 0,83 Ref (4.50)

Weitere Grofien zur Beschreibung der Oberflichenwelligkeit sind die Wellenldnge Iy, Wellenge-
schwindigkeit uy; und Wellenfrequenz fiy bzw. deren Kehrwert die Wellenperiodendauer Ty,. Die
Wellenfrequenz und —amplitude kdnnen bspw. mit einer Fast-Fourier-Transformation bestimmt wer-
den. Zu beachten ist, dass die Wellengeschwindigkeit nicht zwangslaufig der Transportgeschwindig-
keit der Filmoberflache entspricht und demzufolge nicht mit der Filmoberflaichengeschwindigkeit ver-
wechselt werden sollte [162]. Umgekehrt stellte AUSNER [153] fest, dass der Unterschied nicht signifi-
kant ist.

Fiir die statistische Beschreibung der Filmoberfliche wurden die Haufigkeitsverteilung [154], Spekt-
raldichtefunktion [185,186,191,192] oder die Bestimmung der Wahrscheinlichkeitsdichtefunktion
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[184,185] fiir die Filmdicke herangezogen. Letztere nutzten CHU & DUKLER [184] zur Bestimmung der
Grundfilmdicke. Das Vorgehen zur Bestimmung der Wahrscheinlichkeitsdichtefunktion und der Her-
leitung der Grundfilmdicke ist im Anhang A6 beschrieben. Das Vorgehen zur Bestimmung der Spekt-
raldichtefunktion ist im Anhang A7 erldutert.

CHU & DUKLER [186] fanden in den Spektraldichtefunktionen Maxima der auftretenden Wellenam-
plitude im Frequenzbereich von 3 Hz bis 5 Hz. Demgegentiber bestimmten KARAPANTSIOS ET AL. [185]
dieses Maximum im Bereich von 5 Hz bis 8 Hz und AMBROSINI ET AL. [189] im Bereich von 7 Hz bis 9 Hz.
Diese Wellenfrequenzbereiche konnen nach KARAPANTSIOS ET AL. den grofden Rollwellen zugeordnet
werden und scheinen unabhdngig von der Reynolds-Zahl zu sein.

Die Oberflaichenwelligkeit fiihrt gegeniiber einem laminaren Film zu einer Vergrofderung der Phasen-
grenze zwischen Fliissigkeitsfilm und umgebender Luft, welche durch das Oberflachenverhaltnis

b = 12 (4.51)

Lo
beschrieben wird. Lp, ist die Lange der Phasengrenze und L, die Lange in Hauptflief3richtung (x-Rich-

tung). Die Vergrofierung der Oberflache ist sehr gering, was z. B. HELBIG [154] mit ¢, = 1,000 ...1,003
fiir Reynolds-Zahlen im Bereich von Ref = 23 ... 523 gezeigt hat.

4.3.2 Experimentelle Methoden

Zur Bestimmung der Filmdicke und der Untersuchung der Oberflaichenwelligkeit existiert eine Viel-
zahl von Methoden, die hier zusammenfassend vorgestellt werden.

mechanische Methoden

Eine einfache Methode ist die Bestimmung der mittleren Filmdicke durch Messung der Volumen-
stromdichte unter Anwendung der Gleichung 4.10 mit Annahme der NUSSELT’schen Wasserhauttheo-
rie. Dieser Ansatz gilt nur fiir eine laminare Fallfilmstromung und ist fiir turbulente Fallfilmstromun-
gen nur bedingt einsetzbar. Die Wagung des liber eine bestimmte Oberflache fliefienden Filmes stellt
eine zusatzliche Methode zur Bestimmung der mittleren Filmdicke dar. Eine weitere Moglichkeit ist
die Anwendung einer mechanischen Nadelkontaktmethode mit zum Beispiel Mikrometerschrauben,
bei welcher meist die maximale Filmdicke bestimmt wird. Diese Methode nutzten u. a. KIRKBRIDE [193]
und TAKAHAMA & KATO [194]. ATAKI & BART [195] nutzten die gleiche Methode zur Bestimmung des
Querschnittes eines Rinnsales, wobei der Kontakt zwischen Nadel und Fliissigkeitsoberflache mit ei-
nem optischen System detektiert wurde.

elektrische und elektrothermische Methoden

Eine simple elektrische Methode basiert auf die Positionierung einer Nadelspitze mit variablem Ab-
stand zur Oberflache. An der Nadelspitze wird eine Spannung angelegt. Sobald das stromende Fluid
die Nadelspitze beriihrt, ist der Stromkreis geschlossen. Somit fliefdt iiber die Nadelspitze ein elektri-
scher Strom. Die Auswertung der elektrischen Nadelkontaktmethode kann mit einem Signalgeber
(BRAUER [196]) oder durch Aufzeichnung des Stromverlaufes mit einem Oszilloskop erfolgen.

Eine weitere Variante ist mit Hilfe eines kapazitiven Messsystems gegeben, bei welcher bei bekannter
Dielektrizitat des Fluides iiber die gemessene Spannung auf die Filmdicke geschlossen werden kann.
DUKLER & BERGELIN [197] wandten diese Methode erstmalig zur Bestimmung der Filmdicke an. Unter
Anderem nutzten die Methode BRAUNER & MARON [198] zur Bestimmung der Welligkeit fiir unter-
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schiedliche Oberflichenneigungswinkel und TAKAHAMA & KATO [194] zur Messung der Stromungscha-
rakteristik eines Fliissigkeitsfilmes. Diese Methode nutzte auch AMBROSINI ET AL. [189], wobei sie die
Genauigkeit und Empfindlichkeit durch diverse Modifikationen erhéhten. ZHANG ET AL. [199] haben
diese Methode zur Untersuchung der Filmdicke bei Fliissigkeitsfilmen unterschiedlicher Temperatur
genutzt. Auch YU ET AL. [174] nutzten das kapazitive Messprinzip zur Bestimmung der Filmdickenver-
teilung auf einer vertikalen ebenen Probe.

Ahnlich funktioniert die Hochfrequenzimpedanzmethode (HFI, engl. High Frequency Impedance). Die
HFI-Sonde besteht aus einem Innen- und Aufienleiter, wobei der Innenleiter mehrere Millimeter her-
ausragt. Die innere Spitze wird in die Fliissigkeit getaucht und zwischen den Leitern wird ein hochfre-
quentes elektrisches Feld angelegt. Die gemessene Impedanz dndert sich mit der Dielektrizitats-
konstante. Durch die stark unterschiedliche Dielektrizitiatskonstante zwischen Fliissigkeit und Gas
kann die Phasengrenze bestimmt werden [153].

Die Messung der elektrischen Leitfahigkeit kann ebenfalls zur Bestimmung der Filmdicke genutzt wer-
den. SWANSON [200] entwickelte hierzu im Rahmen seiner Dissertation die Methode mit zwei parallel
angeordneten und in das Fluid eintauchenden Sonden. Zwischen den Sonden wird eine Wechselspan-
nung angelegt. Der elektrische Widerstand zwischen den Elektroden kann bei bekannter spezifischer
Leitfahigkeit des Fluides einer Filmdicke zugeordnet werden. Bei dieser Methode ist jedoch die Beein-
flussung der Stromung durch die Sonden grof3, weshalb TELLES & DUKLER [201] zwei parallele Elektro-
den in die Probe eben zur Oberflache einbrachten (fush-mounted). KANG & KIM [202] entwickelten fiir
die Methode eine alternative Anordnung der Sonden. Bei der sogenannten flush-wire Anordnung ist
eine Sonde in die Oberflache eingelassen, wobei die zweite Sonde in die Fliissigkeit taucht. Dadurch
konnte die raumliche Auflésung der Filmdicke erhoht werden.

Eine weitere elektrische Methode zur Bestimmung der Phasengrenze, welche die Kiihlung eines Drah-
tes bei Bertihrung mit dem Fluid nutzt, ist die Heifs- oder Hitzedrahtmethode (engl. hot wire method).
Durch die Beriihrung dndert sich der Widerstand sehr schnell fiir kurze Zeit, wodurch ein Pulssignal
ausgegeben wird. Diese Methode wurde unter anderem von ISHIGAI ET AL. [160] und MASCARENHAS &
MUDAWAR [203] genutzt.

akustische Methoden

Die akustischen Methoden basieren auf der Ultraschalltechnik. Hierzu werden auf der Riickseite zum
stromenden Fluid ein Ultraschallgenerator und der Empfanger angeordnet. Die Ultraschallwellen wer-
den an der Oberfldche zwischen Substrat und Gas sowie an der Phasengrenze zwischen Fliissigkeit
und umgebender Gasphase reflektiert. Durch den Zeitunterschied zwischen Aussendung und Messung
des Signals kann die lokale Filmdicke bestimmt werden. Diese Methode setzten zum Beispiel LU ET AL.
[204] und PEDERSEN ET AL. [205] zur Bestimmung der Filmdicke von stationdren kondensierenden Fil-
men ein. CHEN ET AL. [206] nutzten grundsatzlich dieselbe Technik, wobei sie jedoch eine Puls-Echo
sowie Echo-Delay Ultraschallmethode einsetzten.

optische Methoden und Methoden der elektromagnetischen Strahlung

Optische und auf elektromagnetischer Strahlung basierende Methoden bieten den Vorteil, dass keine
oder eine sehr geringe Beeinflussung der Stromung durch die Messung erfolgt. Sie werden haufig im
Zusammenhang mit sichtbarem Licht (Photometrie) oder mit elektromagnetischer Strahlung (Radio-
metrie), welche das sichtbare Licht einschlieft, benutzt. In diesem Zusammenhang soll kurz auf die
wichtigsten Benennungen von radiometrischen Gréfien eingegangen werden [67]. Die dquivalenten
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Bezeichnungen der photometrischen Grofden, bei dem das durch Lichtquellen ausgesandte fiir das
menschliche Auge sichtbare Licht berticksichtigt wird, sind in Klammern angegeben. Strahlungsquel-
len senden Strahlungsenergie Q. (Photometrie: Lichtmenge Q, ) in Form von elektromagnetischen
Strahlen aus. Die Strahlungsleistung ¢. (Photometrie: Lichtstrom ¢,) ist die auf die Zeit bezogene
Strahlungsenergie. Die von einer Quelle ausgesandte Leistung bezogen auf die Flache der Strahlungs-
quelle wird als spezifische Ausstrahlung M, (Photometrie: spezifische Lichtausstrahlung M,,) bezeich-
net. Wird umgekehrt die bestrahlte Flache betrachtet, so wird dies Bestrahlungsstirke E, (Photomet-
rie: Beleuchtungsstirke E,,) genannt. Die Bestrahlung H, (Photometrie: Belichtung H,)) wiederum ist
das Zeitintegral der Bestrahlungsstirke. Die oft bei der Messung von photometrischen und radiomet-
rischen Grofien angegebene /Intensitit I ist je nach Anwendungsfall unterschiedlich definiert. In
DOBRINSKI ET AL. [207] wird die Intensitdt der Energiestromdichte, welche eine auf die Flache bezogene
Leistung darstellt, gleichgesetzt. Sie ist somit der Bestrahlungsstarke dhnlich. DOBRINSKI ET AL. be-
schreiben umgekehrt mit der Intensitit den Eindruck der Helligkeit, welche nach HERING ET AL. [67]
ein Maf$ fiir die Strahlungsleistung ist. Die Helligkeit kann zum Beispiel mit Digitalkameras bestimmt
werden, welche die einfallende Strahlung in digitale Werte umwandeln und als Farb- oder Grauwerte
ausgeben. Innerhalb dieser Arbeit wird die Intensitit als ein allgemeines Maf} fiir die ausgesandt oder
auftreffende Strahlungsmenge unabhangig von der genauen physikalischen Grofde genutzt. Ein Bei-
spiel ist die Intensitat als Maf? fiir den gemessenen Grauwert von Digitalkameras.

Bei der schattenfotografischen Methode (engl. shadowgraphy) flief3t der Film zwischen einer Licht-
quelle und einer Detektionseinheit, wodurch die Kontur der Filmoberflache und somit Filmdicke so-
wie Oberflachenwelligkeit bestimmt werden kénnen. Diese Methode wurde zum Beispiel von PARK &
Nosoko [208] sowie HELBIG [154] fiir Rohre eingesetzt. Fiir ebene Proben ist die Methode weniger
geeignet, da hierbei eine Uberlagerung mehrerer Wellen zwischen Leuchtquelle und Sensor erfolgt
und somit keine Differenzierung einzelner Héhenprofile maoglich ist.

TAKAMASA & HAZUKU [209] nutzten die Verschiebung eines Laserstrahles (LFD - Laser Focus Displace-
ment) zur Bestimmung der Filmdicke auf einer vertikalen Ebene. Die Messung der Filmdicke auf ei-
nem vertikalen Rohr wurde unter Anwendung der gleichen Methode durch TAKAMASA & KOBAYASHI
[210] durchgefiihrt. Hierbei wird ein Laserstrahl durch einen halbdurchlassigen Spiegel und eine
Linse geleitet. Die an der Filmoberflache reflektierte elektromagnetische Strahlung des Lasers wird
durch die Linse zuriickgeleitet und durch den Spiegel in einen optischen Sensor mit vorgeschalteter
Blende umgelenkt. Die Linse wird mit Hilfe einer angebrachten Stimmgabel periodisch bewegt, wobei
die Bewegungen durch einen Bewegungssensor detektiert werden. Ist der Laserstrahl nicht auf die
Oberflache fokussiert, so kann die ausgesandte Strahlungsenergie des Lasers die Blende vor dem Sen-
sor nicht vollstdndig passieren und die gemessene Energie ist geringer. Wenn ein Fokus auf der Mess-
oberflache erzielt wird, so passiert die gesamte reflektierte Strahlungsenergie die Lochblende und die
gemessene Energie ist hoch. Somit ist es moglich, die Filmdicke zu bestimmen.

Der Laser kann auch fiir eine Lasertriangulation, wie beispielsweise von PETERSON & PETERSON [211]
fiir die Filmdickenmessung beschrieben, eingesetzt werden. Bei dieser Methode wird ein Laserstrahl
auf die Oberflache des Messobjektes fokussiert. Ein daneben angeordneter optischer ortsauflésender
Sensor detektiert den fokussierten Laserpunkt. Andert sich die Hohe des Filmes, so verdndert sich die
Lage des Lichtpunktes und der Sensor erkennt eine Ortsverschiebung. Aus den trigonometrischen Zu-
sammenhangen kann die Verschiebung und somit die Hohe ermittelt werden. Bei transparenten Mess-
objekten, wie zum Beispiel der Fliissigkeitsfilm, ist es jedoch schwierig, die Phasengrenze eindeutig zu
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detektieren. PETERSON & PETERSON konnten die Methode in einem speziellen Aufbau mit einem Mess-
gitter erfolgreich einsetzen. Die Methode wandten auch HSU ET AL. [212] erfolgreich im Bereich eines
auftreffenden Fliissigkeitsstrahles an, wobei sie zur Detektion der Phasengrenze dem Fluid eine weif3e
Latexfarbe (0,1 %) zumischten.

Der Laser kann zusatzlich zur lokalen Messung der Filmdicke direkt iiber die fluidabhidngige Abschwa-
chung der Strahlungsenergie (Absorption des Laserlichtes) beim Durchgang durch den Film genutzt
werden. Diese als Laser Extinction Method bezeichnete Variante nutzte zum Beispiel UTAKA & NISHI-
KAWA [213] zur Bestimmung der Filmdicke wihrend eines Kondensationsvorganges.

Eine weitere optische Methode ist durch die Verwendung einer doppelfaseroptischen Sonde moglich.
Hierbei wird Licht einer Halogenlampe in Glasfaserkabel eingeleitet. Das Licht wird teilweise an der
Phasengrenze zwischen Gas und Fliissigkeit reflektiert und tritt in die zweite Glasfaser ein. Am Ende
diese Faser ist eine Mess- und Auswerteeinrichtung angeschlossen, mit deren Hilfe die gemessene In-
tensitat ausgewertet und somit die lokale Filmdicke gemessen werden kann. Diese Bauart haben z. B.
ZAITSEV ET AL. [214] angewandt, um die Filmdicke eines lokal erwdrmten Filmes zu untersuchen.

Die fluoreszenzbasierte Methode stellt eine weitere Variante zur Messung der ortlich und zeitlich auf-
gelosten Filmdicke dar. Zu diesem Zweck wird dem Fluid ein bestimmter fluoreszierender Tracer zu-
gegeben, welche durch einen Laser oder durch ultraviolettes Licht angeregt wird. Die Kurzbezeich-
nung L/F steht daher fiir Laser Induced Fluorescence oder fir Light Induced Fluorescence. Das vom
Tracer emittierte Licht wird anschlief3end von einer optischen Detektionseinheit gemessen. Bei dieser
Methode wird die Abhéngigkeit der Intensitit der ausgesandten Fluoreszenz von der Filmdicke ge-
nutzt. Diese auf die Fluoreszenztechnik basierende Methode wurde durch HEWITTET AL. [215] und HIBY
[216] entwickelt. Modifiziert und angewandt wurde diese Methode beispielsweise durch ADOMEIT
[157], AL-SIBAI [162], AUSNER [153] und SCHAGEN ET AL. [217]. Weiterhin nutzt diese Methode VLACHO-
GIANNIS & BONT0ZOGLOU [218] fiir die Messung der Filmdicke auf strukturierten Oberflachen.

Einen relativ neuen Messaufbau, welcher ebenfalls die Abschwachung des Lichtes nutzt, entwickelten
NJIFENJU ET AL. [219] anhand einer Durchlichtmethode. Sie nutzten eine Elektrolumineszensfolie, die
unterhalb des stromenden Fluides hinter einem optisch durchsichtigen Substrat angebracht wird. Mit
Hilfe einer tiber den Film angeordneten optischen Detektionseinheit wird die Intensitit des ankom-
menden Lichtes gemessen. Anschlieféend kann liber den Zusammenhang des absorbierten Lichtes die
Dicke des Filmes orts- und zeitaufgeldst gemessen werden. Fiir optisch dichte Oberflachen ist diese
Methode nicht geeignet.

Die chromatische konfokale Methode (CKM) zur Abstandsmessung stellt eine weitere Moglichkeit zur
Bestimmung der Filmdicke dar. Bei dieser Methode wird Licht mit einem breiten Spektrum (zum Bei-
spiel Weifilicht) zu einem Objektiv mit Farblangenfehler (chromatische Aberration) gesandt. An-
schliefRend wird das Licht wellenldngenabhangig auf der Oberflache fokussiert. Das reflektierte Licht
wird danach von einer Optik aufgefangen und durch ein Spektrometer ausgewertet. Fiir die fokussier-
ten Wellenldngen entstehen scharfe Peaks, woraus die Filmdicke berechnet werden kann. Eingesetzt
hat diese Methode zum Beispiel HELBIG [154] und ZHOU ET AL. [190].

Zur Ermittlung der Oberflichenwelligkeit von Fliissigkeitsfilmen kann thermische Strahlung genutzt

werden. Diese Methode hat zum Beispiel ZHANG ET AL. [199] und QI ET AL. [178] zur Bestimmung der

Wellenstruktur und zum Nachweis von Stréomungen aufgrund von Temperaturunterschieden einge-

setzt.

Weiterhin besteht die Moglichkeit einen radioaktiven Tracer zur Filmdickenmessung einzusetzen.
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Hierzu nutzte zum Beispiel JACKSON [220] das radioaktive Isotop Yttrium 91. Mit Hilfe eines Geigerzah-
lers konnte er die Impulse durch die Strahlung im inneren eines Rohres bestimmen.

Im Anhang A8 Tabelle A 6 sind die Untersuchungsbereiche und die angewandte Messmethode zu
Ubersichtlichkeitszwecken fiir die Filmdicke bzw. -welligkeit zusammengefasst.

4.4 Stromungsgeschwindigkeit

4.4.1 Modellvorstellungen und Kennzahlen

Die Stromungsgeschwindigkeit eines Flissigkeitsfilmes ist richtungs-, orts- und zeitabhéngig. Die Ge-
schwindigkeit in Hauptstromungsrichtung ist gegeniiber den Querrichtungen deutlich grofier, wes-
halb meist nur die Strémung in Hauptrichtung betrachtet wird. Haufig wird zur Beschreibung der Stro-
mung eine zeitlich und 6rtlich mittlere Strémungsgeschwindigkeit angegeben, die sich bei bekannter
mittlerer Filmdicke unter Anwendung der Kontinuitdtsgleichung 4.9 berechnen lasst.

Aufgrund von Reibungseffekten innerhalb der Stromung andert sich die Geschwindigkeit senkrecht
zur Wand. Dies fiihrt zur Ausbildung eines Stromungsprofiles, wobei an der Wand die Haftbedingung
mit der Geschwindigkeit u(z = 0m) = 0 m-s~! gilt. SCHLICHTING & GERSTEN [221] unterteilten das
Stromungsprofil in eine fluiddynamische Grenzschicht und eine AufSenstromung. In laminaren Stré-
mungen ist fiir die Geschwindigkeitsdanderung innerhalb der Grenzschicht mafdgeblich die Viskositat
der Fliissigkeit verantwortlich, so dass die Zahigkeitskrafte in der Grenzschicht dominieren, wohinge-
gen sie in der Aufenstromung vernachldssigt werden konnen. Als Grenzschichtdicke 699 wird der
wandnahe Stromungsbereich bezeichnet, welcher 99 % der Aufdenstromungsgeschwindigkeit u,, er-
reicht [221]:

U(z = 8g9) = 0,99 * Uy, (4.52)
Die laminare Grenzschichtdicke einer ebenen, quer angestromten Platte kann unter Berticksichtigung
der Einlauflange xg;, mit folgender Gleichung berechnet werden [221,222]:

8991(x) = 5...5,5 /ixm (4.53)

z

fluiddynamische
. laminare
Aufdenstromung Grenzschicht
zZ = 599,t
dufdere turbulente
w(x,2) Grenzschicht fluiddynamische
I L turbulente
Grenzschicht
Ue(x, 2) 2% 015 Do
o Ubergangsschicht
z=24,
viskose Unterschicht |
7 u(z)

Abbildung 4-7: laminares (u;) und zeitgemitteltes turbulentes (i) Geschwindigkeitsprofil
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Wie in Abschnitt 4.1 beschrieben, bildet sich mit steigender Reynolds-Zahl ein Ubergangsbereich und
anschliefend eine vollturbulente Stromung aus, wodurch sich das Geschwindigkeitsprofil andert und
nicht mehr mit dem quadratischen Ansatz beschrieben werden kann. Bei einer voll ausgebildeten, tur-
bulenten Stréomung kann die Grenzschicht wiederum in mehrere Bereiche eingeteilt werden. Ausge-
hend von der AuRenstromung existiert eine dufSere turbulente Grenzschicht 8q9;, eine Ubergangs-
schichtund eine viskose Unterschicht §,, (vgl. Abbildung 4-7) [221]. Die Viskositat hat bei der turbu-
lenten Grenzschicht innerhalb der viskosen Unterschicht den gréfiten Einfluss. In der dufderen turbu-
lenten Grenzschicht existiert eine ,scheinbare” Reibungskraft infolge der turbulenten Schwankungs-
bewegungen [221]. Ein viskoser Effekt liegt nicht vor. In der dazwischenliegenden Ubergangsschicht
existieren Krafte aus dem viskosen Effekt als auch durch die turbulenten Schwankungsbewegungen.

Die Ausbildung der Grenzschicht am Beispiel einer quer angestromten Platte ist in Abbildung 4-8 dar-
gestellt. Beim Einstromen des Fluides ist die gesamte laminare Grenzschicht klein. Mit zunehmenden
Abstand wichst die Grenzschicht an und es bildet sich eine transiente Grenzschicht. Begleitet von ei-
nem weiteren Anstieg der Grenzschicht mit zunehmenden Abstand vom Eintritt bildet sich eine voll-
turbulente Stromung. Es entsteht eine viskose Unterschicht, die mit zunehmenden Abstand sinkt, wo-
bei die gesamte turbulente Grenzschicht steigt, bis sich ein stationdrer Wert fiir beide einstellt [223].

Z viskose Unt?rschicht

Schichtdicke 6

laminare transiente turbulente X
Grenzschicht L Grenzschicht -~ Grenzschicht

<
<« L] <«

»

Abbildung 4-8: quer angestromte Platte mit Ubergang einer laminaren zur turbulenten Grenzschicht
und den Grenzschichten nach [223]

Die turbulente Grenzschichtdicke kann nach Karméan [224] mit folgender Gleichung unter Anwendung
der lokalen Reynolds-Zahl Re, berechnet werden:

1

= _1
v )5 = 0,37 Re® (4.54)

Uoo™X.

89 = 0,37 (

_u°°
ReX = Tx

Die Dicke der viskosen Unterschicht ist durch [221]

5, = 680 - § - M Rex (4.55)

Rey
abschétzbar. Fiir die Grenze des Ubergangsbereiches gilt z = 0,15 - §gq . Grundsétzlich ist die turbu-
lente Grenzschicht bei sonst gleichen Bedingungen gréfier als die laminare Grenzschicht. Anzumerken
sei weiterhin, dass die Grenzschicht von der Rauheit der Oberflidche beeinflusst wird [225].

Wie bereits erldutert, kann nach der NUSSELT‘schen Wasserhauttheorie [165] fiir laminare Filme die
Stromungsgeschwindigkeit innerhalb der Grenzschicht in Abhangigkeit vom Wandabstand mittels ei-
nes quadratischen Ansatzes beschrieben werden (vgl. Gleichung 4.7). COOK & CLARK [159] fanden eine
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gute Ubereinstimmung mit dem quadratischen Ansatz im Bereich bis Re; = 250. Neuere Untersu-
chungen zum Strémungsprofil im Bereich bis Rey = 400 haben ergeben, dass das Stromungsprofil im
Basisfilm gut mit dem quadratischen Ansatz beschrieben werden kann [153]. Ferner haben ADOMEIT
& RENZ [226] gezeigt, dass der quadratische Ansatz ndherungsweise auch fiir den welligen Bereich
eines Fliissigkeitsfilmes eingesetzt werden kann.

Ergdnzend fand ADOMEIT [157] heraus, dass das gemessene Stromungsprofil und die Filmdicke durch
die beschleunigende Wirkung von Wellen nicht exakt miteinander korrelieren. Die Geschwindigkeits-
werte weichen deutlich von der NUSSELT’schen Theorie fiir die gleiche Filmdicke ab. Zudem ergibt sich
eine Verschiebung der auftretenden Wandschubspannung und der Wellen. Insgesamt zeigte sich, dass
die aus dem Geschwindigkeitsgradienten bestimmte Wandschubspannung (Gleichung 2.14), mit Aus-
nahme der Wellenberge, grofder ist, als die aus den Berechnungen nach der NUSSELT’schen Wasser-
hauttheorie ermittelten Wandschubspannung. Beispielsweise ergab sich fiir Re; = 30 aus dem Ge-
schwindigkeitsgradienten die mittlere Wandschubspannung von 7, = 4,74 N - m~2. Die Annahmen
nach der NUSSELT’schen Wasserhauttheorie unter Nutzung des quadratischen Stromungsprofiles
(Gleichung 4.7) fiihren unter Anwendung der Gleichung 2.14 zur Berechnung der Wandschubspan-
nung fiir eine laminare Fliissigkeitsstromung eines NEWTON‘schen Fluides

TwNu = 9P " Snu " Sinapy. (4.56)
Daraus bestimmte ADOMEIT eine mittlere Wandschubspannung von Ty, = 2,73 Pa. Die deutlich gerin-
gere theoretische Wandschubspannung verdeutlicht, dass die Annahme eines quadratischen Stro-
mungsprofiles bereits im laminar-welligen Bereich zu Abweichungen fiihren kann.

Gegeniiber NUSSELT nutzten STUCHELI & OZISIK [227] zur Beschreibung des laminaren Stromungsprofils
eine Sinusfunktion

. mz
U(z) = Uy -+ sin (53), (4.57)
welche durch MUDAWAR & HOUPT [228] bestdtigt wurde.

Flir die Beschreibung der Geschwindigkeitsverteilung von vollturbulenten Stromungen haben Auto-
ren unterschiedliche Ansétze entwickelt. KARMAN [224] nutzte ein Potenzgesetz zur Beschreibung der
mittleren Stromungsgeschwindigkeit in der turbulenten Grenzschicht:

u(z) = U (iy, Z < gt (4.58)

Das Potenzgesetz ist jedoch nur fiir einen begrenzten Reynolds-Zahlbereich giiltig [225]. Auch BRAUN
ET AL. [229] nutzten einen dhnlichen Potenzansatz:

U(z) = U [1 — (M)n], Z < 099t (4.59)

S0t :

Der Exponent n entspricht dem Verhaltnis aus Maximalgeschwindigkeit der Wellen bzw. der Fil-
moberflaichengeschwindigkeit u,,, welche auch als Aufdengeschwindigkeit bezeichnet wird, und der
mittleren Stréomungsgeschwindigkeit &, wobei die Autoren Werte zwischen 2 und 9 erreichten. Bei
einem Exponent vonn = 2 entspricht die Gleichung dem quadratischen Stromungsprofil.

Die Geschwindigkeitsverteilung wird in der Literatur hdufig mit der Wandschubspannungsgeschwin-

digkeit beschrieben
Tw
Uny = |25 (4.60)
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Diese Beschreibung nutzten Autoren zum Beispiel fiir das logarithmische Wandgesetzes in dimensi-
onsloser Form [230]:

ut =u(z) _ 1

it In (zil) (4.61)

In dieser Gleichung ist z; eine Integrationskonstante und x die KArman Konstante (x = 0,4). Fiir eine

W

glatte Wand ist die Integrationskonstante nur von der Wandschubspannungsgeschwindigkeit und der
kinematischen Viskositat abhadngig. Daraus folgt die Konstante:

M+ = ZI”TW (4.62)
Nach Umstellen und Einsetzen in Gleichung 4.61 folgt

+ 1. z Lo, = g+ 1 (L
ut =~ ln(mu+)+K ln(v Z)—a+’c ln(v Z). (4.63)

Durch empirische Messungen konnte diese Gleichung tiberpriift werden. Es wurde jedoch festgestellt,
dass dieses Wandgesetz nicht in der gesamten Grenzschicht gilt, sondern in mehrere Abschnitte un-
terteilt werden muss. In der viskosen Unterschicht ist die Strémung laminar, weshalb die Geschwin-
digkeit mit zunehmenden Wandabstand linear ansteigt. Im Ubergangsbereich und in der dufReren tur-
bulenten Grenzschicht gilt das logarithmische Wandgesetz, welches sich durch empirisch ermittelte
Konstanten unterscheidet. Somit kann das turbulente Geschwindigkeitsprofil fiir eine glatte Wand in
drei Abschnitte unterteilt werden [155]:

2 u
u(z) = Wy, 0<s—%z<5 (4.64)
U u
u(z) = uq, (—3,05 +5- ln( vW Z)), 5 < :}Wz < 30
— . Yrw Uty
u(z) = Uy, (5,5 + 2,5 ln( . Z)), 30 < TZ
(a) laminar, quadratisch (b)
laminar, Sinusfunktion
= == turbulent, Potenz (z.B. [224]) v
= « «turbulent, logarithmisch I
1 turbulent, Potenz (n = 9,[229])
E !
N
o 0,8 &
E / & turbulente Grenz-
_r-‘: 0,6 ] u(x,y) schichtgrenze
et .
g /ll :
g 0,4 e 7 ..'
. / VAV 8(x > 1p)
E O 2 / é "o'...
: T
g 0 L e e an
0 0,5 1

normierte Geschwindigkeit u-u,,? viskose Unterschicht

Abbildung 4-9: (a) Strémungsprofile fiir unterschiedliche Ansatze; (b) Ausbildung eines Fliissigkeits-
filmes z. B. bei der Behalterreinigung modifiziert nach LEwIS [231]

Bei ebenen Platten wurden im Gegensatz zum Rohr Abweichungen zum logarithmischen Wandgesetz
im wandnahen Bereich festgestellt [225,232]. Messdaten zeigten, dass das Wandgesetz in der dufderen
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Uz

W z < 500 gilt [225]. Aus diesem Grund wird

v
fiir diesen Bereich das empirische Aufiengesetz angegeben:

turbulenten Grenzschicht nach Gleichung 4.64 nur bis

Ury,

2 (4.65)

z s

U — u(z) = —2,5In— + 2,75 cos? ( Z) ,500 <
899 99

Die Abbildung 4-9 (a) zeigt fiir die unterschiedlichen Ansétze beispielhafte, auf die Maximalgeschwin-

digkeit normierte, Stromungsprofile. Fiir raue Oberflachen gelten leicht abweichende empirische Glei-

chungen. An dieser Stelle sei diesbeziiglich auf die Literatur [230] verwiesen.

Insgesamt befassten sich die meisten Autoren mit der Bestimmung von mittleren Strémungsprofilen
(zum Beispiel COOK & CLARK [159]; DUKLER & BERGELIN [197], MUDAWAR & HOUPT [228]). Einige Verof-
fentlichungen beschéftigten sich zusatzlich mit instationdren Stréomungsprofilen (zum Beispiel ADo-
MEIT [157], NAKORYAKOV ET AL. [233], AL-SIBAI [162]). NAKORYAKOV ET AL. [233] fanden beispielsweise
heraus, dass die mittleren Stromungsprofile beim Vorhandensein von Rollwellen um max. 15 % vom
quadratischen Ansatz abweichen. Zudem kann die Variation der instationaren Stromungsprofile lokal
tiber 100 % erreichen. Eine Beschreibung mit dem quadratischen Ansatz war auf Grund der laminar
welligen Stromung trotzdem fiir die instationdren Stromungsprofile moglich.

Die Literatur beschreibt hauptsachlich die Ausbildung der Strémung bei quer angestrémten Platten
(zum Beispiel [223],vgl. Abbildung 4-8). Bei den haufigsten Reinigungsaufgaben wird die Reinigungs-
fliissigkeit mittels Fliissigkeitsstrahlen aufgebracht. Fiir diesen Fall hat LEwis [231] die Ausbildung der
mittleren Stromung schematisch dargestellt (vgl. Abbildung 4-9 b). Direkt nach dem Auftreffen des
Fliissigkeitsstrahles wird die Fliissigkeit umgelenkt und es bildet sich eine laminare Grenzschicht aus.
Mit zunehmenden Abstand vom Strahlauftreffort nimmt die Filmdicke ab. Ebenso dndert sich das Stro-
mungsprofil, so dass sich in den meisten Fillen ein turbulentes Stromungsprofil bildet. Die Ausbildung
der Stromungsgrenzschichten unterscheidet sich somit nicht signifikant von der einer quer ange-
stromten Platte.

4.4.2 Experimentelle Methoden

Zur Bestimmung der Stromungsgeschwindigkeit und -profile in diinnen Fliissigkeitsfilmen wurden
unterschiedliche Methoden eingesetzt, die je nach Messprinzip das gesamte Strémungsprofil oder nur
Teilbereiche (zum Beispiel Filmoberflichengeschwindigkeit) beschreiben. Im nachfolgenden Ab-
schnitt werden die bisher fiir die Stromungsgeschwindigkeit von Fliissigkeiten eingesetzten Metho-
den kurz zusammengefasst und erlautert. Anzumerken ist, dass viele Messmethoden zur Bestimmung
der Stromungsgeschwindigkeit bzw. der Auflésung des Stromungsprofiles auch fiir die Bestimmung
der Filmdicke genutzt wurden oder werden kdnnten.

elektrische bzw. elektrothermische Methoden

Die zu den elektrischen Methoden zdhlende kapazitive Messmethode kann neben der Filmdicke auch
zur Bestimmung der Stromungsgeschwindigkeit bei Anordnung von mind. zwei Messsystem in einem
definierten Abstand in Flief3richtung genutzt werden. Aus der Zeitdifferenz zwischen den Signalen der
Elektroden kann dann die Geschwindigkeit bestimmt werden. Diese Methode nutzten zum Beispiel
AMBROSINI ET AL. [189]. Er stellte fest, dass die Wellengeschwindigkeit bei geringen Reynolds-Zahlen
unabhangig von der Neigung der Oberflache ist. Die Wellengeschwindigkeit einer vertikalen Oberfla-
che lag zwischen 0,4 m - s~ (Ref = 156, Wasser 9 = 20...30°C) und 1,2 m s~ (Res = 475).

Ahnlich funktioniert die Hochfrequenzimpedanzmethode zur Bestimmung der Geschwindigkeit der
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Filmoberflache, die fiir die Filmdicke schon im vorhergehenden Abschnitt kurz beschrieben wurde.
Werden zwei solcher Sonden in einem definierten Abstand zueinander positioniert, so kann die Ge-
schwindigkeit wie bei der vorgenannten Methode ermittelt werden. Genutzt hat diese Methode zum
Beispiel AUSNER [153].

Gleichermafien kann die Nadelkontaktmethode oder die Heifdrahtmethode eingesetzt werden, bei
welcher zwei Nadeln oder Heifddrahte in Flief3richtung in einem definierten Abstand zueinander po-
sitioniert werden. Bei der Beriihrung mit grofien Wellen flief3t Strom durch die jeweilige Nadel bzw.
ein elektrischer Impuls wird durch den sich dndernden Widerstand beim Heifddraht ausgegeben,
wodurch die Zeitdifferenz bestimmt wird. Diese Varianten kénnen nur die Geschwindigkeit von ein-
zelnen grofien Wellen bestimmen.

optische Methoden

Dies ist die grofite Gruppe der Messmethoden zur Bestimmung der Stromungsgeschwindigkeit, da
eine geringe Beeinflussung der Stromung gegeben ist. Teilweise wurde die LIF Technik zur Bestim-
mung der Wellengeschwindigkeit genutzt. Hierbei wurden ebenfalls zwei Messsonden in einem defi-
nierten Abstand in Stromungsrichtung positioniert, wodurch neben der Filmdicke auch die Wellenge-
schwindigkeit bestimmt werden konnte (z. B. AL-SIBAI [162]). Moglich ist ebenfalls die Nutzung der
chromatisch konfokalen Technik unter Verwendung von zwei, in einem definierten Abstand positio-
nierten Sensoren. Haufiger wurden jedoch Tracer fiir die Bestimmung der Geschwindigkeit genutzt,
die in Form von Wellen bereits vorhanden sind (z. B. AUSNER [153]) oder zum Beispiel durch Partikel
oder Blasen hinzugefiigt werden. BRAUN ET AL. [229] bestimmten die Geschwindigkeit von Wellen so-
wie eines im Fluid mitstromenden Fluoreszenzfarbstoffes. Aus der Verschiebung der Wellen bzw. des
Farbstoffes ergibt sich zusammen mit der Zeitdifferenz die Stromungsgeschwindigkeit. Bei der Par-
ticle Tracking Velocimetry (PTV) werden Einzelpartikel detektiert und deren Geschwindigkeit be-
stimmt. Demgegeniiber werden bei der Particle Image Velocimetry (PIV) Partikelgruppen ausgewer-
tet und aus der mittleren, wahrscheinlichen Verschiebung ein mittleres Geschwindigkeitsfeld be-
stimmt. Unterschieden werden muss die Einbild- oder Zweibildmethode. Bei der Einbildmethode wird
langer belichtet, so dass sich Stromlinien abbilden. Abwandlungen verandern die Lichtintensitat {iber
die Belichtungszeit, wodurch die Stromungsrichtung eindeutig zugeordnet werden kann, nutzen zwei
Lichtimpulse innerhalb einer Aufnahme oder belichten eine Aufnahme doppelt. Am haufigsten wurde
jedoch die Zweibildmethode angewandt, bei welcher zwei separate Aufnahmen mit einem definierten
zeitlichen Abstand aufgenommen werden. Die PIV Methode mit Partikel wurde zur Bestimmung der
Filmoberflachengeschwindigkeit unter anderem durch ISHIGAI ET AL. [160] und AUSNER [153] genutzt.

Meist wurde bei der PTV und PIV Methode das Stromungsprofil im Querschnitt aufgenommen. Hierzu
wurde ein Laserstrahl zu einer Ebene aufgespannt, in welcher die Partikel beleuchtet werden. Es wird
daher nur ein begrenzter Bereich innerhalb des gesamten Stromungsgebietes gemessen. Diesen Auf-
bau nutzten unter anderem ADOMEIT [157], AL-SIBAI [162], SCHUBRING ET AL. [234], ALEKSEENKO ET AL.
[235], DIETZE & KNEER [236] und ZADRAZIL & MARKIDES [237]. CHAROGIANNIS ET AL. [238] nutzten eben-
falls die PIV Technik und kombinierten diese mit der LIF Technik zur Filmdickenmessung, wobei die
Phasengrenze eindeutig zugeordnet werden konnte. Zudem nutzten sie die gleiche Datenbasis zur
Auswertung mittels PTV Methode. Eine Methode zur Beschreibung des dreidimensionalen Geschwin-
digkeitsfeldes nutzten PASCHKE ET AL. [239] bzw. PASCHKE [240] mit der Brennebenenabtastung. Bei
dieser Methode wurde in der Draufsicht die Scharfeebene definiert verschoben. Innerhalb der Aus-
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wertung wurden unscharfe Partikel detektiert und ausgeschlossen, so dass nur scharfe Partikel aus-
gewertet wurden. Die Untersuchung von PASCHKE bzw. PASCHKE ET AL. im laminaren Stromungsbereich
zeigten eine sehr gute Ubereinstimmung mit der NUSSELT'schen Wasserhauttheorie.

Eine weitere Methode zur Bestimmung der Stromungsgeschwindigkeit ist die ebenfalls mit Partikel
arbeitende Laser Doppler Anemometrie (LDA), welche auch als Laser Doppler Velocimetry (LDV) be-
zeichnet wird. Diese Methode dient der punktuellen Bestimmung der Geschwindigkeit innerhalb der
Stromung. In der einfachsten Ausfiihrung wird ein Laserstrahl in zwei Laserstrahlen aufgeteilt. Im
Messvolumen schneiden sich die Laserstrahlen und durch die Partikel entsteht dopplerverschobenes
Streulicht. Durch die unterschiedlichen Dopplerfrequenzen der Laserstrahlen resultiert durch die
Uberlagerung eine Interferenz, wodurch die geschwindigkeitsproportionale Schwebungsfrequenz ge-
messen werden kann [241]. BERMUSKE ET AL. [242] erweiterten diese Technik zu einem Geschwindig-
keitsprofilsensor und nutzten den Aufbau fiir die Messung des Fliissigkeitsfilmes im Wandstrahlbe-
reich eines auftreffenden, kohdrenten Fliissigkeitsstrahles.

Die Fotochromatische Farbaktivierung (PDA, engl. Photochromatic Dye Activation) als weitere opti-
sche Methode wurde beispielsweise von HO & HUMMEL [243] und MORAN [244] bzw. MORANET AL. [183]
zur Bestimmung der Stromungsprofile in Fliissigkeitsfilmen genutzt. Bei dieser Methode wird ein farb-
aktivierbarer Stoff dem Fluid beigemischt. Durch Aktivierung zum Beispiel mit UV-Licht entsteht eine
diinne Linie senkrecht zur Wand. Die Stromung verschiebt diese Linie, so dass ein Stromungsprofil
entsteht, welches optisch detektiert werden kann.

weitere strahlungsbasierende Methoden

Eine strahlungsbasierte Methode ist die Nuclear Magnetic Resonance Velocimetry (engl.,, NMR, Kern-
spinresonanz, -tomografie). Diese Methode ist eine Spektroskopie, welche Resonanzphidnomene
nutzt. Fiir genauere Details und deren Anwendung auf diinne Filme sei an dieser Stelle auf die Litera-
tur verwiesen [245]. Die NMR Methode nutzten zum Beispiel HEINE ET AL. [246] fiir die Untersuchung
eines Silikonoles. Sie fanden heraus, dass das Stréomungsprofil im laminaren Stromungsbereich dem
quadratischen Ansatz folgt, wohingegen fiir den laminar-welligen Bereich eine abschnittsweise Be-
schreibung notwendig ist.

Der Anhang A9 Tabelle A 7 fasst die unterschiedlichen Messmethoden fiir die Stréomungsgeschwindig-
keit inklusive deren Einsatzbedingungen zusammen. Die meisten Vero6ffentlichungen beinhalten Er-
gebnisse im niedrigen Reynolds-Zahlbereich bzw. fiir Fluide, die nicht zur Reinigung eingesetzt wer-
den. Der fiir die Reinigung wichtige laminar-wellige und vollturbulente Stréomungsbereich fiir Wasser
oder wasserahnliche Fliissigkeiten fiir unterschiedliche Oberflachenneigungswinkel wurde bisher
nicht vollstandig bzgl. Stromungsprofil und Filmoberflachen- bzw. Wellengeschwindigkeit untersucht.

60



Zielsetzung und Losungsweg

5 Zielsetzung und Lésungsweg

5.1 Problemstellung

Der aktuelle Stand der Technik zeigt, dass die Auslegung von Reinigungsprozessen haufig auf Basis
von Erfahrungswissen, welches teilweise in z. B. Normen festgeschrieben ist, beruht. Infolge der meist
unbekannten Wechselwirkung zwischen Prozessparametern und Reinigungsverhalten von Schmutz-
ablagerungen werden zur sicheren Reinigung tendenziell grofdere Mengen Reinigungsfliissigkeit und
Energie (chemische, thermische) eingesetzt. Der Trend individualisierter Produkte fithrt beim Her-
steller zu kleineren Produktionsmengen des jeweiligen Produktes und somit haufigeren Produkt-
wechseln auf den Maschinen und Anlagen. Durch diese steigt zusatzlich die Reinigungshaufigkeit, was
einen erhohten Ressourcenaufwand zur Folge hat und dadurch auch die Kosten fiir die Reinigung stei-
gen. Parallel nehmen die Anforderungen an den Umweltschutz zu. Hierdurch ergibt sich die Forderung
nach einem geringeren Ressourceneinsatz, was im Widerspruch zu steigenden Reinigungsanforde-
rungen steht. Aus dieser Gegenlaufigkeit zwischen sicherer Produktion und Ressourcenschonung
ergibt sich ein hohes Optimierungspotenzial. Um beide Anforderungen erfiillen zu kénnen, sind Kennt-
nisse zu den Reinigungsvorgiangen und den Wechselwirkungen zwischen Verschmutzung und Stré-

mung notwendig.

Die Vorgange und Zusammenhange bei der automatischen Nassreinigung sind bisher nicht vollstandig
erklarbar, weshalb sie Gegenstand aktueller Forschungen sind. Die grofiten Fortschritte wurden im
immergierten System erzielt [14,36,41]. Dabei wird durch verschiedene Autoren besonders auf den
Zusammenhang zwischen Wandschubspannung, Turbulenzintensitit und Stoffilbergangsvorginge
verwiesen. Diese fiir das immergierte System bestehenden Zusammenhéange gelten nicht zwangslaufig
fiir nicht immergierte Systeme. Im Gegensatz zu einem immergierten System existiert eine freie Fliis-
sigkeitsoberflache und die wirkende Schwerkraft beeinflusst die Stromung in starkerem Maf3e. Beson-
ders beim Fliissigkeitsfilm kann es durch die Fliissigkeitsoberflaiche und die geringe Filmdicke zur Be-
einflussung des wandnahen Bereiches kommen. Als Beispiel ist hier die Wandschubspannung zu nen-
nen, welche durch die Welligkeit der Fliissigkeitsoberflache ebenfalls schwankt. BRAUNER ET AL. [198]
fanden beispielsweise heraus, dass besonders grofde Wellen den Stofftransport positiv beeinflussen,
weil die resultierenden Stromungsschwankungen bis zur Oberflache reichen. Dies zeigt, dass die in
Bezug auf das immergierte System gewonnenen Erkenntnisse nicht direkt auf das nicht immergierte
System angewandt werden konnen. Zusatzlich sind Fliissigkeitsfilme haufig an der Reinigung von
nicht immergierten Systemen beteiligt und erzeugen vor allem in schwer zugénglichen Bereichen die
Hauptreinigungswirkung. Beispiele hierfiir sind die Reinigung von komplexen Bauteilen mit stati-
schen Spriihkugeln, welche lokal begrenzte Auftreffbereiche mit hoher mechanischer Wirkung erzeu-
gen, oder Schwallreinigern. Auch in Verarbeitungsmaschinen werden vielfach stationire Spriihdiisen
zur Reinigung eingesetzt, die auf den Oberfladchen Fliissigkeitsfilme erzeugen.

Die Zusammenstellung zum Stand der Wissenschaft in den vorangegangenen Abschnitten zeigt, dass
Flussigkeitsfilme bisher hauptsachlich Untersuchungsobjekt in der Verfahrenstechnik zur Verbesse-
rung der Warmeiibertragung von zum Beispiel Verdampfern waren. Erste wissenschaftliche Untersu-
chungen zur Reinigungswirkung von Fliissigkeitsfilmen und der Einfliisse des Stromungsverhaltens
auf die Reinigung wurden durch PATEL & JORDAN [21] und LERCH ET AL. [22] durchgefiihrt. PATEL & JOR-
DAN stellten einen Zusammenhang zwischen Stromungsverhalten und der Reinigung von Mikroorga-
nismen fest. Sie fanden heraus, dass die mechanische Reinigungskomponente eine hohe Bedeutung
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hat, welche bei einer vertikalen Position der Oberflache am grofdten war. LERCH ET AL. bestimmten fiir
eine eher durch diffusives Auflosen gepragte Verschmutzung eine leicht geneigte Position als optimal,
betrachteten jedoch das Stromungsverhalten nicht gesondert. Schlussendlich konnten sie keine allge-
meinglltige Aussage fiir alle WIP Prozesse ableiten. Die bisherigen Ergebnisse fithren zu der Vermu-
tung, dass die Beriicksichtigung des vorherrschenden Reinigungsmechanismus auch fiir das Design
des Reinigungsobjektes wichtig ist. Durch die hohe Bedeutung von Fliissigkeitsfilmen als limitierender
Faktor bei der Nassreinigung nicht immergierter Systeme und den bisher geringen Umfang an wissen-
schaftlichen Reinigungsuntersuchungen steht dieser im Fokus der vorliegenden Forschungsarbeit.

Fiir die Uberpriifung der wirkenden Reinigungsmechanismen im nicht immergierten System und den
Zusammenhang mit Stromungsparametern sind daher geeignete Experimente notwendig. Die Bezie-
hung zwischen Stromungsparametern und Reinigungskennwerten bei Fliissigkeitsfilmen ist bisher
kaum wissenschaftlich erforscht, woraus sich ein Forschungsbedarf ableitet und somit ein Beitrag
zum Verstdndnis der Reinigungsvorgange im nicht immergierten System geleistet wird.

5.2 Arbeitshypothese

Im Zentrum der vorliegenden Arbeit steht die Arbeitshypothese, dass anhand von makroskopischen
Reinigungsuntersuchungen unterschiedlicher Modellverschmutzungen das Reinigungsverhalten gra-
vitationsgetriebener Fliissigkeitsfilme bewertet und ein Zusammenhang mit den Strémungsparame-
tern fiir verschiedene Betriebsparameter hergestellt werden kann, woraus sich Optimierungsanséatze
fiir eine effizientere Reinigung ergeben.

5.3 Vorgehen

Um die Hypothese zu untersuchen, bedarf es einer orts- und zeitaufgel6sten Untersuchung des Reini-
gungsverhaltens des Fliissigkeitsfilmes im Vergleich zu theoretisch und messtechnisch (direkt oder
indirekt) bestimmten Stromungsparametern. Ein Teilziel der Arbeit ist es deshalb, vorhandene Me-
thoden anzupassen oder neuartige Methoden zu entwickeln, so dass eine Anwendung fiir die vorge-
nannte Problemstellung erméglicht wird. Den wissenschaftlichen Teil der Arbeit stellt die Methoden-
entwicklung bzw. -anpassung, die Auswertung der Messergebnisse und die kritische Uberpriifung
bzw. Einordnung der Ergebnisse dar. Den ingenieurtechnischen Schwerpunkt der Arbeit umfassen die
Versuchsstandentwicklung, Konzeption der Messsysteme und Durchfiihrung der Untersuchungen.
Zum Schluss werden die gewonnenen Erkenntnisse zusammengefasst, um deren Anwendbarkeit in
der Industrie sowie eine wissenschaftliche Weiterfithrung der Untersuchungen zu erméglich.

Die Kernpunkte der Arbeit sind:

e Bestimmung der Substratoberflacheneigenschaften

e Methodenentwicklung zur Detektion und automatischen Auswertung von Benetzungszustan-
den fiir nicht transparente Substrate

e Planung, Durchfiihrung und Auswertung der Benetzungsuntersuchung

e Methodenanpassung bzw. -entwicklung zur Bestimmung von Stromungskenngréfien

e Planung, Durchfiihrung und Auswertung der Messungen fiir die Stromungskenngréfien

e Modifizierung einer Methode zur Detektion von Ablagerungen auf Oberflachen

o Auswahl eines geeigneten Stoffsystems als Modellverschmutzung

e Planung, Durchfiihrung und Auswertung der Reinigungsuntersuchungen
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Die Reinigungswirkung von Fliissigkeitsfilmen wurde bisher fiir Mikroorganismenverschmutzung
[21] und pastdse Verschmutzung [22] als Modell fiir die Reinigung von Partikeln genutzt. Neben den
Verschmutzungen von Mikroorganismen und Partikeln sind die viskosen Fliissigkeiten nach Typ 1
(zum Beispiel Starke) entsprechend der Cleaning Map nach FRYER & ASTERIADOU [42] von hoher in-
dustrieller Bedeutung und sollen somit im Fokus der Betrachtungen stehen.

Im Ergebnis werden aus den gewonnenen Ergebnissen fiir die Benetzung, Stromungsparameter und
Reinigungsverhalten Riickschliisse auf die Wirkmechanismen und Zusammenhange abgeleitet. Diese
Kenntnisse konnen in der Industrie zur Auslegung der Reinigungsprozesse eingesetzt werden und
dienen gleichzeitig als Ausgangspunkt fiir fortfiihrende wissenschaftliche Untersuchungen von zum
Beispiel neuartigen Reinigungstechnologien oder der Erforschung anderer Verschmutzungstypen.

5.4 Zusammenhang mit anderen Arbeiten

Der Kern der Arbeit ist die experimentelle Untersuchung der Phdnomenologie bei der Reinigung unter
Einbeziehung der auftretenden Stromungsparameter. Die angewandten Methoden zur Detektion des
Reinigungsfortschrittes bauen auf die Dissertationen von SCHOLER [14] und MAUERMANN [19] auf. Eine
weitere Verbindung besteht zur Dissertation von KOHLER [247], welcher im gleichen Zeitraum an der
TU Dresden, VAT, dhnliche Untersuchungen mit einem Fliissigkeitsstrahl durchfiihrte.
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6 Material und Methoden
6.1 Auswahl Substrate

Die im Maschinen- bzw. Anlagenbau der Lebensmittel- und Pharmaindustrie eingesetzten produktbe-
rithrenden Oberfldchen miissen besondere Eigenschaften besitzen. Die Konstruktionswerkstoffe miis-
sen inert gegenliber dem Produkt, Reinigungsmittel und Desinfektionsmittel sein. Des Weiteren be-
steht die Forderung nach Korrosionsbestindigkeit, nicht toxischen Eigenschaften und mechanischer
Stabilitat [248].

Tabelle 6-1: Substratoberflachen

Material Oberflachenbearbeitung
1.4301 Metallblank, Walzqualitat 2B
1.4404 Feingeschmirgelt
1.4404 Elektropoliert
1.4404 Metallblank, Walzqualitat 2B
1.4404 Geschliffen

1.4435 Elektropoliert

1.4435 Metallblank, Walzqualitat 2B

In der Lebensmittel- und Pharmaindustrie werden fiir den produktberiihrenden Bereich vorwiegend
Edelstihle vorgeschlagen [43,12,248]. Durch Anderung der Zusammensetzung der Stahllegierung
konnen die Eigenschaften auf den jeweiligen Anwendungsfall angepasst werden, so dass Edelstidhle
zum Beispiel bei hoheren Temperaturen und aggressiven Medien eine verbesserte Korrosionsbestan-
digkeit aufweisen. Aufgrund der Relevanz von Edelstahloberflichen werden diese innerhalb dieser
Arbeit untersucht. Weiterhin wird fiir die geplanten Untersuchungen der Einfluss der Oberflachenei-
genschaften berticksichtigt. Hierzu ist es notwendig, unterschiedliche Spezifikationen festzulegen. In
der Lebensmittelindustrie wird vorwiegend der Edelstahl 1.4301 (AISI 304) in Walzqualitat 2B ein-
gesetzt. Dieser am haufigsten untersuchte Edelstahl wird auch in diesen Untersuchungen naher be-
trachtet. Zusatzlich wird er zur Bestimmung des Benetzungs- und Strémungsverhaltens von Fliissig-
keitsfilmen sowie fiir die Charakterisierung des Stoffsystems eingesetzt. Des Weiteren sollen Oberfla-
chen untersucht werden, die auch in der Pharmaindustrie Anwendung finden. Hierzu gibt die ASME-
BPE [12] Empfehlungen, wonach austenitischer Edelstahl vom Typ AISI 316 und 316L zu bevorzugen
ist. Zur Spezifikation nach AISI 316L konnen die europaischen Bezeichnungen 1.4404 und 1.4435 zu-
geordnet werden. Als Oberflachenbearbeitung werden Proben mit Walzqualitit 2B, feingeschmirgelte,
geschliffene und elektropolierte Oberflichen untersucht. Tabelle 6-1 enthalt die Zusammenfassung
der Substrate.

6.2 Topografiebestimmung

Die Topografiebestimmung erfolgt fiir alle im vorhergehenden Abschnitt ausgewahlten Substrate und
jeweils 4 Wiederholungen. Zu diesem Zweck werden zwei unterschiedliche Messsysteme eingesetzt.
Einerseits wird ein chromatischer Weifdlichtsensor (Chromatic White Light Sensor - CWL, Microglider
der Fa. Fries Research & Technology GmbH) und andererseits ein Konfokalmikroskop (High-Resolu-
tion Scandisk Confocal Microscopy - SDCM, psurf explorer der Fa. NanoFocus AG) eingesetzt.
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Tabelle 6-2: Topografiekennwerte fiir verschiedene Substrate

Material Oberflichenbearbei- Rauheit in pm; chromatischer Rauheit in pm; Konfokal-
tung Weiflichtsensor mikroskop
S,inpm S inum Sainpm S.inum

1.4301 Walzqualitat 2B - - 0,14 £0,03 2,78+ 0,61
1.4404 Feingeschmirgelt | 0,33+0,02 4,21+0,41 0,30£0,03 3,00+ 0,41
1.4404 Elektropoliert 0,18+ 0,04 2,43 £0,47 0,11 +£0,03 1,19 £ 0,20
1.4404 Walzqualitat 2B 0,47+ 0,08 7,12 £ 1,34 0,25+ 0,05 3,51+0,59
1.4404 Geschliffen 0,21+0,01 3,06%£0,60 0,13+£0,00 1,23+0,01
1.4435 Elektropoliert 0,21+0,02 2,89+0,62 0,12+0,01 1,49+ 0,52
1.4435 Walzqualitat 2B 0,67+0,08 8,68+0,54 0,53+0,06 4,97 £ 0,54

Beim CWL wird weifes Licht auf der zu messenden Oberflache fokussiert, wobei die Fokusldnge stark
wellenldngenabhéngig ist. Das Lichtspektrum wird an der Oberfldche gestreut und durch ein Spektro-
meter analysiert. Anhand der Peak-Wellenldnge kann der Abstand zwischen Sensor und Oberflache
ermittelt werden [47]. Das SDCM ist ebenfalls eine optische Methode zur Ermittlung der dreidimensi-
onalen Oberflache, wobei das Licht einer Quelle mit Hilfe einer in z-Richtung beweglichen Optik fo-
kussiert wird. Das Licht wird an der Oberflache reflektiert und ausgewertet. Ist die Oberflache nicht
fokussiert und unscharf, so ist das Ausgangssignal niedrig. Im Gegensatz dazu ist das Signal hoch, wenn
das Licht fokussiert ist [47]. Der CWL kann schneller grofiere Oberflachen analysieren, wobei die Auf-
l6sung geringer gegeniiber dem SDCM ist.

In Tabelle 6-2 sind die Ergebnisse fiir den chromatischen Weifdlichtsensor (Kantenldnge L, =
1200 um, Schrittweite Ax = 2,5 pm) und das Konfokalmikroskop (Kantenlange L, = 260 pm, Schritt-
weite Ax = 0,5 pm) zusammengefasst. Grundsatzlich wird mit dem Konfokalmikroskop eine gerin-
gere Rautiefe als mit dem chromatischen Weifdlichtsensor gemessen. Ursache ist vermutlich die klei-
nere Untersuchungsflache und die grofdere Schrittweite, wodurch zum Beispiel tiefere Rillen nicht de-
tektiert werden. In der Tabelle kann abgelesen werden, dass die Oberflachen 1.4404 und 1.4435 mit
Walzqualitit 2B die grofdte mittlere Rauheit aufweisen. Ebenso hat die feingeschmirgelte Oberflache
im Vergleich zu den anderen Substraten eine erhohte mittlere Rauheit. Sie weisen dennoch die durch
die EHEDG [248,249] geforderten maximale Mittenrauheit von S, < 0,8 pm auf. Die geringste mittlere
Rauheit haben die elektropolierten und geschliffenen Proben.

In Abbildung 6-1 bis Abbildung 6-4 sind die 3-D-Oberflachenstrukturen fiir die unterschiedlichen
Oberflachenbearbeitungen fiir Edelstahl 1.4404 dargestellt, welche mit Hilfe des Konfokalmikrosko-
pes aufgenommen worden. Es ist erkennbar, dass die feingeschmirgelte Probe eine sehr ungleichma-
Bige Struktur aufweist, wodurch ein schlechteres Reinigungsergebnis zu erwarten ist. Diese ungleich-
formige makroskopische Struktur wird durch keinen hier angegebenen Rauheitswert beriicksichtigt
(vgl. Tabelle 6-2). Die elektropolierten Proben sind relativ gleichméaf3ig, was ein geringeres Anlagern
von Schmutzbestandteilen zur Folge haben kann. Ebenso lasst sich eine geringere Ablagerung von
Mikroorganismen erwarten. Die metallblanke Probe zeigt teilweise tiefe Schluchten, was sich auch in
den gemessenen Rauheitswerten wiederspiegelt. Das geschliffene Substrat hat relativ geringe Un-
ebenheiten und zeigt eine anisotrope Oberflachenstruktur. Die Rauheit in Schliffrichtung ist geringer
als die Rauheit quer zu Schliffrichtung.

65



Material und Methoden

Abbildung 6-3: Walzqualitat 2B Abbildung 6-4: geschliffen

In Tabelle 6-3 ist die qualitative Beschreibung fiir jede Oberflachenbearbeitung zusammengefasst.

Tabelle 6-3: Beschreibung der Oberflachentopografie

Oberflachenbearbeitung Beschreibung
Walzqualitat 2B sehr geringe Anisotropie, kaum Berge, wenige lochartige Vertiefungen
Feingeschmirgelt geringe Anisotropie, viele Spitzen und Vertiefungen, durch Oberfla-

chenbearbeitung erzeugte Téler in alle Richtungen

Elektropoliert geringe Anisotropie, Walzrichtung erkennbar, keine Spitzen, einzelne
kleine Erh6hungen

Geschliffen anisotrope Oberflache, kleine Berge und Taler quer zur Schliffrichtung

6.3 Kontaktwinkelmessung

Zusatzlich zu der Topografiebestimmung werden von den Oberflachen die Benetzungseigenschaften
anhand des Kontaktwinkels ermittelt. Hierzu wird ein Tropfenkonturanalyse-System DAS-10 der
Firma Kriiss GmbH eingesetzt. Fiir die Untersuchung wird deionisiertes Wasser mit einem Tropfenvo-
lumen von 20 pl bei einer Temperatur von 20 °C verwendet. Die Kontaktwinkel werden an der linken
und rechten Flanke des Tropfens 20 s nach dem Aufsetzen bestimmt und gemittelt. Je Probe werden
3 Tropfen an unterschiedlichen Stellen gemessen und so ein mittlerer Kontaktwinkel bestimmt. Zu-
satzlich zu Ethanol gereinigten Substraten werden Proben mit RCA-Vorreinigung untersucht. Dieser
Reinigungsschritt wurde erstmals durch Schéler [14] fiir die Vorbereitung von Proben fiir Reinigungs-
versuche eingesetzt. Hierfiir wird die Probe im ersten Schritt ebenfalls mit Ethanol gereinigt. Danach
werden diese in einer Losung aus Wasser, Wasserstoffperoxid und Ammoniumhydroxid (Volumen-
verhaltnis 20:4:1) bei 60 °C fiir 10 min getaucht. Anschliefiend werden die Proben mit deinoisiertem

Wasser gespiilt und getrocknet.

Durch den Vergleich der Ethanolvorreinigung und der RCA-Reinigung wird tberpriift, ob die Vorrei-
nigung einen Einfluss auf die Oberflicheneigenschaften hat. In Tabelle 6-4 ist der Kontaktwinkel fiir
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die untersuchten Proben dargestellt, wobei je Oberflachenspezifikation und Vorreinigung zwei Sub-

strate gemessen wurdenz?.

Tabelle 6-4: Kontaktwinkel fiir verschiedene Substrate

Material Oberflichenbearbeitung Kontaktwinkel 6 in °
(Ethanolreinigung) (RCA-Reinigung)
14301 Walzqualitit 2B 74,1+ 6,4 62,5+ 3,9
14404 Feingeschmirgelt 87,1+ 6,3 69,3 +4,2
1.4404 Elektropoliert 78,4 £+ 3,9 85,1+3,1
14404 Walzqualitit 2B 88,3+54 94,0+ 3,6
1.4404 Geschliffen 72,1 £ 8,8 89,5+2,1
(in Hauptstromungsrichtung)
1.4404 Geschliffen 759 £2,0 -
(quer zur Hauptstrémungsrichtung)

1.4435 Elektropoliert 73,71 2,7 80,5+ 4,2
1.4435 Walzqualitit 2B 90,7 £ 8,7 85,3+2,1

Aus den Messungen kann abgeleitet werden, dass die Vorreinigung den Kontaktwinkel beeinflusst.
SCHOLER [14] stellte am Beispiel einer elektropolierten Edelstahloberflache 1.4301 ebenfalls fest, dass
die RCA-Reinigung den Kontaktwinkel verandert. Der Kontaktwinkel erhéhte sich bei seinen Messun-
gen infolge der RCA-Reinigung. Fiir elektropolierte Oberflachen kann dies bestatigt werden, gilt jedoch
nicht fiir alle untersuchten Oberfldchenspezifikationen. Deshalb kann keine klare Tendenz abgeleitet
werden, ob eine RCA-Reinigung zu einem hoheren oder niedrigeren Kontaktwinkel fiihrt. Ursache
kénnen z. B. unterschiedliche Restverschmutzungen auf der Oberflache sein. SCHOLER stellte zudem
fest, dass die Standardabweichung bei den ethanolgereinigten Oberflachen grofier ist, als bei den RCA-

gereinigten Oberflachen. Auch dieses Ergebnis kann nicht generell bestatigt werden.

Grundsatzlich sind die Unterschiede zwischen den Werkstoffen 1.4404 und 1.4435 gering (vgl. Tabelle
6-4). Sie zeigen jedoch eine grofiere Abweichung gegeniiber den Edelstahl 1.4301. Im Mittel iiber alle
mit Ethanol gereinigten Proben ergibt sich ein Kontaktwinkel von 6, = (80,0 &+ 7,5) ° und tber alle
RCA gereinigten Proben von 6, = (80,9 + 11,2) °. Die Ergebnisse liegen in dem von anderen Wissen-
schaftlern ermittelten Bereich. So bestimmten beispielsweise MAUERMANN ET AL. [ 78] fiir den Edelstahl
1.4301 Walzqualitat 2B einen Kontaktwinkel von 68, = 80 ° und SCHOLER fiir elektropolierten Edelstahl
1.4301 einen Kontaktwinkel von 6, = 55,4 ° (Ethanolreinigung) bzw. 8, = 68,4 ° (RCA-Reinigung).
Die Ergebnisse von PONTER ET AL. [168] liegen ebenfalls im Bereich von 6, = 64 ... 66 °, wobei sie nicht
die exakte Edelstahlspezifikation angegeben haben.

Die Kontaktwinkelmessung ist zeit- und fluidabhéngig, weshalb es sinnvoll ist, diese in eine vom Fluid
unabhdngige Grofde umzurechnen. Hierzu kann die spezifische Grenzflichenenergie herangezogen
werden. Berechnet wird diese iterativ aus der Kontaktwinkelmessung nach L1 & NEUMANN [77] (Glei-
chung 2.13) oder Kwok & NEUMANN [76] (Gleichung 2.12). Fiir eine Temperatur von 20 °C ist die spe-
zifische Grenzflachenenergie zwischen Wasser und Luft mity,; = 72,75 m]J - m~2 gegeben [77]. In Ta-

belle 6-5 sind die Ergebnisse der Grenzflichenenergieberechnung zusammengefasst. Um immer einen

z Messung: Alfredo Calvimontes, Leibniz-Institut fiir Polymerforschung Dresden
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gleichmafdigen Ausgangszustand gewahrleisten zu konnen, werden in den nachfolgenden Reinigungs-

untersuchungen nur Proben mit RCA-Vorreinigung eingesetzt.

Tabelle 6-5: spezifische fiir verschiedene Substrate

Material Oberflichenbearbeitung spezifische Grenzflichenenergie y s g inm] - m~2
(Ethanolreinigung) (RCA-Reinigung)
1.4301 Walzqualitat 2B 40,6 +4,8 46,3+ 2,4
1.4404 Feingeschmirgelt 31,0+4,0 42,1+2,4
1.4404 Elektropoliert 36,5+2,4 32,2%£2,0
1.4404 Walzqualitat 2B 30,2+ 3,4 26,7 £2,2
1.4404  Geschliffen (in Hauptstro- 40,4+5,4 29,5+1,3
mungsrichtung)
1.4404 Geschliffen(quer zur 38,0+1,3 38,0+1,3
Hauptstromungsrichtung)
1.4435 Elektropoliert 41,8+3,1 351+2,6
1.4435 Walzqualitat 2B 28,8 +5,4 32,1+1,3

6.4 Untersuchungsobjekt

Die Reinigung mittels Fliissigkeitsfilmen erfolgt vorwiegend zwischen und unterhalb von auftreffen-
den Spriih- und Spritzstrahlen. Die Oberflache kann eben oder gekriimmt sein und eine beliebige Nei-
gung gegeniiber der Horizontalen besitzen. Zudem kénnen die Oberflachen bewegt oder ruhend sein.
Die zu reinigenden Oberflichen sind am haufigsten fest montierte, ruhende Teile von industriellen
Anlagen und Maschinen. Deshalb wird im Folgenden von ruhenden Oberfldchen ausgegangen. Um re-
produzierbare und quantitative Untersuchungen des Fliissigkeitsfilmes ermdglichen zu koénnen, ist
eine Abstraktion von grofden realen Oberflichen, wie sie zum Beispiel in Behaltern vorkommen, zu
ebenen kleineren Oberflachen notwendig. Dadurch wird eine gute Handhabung ermdoglicht, was zum
Beispiel beim reproduzierten Vorreinigen und Verschmutzen der Proben vorteilhaft ist, und es kann
eine kompaktere Messeinrichtung eingesetzt werden. Eine gekriimmte Behalteroberfliche kann bei
einer geniigenden Grofde als ebene Oberflache angesehen werden. Um Randeffekte wie zum Beispiel
veranderte Stromungsverhaltnisse durch Menisken weitestgehend ausschliefien zu kénnen, wird als
Breite fiir die Oberflache 100 mm gewahlt. Fiir die Lange in Hauptstromungsrichtung wird die dreifa-
che Breite mit einer Lange von 300 mm festgelegt. Hierdurch ergibt sich fiir die Strémungsmessungen
und Reinigungsuntersuchungen ein geniigend grofier Messbereich.

6.5 Grundaufbau der Versuchsanlage

Eine Aufgabe innerhalb der Arbeit besteht in der Entwicklung und Inbetriebnahme einer Versuchsan-
lage zur Bestimmung von Stromungsparametern und zur Durchfiihrung von Reinigungsuntersuchun-
gen fiir Fliissigkeitsfilme. Die Versuchsanlage muss so konzipiert sein, dass sie industrielle CIP- und
WIP- Prozesse abstrahiert nachstellen kann und die notwendigen Messaufbauten fiir Stromungs- und

Reinigungsuntersuchungen in der Versuchsanlage genutzt werden kénnen.
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Abbildung 6-5: Grundaufbau Fliissigkeitsfilmversuchsstand

Der Aufbau ist so konzipiert, dass er einen gleichméfiigen Flissigkeitsfilm fiir die Untersuchungen er-
zeugt, eine Variation der Parameter ermdglicht und eine grundsatzliche Modularitét fiir den Einbau
unterschiedlicher Messsysteme besitzt. Der Versuchsaufbau (vgl. Abbildung 6-5; Rohrleitungs-und In-
strumentierungsplan siehe Anhang A10) besteht aus einem Behdlter zur Bevorratung der Reinigungs-
fliissigkeit, welcher mit einer Heizpatrone zum definierten Erwarmen der Fliissigkeit ausgestattet ist.
Nach dem Behilter ist eine Kreiselpumpe (Ebara CDXHS 70/05) mit angeschlossenem Frequenzum-
richter (Peter Electronic Typ VDi 150/3E2/1P66 1,5 kW) installiert, wodurch ein Volumenstrom im
Bereich von 15...3001- h™! eingestellt werden kann. Bezogen auf die vorwiegend genutzten Sub-
strate mit einer Breite von 100 mm ergibt sich nach Gleichung 4.1 eine maximal einstellbare Volumen-
stromdichte von 3 m3 - h™! - m™1. Somit werden die in Abschnitt 4.2 zusammengefassten minimalen
Volumenstromdichten und die mindestens nach ASME-BPE [12] empfohlenen Werte erreicht. Die Rei-
nigungsfliissigkeit wird in einem Zwischenbehilter mit einem Uberlauf gepumpt. Durch den konstan-
ten Fiillstand im Uberlaufbehélter kann am Auslauf immer ein konstanter Druck sichergestellt wer-
den. Zusatzlich wirkt der Zwischenspeicher als Puffer, wodurch zum Beispiel Pulsationseinfliisse der
Pumpe auf die Strémung verringert werden. Der eingestellte Volumenstrom wird mit Hilfe eines
Schwebekorperdurchflussmessers (kalibriert auf vollentsalztes Wasser; Fa. Krohne VA40F/R; max.
Messfehler AV = + 2,51- h™1) bestimmt. Nach dem Volumenstrommessgerit befindet sich ein Schalt-
ventil, um ein zeitgenaues Uberstromen der Oberfliche zu erméglichen und somit den Beginn der Rei-
nigung genau definieren zu kénnen. Das Fluid stromt anschlieRend in ein Uberlaufwehr, wodurch eine
gleichmaflige Verteilung des Fluides iliber die benetzte Breite erreicht wird. Ersatzweise kann das
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Uberlaufwehr auch durch andere Aufgabevorrichtungen wie zum Beispiel einzelner Diisen ausge-
tauscht werden. Nach der Fluidaufgabe ist die Turbulenz und Stromungsgeschwindigkeit stark durch
die Art der Aufbringmethode beeinflusst. Daher ist es notwendig, dass sich der Stréomungsfilm ent-
sprechend der Einstellparameter (zum Beispiel Oberflichenneigungswinkel, Volumenstromdichte,
Oberflache) vollstindig ausbildet. Um dies sicherstellen zu konnen, ist ein Einlaufbereich notwendig.
TAKAMASA & HAZUKU [209] ermittelten in ihren Untersuchungen fiir eine vertikale Oberflache eine not-
wendige Einlauflinge von 333,5 mm und legten diesen Wert anhand der vollstindig ausgebildeten
Wellen fest. Auf Basis dieses Wertes wird im vorhandenen Versuchsstand eine Einlauflinge von
500 mm vorgesehen. Dem Einlaufbereich schliefdt sich der eigentliche Messbereich an, wobei die Sub-
strate seitlich geklemmt und somit schnell auswechselbar sind. Oberhalb des Messbereichs sind Be-
festigungsmoglichkeiten fiir das entsprechende Messsystem angebracht. In Abbildung 6-5 ist dies bei-
spielhaft durch ein Kamera- und Beleuchtungssystem gezeigt. Um Umwelteinfliisse auf die Messungen
zu minimieren und optische Messungen unter Ausschluss des Umgebungslichtes zu ermdglichen, ist
das Fallfilmmodul inkl. Messsystem in einer Dunkelkammer installiert. Die Steuerung und Messdaten-
erfassung erfolgt iiber das Programm LabView (Fa. National Instruments AG).

Mit dieser Versuchsanlage konnen unterschiedliche Parameter und Betriebszustdnde eingestellt wer-
den. Diese sind in Tabelle 6-6 zusammengefasst.

Tabelle 6-6: Parameter und Betriebszustidnde der Versuchsanlage

Parameter Beschreibung
Volumenstrom 0,25..3m3-h™1.-m™
Fluidtemperatur ~20...65°C
Oberflichenneigungswinkel 5..90°
gﬁ;&aﬁi‘f ~350 mm - ~1000 mm
. o Zirkulationsstromung (Mehrfachverwendung) oder Verwen-
Ceiile i dung als verlorene Fliissigkeit (Einmalverwendung)

6.6 Auswahl der Fliissigkeit

Die Arbeit beinhaltet die Erforschung des Zusammenhanges zwischen den Stréomungsparametern und
dem Reinigungsverhalten von Fliissigkeitsfilmen auf unterschiedlichen Substraten. Untersuchungen
zum Einfluss chemischer und thermischer Energie sowie deren Optimierung stehen nicht im Fokus
dieser Arbeit, weshalb als Reinigungsfliissigkeit Wasser eingesetzt wird.

Wasser als Hauptbestandteil der Mehrzahl der Reinigungsfliissigkeiten benotigt, je nach Anwendungs-
fall eine bestimmte Wasserqualitat, wie im Abschnitt 2.3.1 beschrieben. Fiir die Reinigung von Maschi-
nen und Anlagen der Lebensmittel-, Pharma- und Kosmetikindustrie muss das Wasser mindestens
Trinkwasserqualitdt besitzen. Je nach herzustellenden Produkt kann diese Forderung speziell im
Pharmabereich deutlich dariiber hinausgehen, so dass auch Reinstwasser eingesetzt wird. Bei der Rei-
nigung von Maschinen und Anlagen ist es zudem empfehlenswert fiir das abschlief3ende Spiilen (engl.
Final Rinse) Wasser mit moglichst wenig gelosten Stoffen einzusetzen, damit nach der Trocknung
keine ungewiinschten Ablagerungen aus dem Wasser zuriickbleiben.
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Durch den hohen Volumenanteil von Wasser in industriellen Reinigungsfliissigkeiten ist davon auszu-
gehen, dass vordergriindig das Wasser die Flief3- und Benetzungseigenschaften bestimmt. Eine Aus-
nahme bilden Tenside, die die Grenzflichenspannung und somit das Benetzungsverhalten stark ver-
dndern. Ein industrieller Trend ist die Minimierung des Ressourceneinsatzes und somit der Reduzie-
rung chemischer Zusatze zu den Reinigungsfliissigkeiten. Wasser ohne Zusatze stellt aus dieser Sicht
das Optimum dar. Umgekehrt begiinstigen die chemischen Zusitze den Reinigungsprozess, weshalb
die Anwendung von purem Wasser als ungiinstigster Anwendungsfall fiir die Reinigung zu betrachten
ist. Die Untersuchungsergebnisse mit Wasser werden deshalb auch bei industriellen Anwendungen
mit chemischen Reinigungsfliissigkeiten einsetzbar sein.

Eine weitere Ressourcenreduzierung ist durch die Verringerung der Reinigungsfliissigkeitstempera-
tur moglich. Um auch diesen fiir die Reinigung ungiinstigsten Anwendungsfall abbilden zu kénnen,
werden die Untersuchungen bei Raumtemperatur 9 = 20 ...25 °C durchgefiihrt. Als Fliissigkeit fiir
die Untersuchung der Hydrodynamik, der Quellung und als Reinigungsfliissigkeit wird vollentsalztes
Wasser eingesetzt.

6.7 Festlegung der Einstellparameter fiir die Strémungs- und Reini-
gungsmessungen

Die Untersuchungen zur Hydrodynamik und Reinigung von Festkorperoberflichen werden fiir dhnli-
che Einstellparameter durchgefiihrt, weshalb die Parameter kurz zusammengefasst werden. Ergibt
sich die Notwendigkeit davon abzuweichen, so wird das an entsprechender Stelle separat erwahnt.

Die Oberflichen im industriellen Umfeld, die von Fliissigkeitsfilmen {iberstromt werden, sind sehr
haufig vertikal und leicht geneigt angeordnet. Dennoch konnen an ungiinstigen Stellen auch wenig
geneigte Oberflachen auftreten. Deshalb wird innerhalb der Arbeit ein Substratneigungswinkel von
ap; = 15 °...90 ° erforscht. Um den Versuchsumfang einzuschranken, werden die aufwendigen Reini-

gungsuntersuchungen fiir drei Neigungswinkel ap; = 30 °; 60 °; 90 ° durchgefiihrt.

Die fiir die Reinigung mittels Fliissigkeitsfilm notwendige Volumenstromdichte wird in der Literatur
zum Beispiel durch die ASME-BPE vorgegeben [12], weshalb eine geringfiigig h6here maximale Volu-
menstromdichte I;; = 2,5 m® - h™! - m~! genutzt wird. Im Sinne einer effizienteren Gestaltung von Rei-
nigungsprozessen ist es sinnvoll, auch geringere Volumenstromdichten zu beriicksichtigen, weshalb
hauptsichlich I, = (0,5;1,0; 1,5; 2,0; 2,5) m® - h™! - m~* untersucht werden.

6.8 Charakterisierung des Stoffsystems
6.8.1 Quellverhalten

Wie im Abschnitt 2.3.3 dargestellt, kdnnen einige Verschmutzungen beim Kontakt mit der Reinigungs-
fliissigkeit quellen, wodurch sich die Schichtdicke dndert sowie die Bindungskrafte innerhalb der Ver-
schmutzung und zwischen Verschmutzung und Oberflache vermindert werden. Fiir die Reinigung und
deren zeitliche Abfolge ist die Quellung ein entscheidender Prozess, der u. a. von der Verschmutzung,
der Reinigungsfliissigkeit und deren Temperatur abhdngt. TULADHAR ET AL. [250] fanden fiir eine Mol-
keproteinverschmutzung in Kontakt mit unterschiedlichen Natronlaugekonzentrationen heraus, dass
die Stromungsgeschwindigkeit auf die maximale Quelldicke keinen Einfluss hat. Die initiale Quellrate
ist jedoch davon abhangig. In dieser Arbeit wird das Quellen fiir die ausgewahlten Verschmutzungen
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fiir den stationdren Fall detailliert untersucht. Der Quellvorgang und besonders die sich dndernde
Schichtdicke wurde bei bisherigen Untersuchungen mit unterschiedlichen Methoden analysiert. Ein-
gesetzt wurden die Wagung [251,252] der Proben, Anwendung von Fluid Dynamic Gauging und deren
Riickrechnung auf die Schichtdicke [253-255] sowie Riickstreu- oder Durchlichtmethoden [36]. Fer-
ner kann die Schichtdicke mit einer Messuhr oder optisch mittels Mikroskopobjektiv bestimmt wer-
den.

Tabelle A 8 im Anhang A11 fasst diese Methoden inkl. wichtige Eigenschaften zusammen. Die sich an-
dernde Schichtdicke beim Quellvorgang sollte ohne Beeinflussung der Schmutzschicht gemessen wer-
den. Somit sind durch die notwendige Entnahme der Probe aus dem Quellbecken die Wagung (Vari-
ante a) oder Anwendung der Messuhr (Variante b) ungeeignet. Beim Fluid Dynamic Gauging (Variante
d) wird iliber eine oberhalb der Verschmutzung positionierte Diise die Fliissigkeit abgesaugt. Diese
Absaugung fiihrt zu einer ungewiinschten, 6rtlichen ,Reinigung”, weshalb ein zyklisches Versetzen
der Diise wihrend des Quellprozesses notwendig ist. Dies haben zum Beispiel GORDON ET AL. [256] mit
dem scanning Fluid Dynamic Gauging (sFDG) umgesetzt. Bei der optischen Methode (Variante c) und
der Riickstreu- bzw. Durchlichtmethode (Variant e) wird die Schmutzschicht nicht beeinflusst. Auf-
grund der Vor- und Nachteile werden zur Bestimmung des Quellverhaltens die sFDG-Methode, opti-
sche Messung und die Riickstreu- bzw. Durchlichtmethode genutzt und miteinander verglichen.

Die zu untersuchenden Proben miissen vor den Messungen vorbereitet und verschmutzt werden. Die
grundsatzliche Prozedur ist bei allen Versuchen gleich, weshalb diese kurz zusammenfassend be-
schrieben wird. Die Substrate werden mit der jeweiligen Verschmutzung mit Hilfe der von MAUERMANN
ET AL. [48] entwickelten Rakelmethode definiert beschichtet. Bei dieser Methode wird auf dem Sub-
strat eine grofdere, undefinierte Verschmutzungsmenge aufgebracht. Mit Hilfe einer Rakel und einem
definierten Spalt zwischen Rakel und Oberflache wird die liberschiissige Verschmutzung abgezogen,
wodurch eine gleichmaflige Schichtdicke auf der Oberflache zurtickbleibt. Fiir genaue Details zur An-
wendung der Rakelmethode wird auf die Literatur verwiesen [19,48]. Beim Rakeln wird ein Spalt zwi-
schen Rakel und Oberfldache von 100 um, 200 um und 300 pm verwendet. Vor der Beschichtung wer-
den die Substrate gereinigt und gewogen (m;). Danach werden diese ca. 24 h bei Normklima (23 °C,
50 % Luftfeuchtigkeit) getrocknet und abermals gewogen (m,). Somit lasst sich ein auf die Grundfla-
che der Probe (Ag) bezogenes Flichenverschmutzungsgewichtbestimmen:
—my

FVG = M2™™

Ao

(6.1)

scanning Fluid Dynamic Gauging (sFDG

@N Durchfluss- Die Versuche mittels sFDG-Me-
i sensor thode wurden durch Herrn Hannes
> kapazitiver Ab-  Kghler wihrend eines Forschungs-
standssensor aufenthaltes an der University of
Schrittmotor Cambridge in Zusammenarbeit mit
Saugdiise Patrick Gordon durchgefiihrt. Der
Probe mit Ver- Versuchsaufbau und das Vorgehen
) T e | schmutzung ist detailliert in [253,256] be-
| B — y yTisch schrieben und soll hier nur kurz
Abbildung 6-6: schematische Darstellung des scanning Fluid zusammengefasst werden.

Dynamic Gauging Versuchsaufbaus nach GORDON ET AL. [256]
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In Abbildung 6-6 ist der Versuchsaufbau dargestellt. Das als Quellfliissigkeit genutzte vollentsalzte
Wasser mit einer mittleren Temperatur von 9 = (19,1 + 1,1) °C, wird von einem Nebenbecken in das
Hauptbecken gepumpt. Uberschiissige Fliissigkeit lduft iiber und flieft zuriick in das Nebenbecken.
Als Sollwert fiir den Abstand zwischen Saugdiise und der auf einer Edelstahloberfldache aufgebrachten
Verschmutzung wird ein Spalt von g, = 50 pm oder 75 um vorgegeben. AnschliefRend wird die
Flussigkeit eingefiillt und der Schrittmotor bewegt die Diise, bis der Sollabstand des Massestromes
erreicht wird. Riickschliisse auf den Abstand sind {iber den vorab bestimmten Zusammenhang zwi-
schen dem Spalt an der Diisenmiindung zur Verschmutzung und dem gemessenen Massestrom mog-
lich. Bei einer Anderung des Massestromes wird die vertikale Position der Saugdiise nachgefiihrt,
wodurch der Abstand zwischen Saugdiise und Verschmutzung auch wahrend des Quellprozesses kon-
stant gehalten wird. Die vertikale Position z der Diise wird fortlaufend aufgezeichnet. Als minimale
Messdauer werden 20 min festgelegt. Die Referenzh6he der Festkorperoberflache zy wird direkt im
Anschluss an den Messungen fir 10 Punkte bestimmt. Somit ist bei konstantem Spalt &gy, die
Schmutzschichtdicke 65 aus der gemessenen vertikalen Position z und der Referenzhdhe z, in Abhéan-
gigkeit von der Zeit bekannt:

0,6 | 8s(t) = z(t) — z, (6.2)

Die Ermittlung der Schichtdicke im un-

=
t

gequollenen Zustand ist nicht moglich,
O da fiir die Messung das Becken mit Fliis-
sigkeit gefiillt sein muss. Im Anschluss

=
N

wird die Diise zur Oberflache bewegt, bis
der zum Diisenspalt dquivalente Mas-

=
o

sestrom erreicht wird. Dargestellt ist die

* Position 1

% Position 2 aus der Disenposition berechnete

Schmutzschichtdicke 65 in mm
=
w

=
Y

Position 3 scheinbare Schmutzschichtdicke in Ab-

o0 _ O Auswertepunkt bildung 6-7. Das Heranfahren der Diise
0 10 20 30 fiihrt zu einer relativ grof3en Totzeit der
Zeit toyey in min Messung von trorm = 0,4...4 min, in-

Abbildung 6-7: Schmutzschichtdicke einer Starkever-

nerhalb welcher die Verschmutzung be-
schmutzung mit der sFDG Methode an drei Messpunkten

reits quellen kann. Die Hohe in welcher
erstmals der Massestrom erreicht wird, stellt den ersten Datenpunkt fiir die Messung dar (grofder
Kreis). Je nach Veranderung des Quellzustandes wird die Diise zurtickgefiihrt, wodurch die Quellung
am Ort gemessen wird. Da Messfehler durch das ortliche Absaugen der gequollenen Schmutzschicht
nicht auszuschliefsen sind, wird die Position nach ca. 4...9 min gedndert und die Diise fahrt erneut zur
Oberflache. Dieses Vorgehen wiederholt sich fiir jede Messposition. Zwischen den Messungen an einer
neuen Position und den Werten an der vorhergehenden Position treten deutliche Spriinge auf (vgl.
Abbildung 6-7), so dass davon auszugehen ist, dass Teile der oberen Schmutzschicht abgesaugt wer-
den. Deshalb werden bei der sFDG Methode fiir jede Position nur Werte fiir das erste Erreichen der
Schmutzschicht verwendet.

Riickstreu- und Durchlichtmethode

Fiir die Quellungsmessung mit der Riickstreu- und Durchlichtmethode wird ein Triibungsmessgerat
(Fa. Formulaction, Turbiscan Lab Expert) eingesetzt. Dieses Messgerit misst den Transmissions- t
und Reflexionsgrad ¢ von monochromatischem Licht (A = 630 nm). Um die Phasengrenze zwischen
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Abbildung 6-8: (a) Messprinzip der Riickstreu-/Durchlichtmethode, (b) Kiivette mit Probentrager

Fliissigkeit und Verschmutzung bestimmen zu kénnen, wird die Strahlungsquelle inkl. Detektoren ver-
tikal verfahren (Abbildung 6-8 a). Der Zyklus fiir eine Messung ist minimal 20 s. Als Substrate werden
kleine Edelstahlproben mit einem Durchmesser von 12,7 mm eingesetzt, welche im sauberen und ver-
schmutzten Zustand zur Bestimmung des Flachenverschmutzungsgewichtes gewogen werden. Die
Proben werden auf den Kiivettenboden gelegt (Abbildung 6-8 b), welcher zur Vermeidung von Un-
ebenheiten mit einem schwarzen Harz ausgegossen ist. Zur Bestimmung der Substratoberflache wird
im ersten Schritt eine saubere Probe mit Fliissigkeit gemessen. Die verschmutzte Probe wird danach
in den auf 25 °C temperierten Messraum des Triibungsmessgerates positioniert und eine erste Mes-
sung zur Bestimmung der Phasengrenze zwischen Verschmutzung und Flissigkeit durchgefiihrt. An-
schliefend wird die auf 25 °C erwarmte Quellfliissigkeit (vollentsalztes Wasser) zugegeben und die
Messkammer geschlossen. Dieser Prozess bendtigt ca. 30 s, weshalb auch bei dieser Messmethode
eine relativ grofie Totzeit der Messung entsteht. Zusatzlich kann das Verhalten der Schmutzschicht
wahrend der Quellung in der Messkammer nicht beobachtet werden, weshalb zum Beispiel das Ablo-
sen der Schmutzschicht von der Oberflache zu Fehlmessungen und Fehlinterpretationen fithren kann.
Durch vorsichtiges Herausheben der Probe im Anschluss an die Messung wird beurteilt, ob die Ver-
schmutzung weiterhin an der Oberfliache haftet oder sich bereits abgeldst hat. Als Vorteil der Methode
ist die iber die gesamte Messdauer konstante Messkammertemperatur zu werten, weshalb mit dieser

Methode Langzeitmessungen mdglich sind.
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Abbildung 6-9: Transmissions- und Riickstreuungsgrad am Beispiel einer Starkeverschmutzung
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Gemessen wird der Transmissions- und Riickstreuungsgrad iiber die Kiivettenhdhe in 40 pm Schritten
fiir unterschiedliche Zeitpunkte. Ein beispielhafter Plot ist in Abbildung 6-9 dargestellt. Die vom ma-
ximalen Transmissionsgrad deutlich geringere Linie ist die Messung ohne Fliissigkeit. Diese wird ver-
wendet, um die Phasengrenze zu Beginn der Quellung festzulegen. Die Bestimmung der Festkorper-
oberflache ist mit dieser Messmethode nicht méglich, weshalb nur eine Verdnderung der Phasen-
grenze bestimmt werden kann. Ausgewertet wird die Anderung der Phasengrenze bei festen Trans-
missionsgraden (z. B. 30 %, 50 %, 70%) und in Bezug zur Phasengrenze zum Zeitpunkt tque = 0's.

optische Methode

Der Versuchsaufbau fiir die optische Mess-
methode ist in Abbildung 6-10 dargestellt.
Er besteht aus einem Quellbecken, in dem
die Reinigungsfliissigkeit eingefiillt wird.
Die Hinterleuchtung erfolgt mit einem Ha-
logenstrahler und einer Streuscheibe. Fiir
die Detektion wird eine farbige Industrieka-
mera (Fa. Baumer GmbH, VLG-20C.I) mit ei-
nem Mikroskopobjektiv (Fa. Opto GmbH,
Zoom 70 XL, TV-Tubus 2.0X, Vorsatzobjek-
tiv 2.0X) eingesetzt. Gesteuert wird der Ver-

suchsaufbau mit LabView. Vor der Ver-

suchsdurchfiihrung wird der Maf3stab mit
Hilfe einer Mikroskala (Fa. Bresser, Objekt-
trager mit Mikroskala 1mm, Teilung

Tl
verschmutzte ¥ @ Quellbecken
Probe

Abbildung 6-10: optischer Quelleversuchsaufbau 1/100 mm) aufgenommen. Die Probe wird

im leeren Quellbecken so positioniert, dass die Oberkante der Probe in der Mitte des Aufnahmeberei-
ches liegt. Um das Aufschwimmen der Probe zu verhindern, wird sie im Randbereich mit Gewichten
beschwert. AnschliefRend wird der Fokus auf die Vorderkante der Probe gelegt. Dies dient zum spate-
ren Festlegen der Oberfliche. Nach einer Aufnahme wird die Fokusebene ca. 1 - 2 mm in die Ver-
schmutzung verlegt. Hierdurch werden Randeffekt z. B. durch geringere Schichten vermieden. Danach
wird das Becken mit VE-Wasser (9 = 20 ... 23 °C) gefiillt und parallel die Messung gestartet. Die Mes-

Schwarz-Weif3-Bild sungen werden fiir mindestens 10 min durchge-
Grenze Verschmut- fithrt, wobei sie fiir jede Verschmutzung und jeden
zung und Flissigkeit Rakelspalt mindestens viermal wiederholt werden.

Die optische Methode ermdglicht gegeniiber sFDG

Ergebnisse mit deutlich geringerer Beeinflussung

Originalbild der Schmutzschicht. Mit dieser Methode kann be-

sonders die Quellung direkt nach der Benetzung

mit Fliissigkeit detektiert werden, da nur eine sehr

s _ geringe Totzeit wahrend des schnellen Fiillprozes-
ses auftritt. Bei grofden Schichtdicken und langer

Abbl]dung 6-11: Detektion der Quel]diCke, Ver- Que]ldauer tritt die Phasengrenze aus dem Be-
gleich detektierte Quelldicke (oben, Schwarz-

obachtungsbereich heraus und kann nicht mehr
Weif3 Bild) und Originalaufnahme (unten)
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detektiert werden. Um dennoch eine gute Auflésung der Schmutzschicht zu erhalten, wird der Aus-
schnitt so vergrofiert, dass eine Beobachtung von 0,8 mm Schichtdicke maoglich ist. Daraus ergibt sich
bei halben vertikalen Beobachtungsbereich eine theoretische Auflésung von ~0,0008 mm.

Flir die automatische Auswertung der Aufnahmen wird die Programmumgebung Matlab eingesetzt.
Im ersten Schritt wird die radiale Verzeichnung korrigiert. Anschlief3end wird die Neigung der Probe
bestimmt und berichtigt. Im ndchsten Schritt wird die Oberfldche aus der ersten Aufnahme festgelegt.
Zur Bestimmung der Grenze zwischen Verschmutzung und Flissigkeit werden drei Methoden in Form
von festem, globalem und adaptivem Schwellwert erprobt. Die Anwendung des globalen Schwellwer-
tes liefert im Vergleich zu den Originalaufnahmen die besten Ergebnisse (vgl. Abbildung 6-11), wes-
halb diese Methode eingesetzt wird.

Kinetik der Quellung

Die Kinetik des Quellvorganges kann mittels unterschiedlichen Ansitzen beschrieben werden. SINGH
& WEBER [257] kategorisierten diese am Beispiel von Hydrogel in drei Gruppen: Fick‘sche Diffusions-
modelle, Nicht Fick’sche Diffusionsmodelle, kollektive Diffusionsmodelle. Die Beschreibung der
Schmutzschichtdicke §g durch Eindringen eines Losungsmittels kann basierend auf dem zweiten
Fick'schen Gesetz [258] normiert auf die Endschmutzhohe Jg , erfolgen. Fiir die Position der Phasen-
grenze muss die Anfangshohe Jg berticksichtigt werden, woraus sich eine normierte Veranderung
der Schmutzschichtdicke ergibt:

AS;: 55—65'0 _ Ass _kl'\/f (6.3)

0s500=08s0  Adseo

Diese Gleichung geht davon aus, dass die molekulare Relaxation den Losungsmitteltransport nicht be-
einflusst [258]. Das Potenzgesetz [259] zur Beschreibung der normierten Anderung der Schmutz-
schichthéhe lautet:

ASg = kq - t™ (6.4)
Das Fick’sche Gesetz ist somit ein Sonderfall des Potenzgesetzes mit n = 0,5. Die Konstanten k; und n
sind charakteristisch fiir das Stoffsystem. Ist n > 0,5 so liegt anormale Diffusion vor, wobei n = 1 ei-
nen relaxationskontrollierten Transport impliziert. Ist die Losungsmitteleindringrate geringer als die
Relaxationsrate n < 0,5, wird dies als geringe Fick’sche Diffusion bezeichnet [259]. Das Potenzgesetz
beschreibt einen Grofdteil der Quellprozesse, fithrt jedoch ab einem Verhaltnis von Adg > 0,6 zu keiner
exakten Vorhersage [259]. Somit ist haufig die Anwendung von Nicht-Fick‘schen Diffusionsmodellen

notwendig. Als beispielhafte Ansitze sind hier der Exponentialansatz [259]

AS¢=1—ky-e kst (6.5)
und [258]
ASE =k Nt+v-t (6.6)

zu nennen. Hierin sind k, eine Konstante, k5 die Relaxationskonstante und v die Quellgeschwindigkeit,
mit welcher sich die Phasengrenze beim Quellprozess bewegt. Die letzte Gleichung enthalt den Anteil
fir den diffusionskontrollierten Prozess und den relaxationskontrollierten Prozess. SINGH & WEBER
[257] verweisen in ihrer Arbeit auf die unrealistischen Parameter in den kollektiven Diffusionsmodel-
len, weshalb diese nicht ndher beriicksichtigt werden. Sie leiteten daher Gleichungen her, die die spe-
zielle Sigmoidform beim Quellen von Hydrogelen abbilden. Diese kdnnen jedoch nur numerisch geldst
werden, weshalb diese fiir die analytische Beschreibung ungeeignet sind.
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6.8.2 Bindungskrifte

Die Messung der Bindungskrafte innerhalb einer Verschmutzung oder zwischen Verschmutzung und
Oberflache wird mit einem Bindungskraftversuchsaufbau (BKVA) durchgefiihrt. Der Versuchsaufbau
besteht in Anlehnung an wissenschaftliche Verdffentlichungen [149,150,260,261] aus einem tempe-
rierten Behalter, in welchem die Verschmutzung definiert vorquellen kann. Die Probe wird mittels
einer vertikal verfahrbaren Linearachse (ES-100, Fa. Pl miCos GmbH) definiert in den mit Quellflis-
sigkeit (VE-Wasser, ¥ = 25 °C) gefiillten Behalter hineingefahren und nach Erreichen der Quellzeit
tquen Wieder herausgehoben. Dabei wird die Probe hinter der Rakel positioniert, wobei der Rakelspalt
ORrakel eingestellt werden kann. Zusammen mit der Rakelh6he beim Verschmutzen §, ergibt sich die
theoretische Eintauchtiefe §p = 6y — dgrakel- Die tatsdchliche Eintauchtiefe ist abhdngig vom Quellzu-
stand, weshalb diese nicht angegeben werden kann. Die Rakel ist an einem Kraftsensor mit ange-
schlossenem Messwertverstarker (KD40s 2 N, GSV-3, Fa. ME-Mef3systeme GmbH) montiert, welche
wiederum an einer horizontalen Linearachse befestigt ist. Der Versuchsaufbau ist in HELBIG ET AL.
[262] beschrieben und schematisch in Abbildung 6-12 dargestellt.
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Abbildung 6-12: schematische Darstellung des Bindungskraftversuchsaufbaus

Die Verschmutzungen werden ebenfalls auf kleine Edelstahlsubstrate (40 mm x 20 mm x 1 mm) mit
Hilfe der von MAUERMANN ET AL. [48] beschriebenen Rakelapparatur aufgebracht. Anschliefend wer-
den die verschmutzten Substrate bei Normklima (23 °C; 50% Luftfeuchtigkeit) fiir ca. 18...24 h ge-
trocknet. Das Fldchenverschmutzungsgewicht wird durch Wiegen der Substrate vor dem Verschmut-
zen und nach dem Trocknen im verschmutzten Zustand nach Gleichung 6.1 bestimmt.

Die Messungen werden fiir die gewahlten Verschmutzungen mit unterschiedlichen Rakelh6éhen beim
Verschmutzen §, = (55;110;220) um, verschiedenden Rakelspalten g kel = (50;100;150) pm
und Quellzeiten tqguen = (1;2,5;5; 10; 20) min durchgefiihrt. Die Abzugsgeschwindigkeit der Rakel
betrigt fiir die meisten Messungen vg,e; = 2,6 mm - s~ 1. Der Einfluss der Abzugsgeschwindigkeit
wird in einzelnen Messreihen im Bereich von vga e = 0,65 ... 5,2 mm - st ermittelt. In Bezug zu den
auftretenden Stromungsgeschwindigkeiten (z. B. Wellengeschwindigkeit u,, < 1,5 m-s~1, [189]) ei-
ner realen Reinigung mittels Fliissigkeitsfilmstromung sind die Abzugsgeschwindigkeiten relativ klein
gewdhlt. Begriinden lasst sich das mit der wandnahen Stromung, in welcher die eigentliche Reinigung
stattfindet. An der Wand gilt die Haftbedingung, weshalb an dieser Stelle die Geschwindigkeit Null ist.
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Um dies widerzuspiegeln wird eine sehr geringe Abzugsgeschwindigkeit nahe diesem Grenzwert ge-
nutzt. Die Versuche werden fiir jeden Versuchspunkt mindestens dreimal wiederholt.

Die mit dem Kraftsensor gemessene Abzugskraft F;, wird unter Berticksichtigung der verschmutzten

Breite By = 20 mm in Abhangigkeit vom Rakelweg sp,ke1 ZU einer Abzugsspannung oy umgerechnet

Fym (Srakel)

o 6.7)

oMM (Srakel) =

Unter Ausschluss des Ein- und Auslaufbereiches von jeweils ~ 3...5 mm Lange (siehe Abbildung 6-13)
kann die mittlere Abzugsspannung oy und deren Standardabweichung liber den berticksichtigten
Rakelweg sp.1e) ermittelt werden. Die Schwankung des Ein- und Auslaufbereiches resultiert aus dem
Randeinfluss auf die Benetzung beim Verschmutzen. Eine zweite Moglichkeit besteht iiber die Berech-
nung der notwendigen, mittleren Arbeit aus dem Integral der Abzugskraft unter Ausschluss des Ein-
und Auslaufbereiches zu den Zeitpunkten ¢t; und ¢, [103]

— SRakel [t

Wum = t];—ktll r, Fum dt, (6.8)
woraus mit der verschmutzten Flache A ebenfalls die mittlere Spannung berechnet werden kann

— w

Y= %_ (6.9)

Die gemessene Abzugskraft setzt sich aus mehreren Einzelkriften zusammen (vgl. Abbildung 6-13),
deren Regionen am Beispiel des kohasiven Tren-
nens in Abbildung 6-14 (a) zusammengefasst sind
[261]. Im Bereich I wird die Verschmutzung vor

der Rakel 8p verformt. Die Verdrangung der ver-
formten Verschmutzung erfolgt im Bereich II, wo-

*
SProbe

i
4
i
11 bei die Verschmutzung meist vor der Rakel nach

A
v

oben wandert. Die Krafte infolge des Scherwider-
04 \ Abschieben der standes an der Rakelunterkante treten im Bereich

Verschmutzung ™~ [II auf. Beim adhasivem Abtrennen sind die Kraft-
[ Einfahren in die anteile dhnlich, was am Beispiel des Aufrollens in
+ 1 Verschmutzung der Abbildung 6-14 (b) dargestellt ist. Im Bereich |

0
0 10 20 30 40 tritt ebenfalls Deformation auf. Durch Verdrin-
Rakelweg Sprobe Il MM

2
N

normierte Abzugskraft F*

gung und Deformation wird die Verschmutzung in
Abbildung 6-13: Kraftverlauf am Beispiel einer ~ Rakelbewegungsrichtung verschoben und, wie in
viskosen Verschmutzung diesem Beispiel schematisch gezeigt, gegebenen-
falls aufgerollt. Der Bereich III befindet sich im Gegensatz zum Beispiel (a) an der Substratoberflache,
an welcher Krafte beim Trennen der Verschmutzung von der Oberflache auftreten.

Abbildung 6-14: Kraftanteile der (a) Kohasionskraft nach ALIET AL. [261] und (b) Adhésionskraft
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Die gemessene Kraft setzt sich daher aus den drei Anteilen zusammen:

Fum = Fyum + Fyim + Fuim (6.10)
Eine exakte Trennung der Kréfte bzw. Spannungen ist nur unter Annahmen mdglich. Die Trennkraft
kann beispielsweise aus dem Kraftverlauf abgeschatzt werden, wobei angenommen wird, dass der
ndherungsweise konstante Anteil der Kraft gleich der bendtigten Kraft zum Trennen der Verschmut-
zung bzw. Abtrennen der Verschmutzung von der Oberfliache ist (Fifk;, vgl. Abbildung 6-13). Der An-
stieg der Kraft mit zunehmendem Rakelweg beinhaltet vordergriindig die Kraft im Bereich Il zuziiglich
der Deformationskraft im Bereich I. Unter Ausschluss des Ein- und Auslaufbereiches kann eine Re-
gressionsanalyse mit einem linearen Ansatz durchgefiihrt werden. Die Trennkraft Fijy, entspricht bei
dieser Annahme dem Kraftwert nach dem Einlaufbereich. Eine weitere Variante tragt die gemessene
Spannung tber die theoretische Eintauchtiefe der Rakel p auf und ermittelt iiber eine Regressions-
analyse deren Zusammenhang. Die Trennkraft bzw. Spannung entspricht dann dem Wert bei §p =

0 pm [263].
6.9 Hydrodynamik
6.9.1 Oberflichenbenetzung

Die vollstandige Benetzung der Oberflache ist fiir die Reinigung eine Grundvoraussetzung. Durch un-
glinstige Betriebsparameter bzw. lokale Verdanderungen kann es vorkommen, dass nicht alle Bereiche
benetzt werden. Diese Bereiche werden deswegen nicht gereinigt, wodurch solche Betriebszustdnde
ein hohes Hygienerisiko darstellen. Durch Kenntnis der notwendigen Menge an Reinigungsfliissigkeit
zur sicheren, vollstindigen Benetzung aller Oberfladchen ohne Auf bzw. AbreifSen des Flussigkeitsfil-
mes kann dieses Risiko minimiert werden. Das Filmaufreifden erfolgt innerhalb einer Filmstromung,
wohingegen das Filmabreifden zum Beispiel an einer seitlichen Begrenzung auftreten kann.

Die Untersuchung zur Bestimmung des Benetzungsverhaltens von Fliissigkeitsfilmen teilt sich in zwei
Bereiche. Im ersten Teil der Benetzungsversuche wird untersucht, welche Breite der Fliissigkeitsfilm
auf einer Edelstahloberflache benetzt und welche Volumenstromdichte sich fiir unterschiedliche Auf-
bringmethoden unter Variation des Oberflaichenneigungswinkels ohne seitliche Begrenzung einstellt.
Im zweiten Abschnitt wird das Filmaufreifden bzw. Filmabreifden inkl. Hysterese, bei welchem Volu-
menstrom sich die Filmstromung nach einer partiellen Benetzung wieder schlief3t, untersucht. Zusatz-
lich wird der Einfluss der Oberflachen auf dieses Verhalten und die Wirkung der Gravitation durch
Variation des Oberflichenneigungswinkels erforscht.

Auswahl der Messmethode

Zur Untersuchung des Benetzungsverhaltens und dem Aufreiffen bzw. Abreifden von Fliissigkeitsfil-
men auf Oberflichen wurden in der Literatur hauptsachlich optische Methoden (vgl. Abschnitt 4.2,
Anhang A5 Tabelle A 5) eingesetzt, da diese die Stromung nicht oder nur geringfiligig beeinflussen. In
Tabelle A 9 im Anhang A12 sind die dokumentierten Methoden und weitere mogliche Varianten mit
deren Haupteigenschaften zur Detektion der benetzten Oberfliche zusammengefasst. Die favorisierte
Methode fiir die Benetzungsuntersuchung muss den zu untersuchenden Bereich vollstindig detektie-
ren. Anhand der gewonnenen Rohdaten soll die benetzte Flache zweidimensional ermittelt werden
konnen. Alle aufgezeigten Methoden erfiillen diese Kriterien. Unterschiede existieren hauptsachliche
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bei der Abgrenzung zwischen benetztem und unbenetztem Bereich, den Aufwand fiir die Messme-
thode und die mogliche Beeinflussung der Stromung bzw. Fluideigenschaften. Die Methode, welche
das Umgebungslicht (a) nutzt, ist sehr einfach aufgebaut. Jedoch zeigte sich, dass die Bestimmung der
Grenze zwischen benetztem und unbenetztem Bereich besonders bei diinnen Filmen schwierig ist. Die
Nutzung von Infrarotlicht zur Detektion von benetzten Bereichen kann mit Variante (b) umgesetzt
werden. Hierbei wird hauptsachlich der Temperaturunterschied zwischen Fluid und Oberflache ge-
nutzt und mit einer Infrarotkamera aufgenommen. Um das Strémungsverhalten nicht zu beeinflussen,
miisste die Temperatur des Fluides im gesamten Beobachtungsbereich konstant gehalten werden.
Eine Ausfithrungsvariante ist das Heizen der Oberflache, wobei eine geringfiigige Temperaturerho-
hung mit der Lauflinge des Fluides in Kauf genommen wiirde. Der Aufwand fiir diese Methode ist
besonders durch die Heizeinheit gegeniiber den alternativen Aufbauten hoher einzuordnen. Eine wei-
tere Methode, um den Kontrast zwischen benetztem und unbenetztem Bereich zu erhohen, nutzt die
Zugabe eines loslichen Farbstoffes (Variante c), welcher die Flief3eigenschaften nicht beeinflusst.
Durch die unterschiedliche Farbung der Oberflache und des Fluides lasst sich anschlief3end die Benet-
zungsgrenze detektieren. Eine zusatzliche Verbesserung des Kontrastes ist durch Nutzung von UV-
Licht als Leuchtquelle und einem ldslichen Tracer, der fluoreszierende Eigenschaften infolge der Be-
leuchtung mit UV-Licht besitzt, moglich (Variante d). Die Variante (e) nutzt Streiflicht, wobei wasser-
dichte LED Streifen den Fliissigkeitsfilm und besonders die Randbereiche beleuchten. Diese Methode
zeigt bei Vorversuchen eine gute Abgrenzung der benetzten Bereiche, wobei diese im Vergleich zur
Variante (d) etwas schlechter ist. Da im Gegensatz zur Variante (b) kein Aufheizen des Fluides erfolgt
und auch keine Zusatzstoffe wie bei Variante (c¢) und (d) eingesetzt werden, beeinflusst diese Methode
die Stromung nicht. Als positiv ist ferner der einfache Versuchsaufbau zu werten.

Unter Abwagung aller Vor- und Nachteile der hier vorgestellten Varianten sind zur Untersuchung des
Benetzungsverhaltens vor allem Variante (d) und (e) geeignet. Die Variante (e) mit Streiflicht wird
fiir Benetzungsuntersuchungen mit linker und rechter Phasengrenze sowie fiir Versuche zum Film-
aufreifien eingesetzt. Variante (d) wird zur Beobachtung von mehr als zwei Phasengrenzen wie zum
Beispiel beim Auftreffen mehrere Strahlen genutzt.

Versuchsaufbau

Die erste Variante dient der Untersuchung des Benetzungsverhaltens ohne seitliche Begrenzung. Das
Streiflicht wird mit Hilfe von zwei direkt auf der Edelstahloberflache angeordneten Lichtquellen er-
zeugt. Die wasserdichten LED Leisten (Lange 1 m, D-26-01/100, Fa. revoArte. K.) sind so ausgerichtet,
dass das Licht den Film seitlich anstrahlt. Ferner besteht die Messanordnung aus einer optischen De-
tektionseinheit. Hierzu wird eine Industriekamera (mvBlueCougar-X125aG, Fa. Matrix Vision GmbH)
inkl. Weitwinkelobjektiv (MV-00418-LE, Fa. Matrix Vision GmbH) oberhalb der zu untersuchenden
Oberflache angeordnet (Abstand ca. 400 mm). Die eingesetzte Kamera besitzt keinen UV- oder IR-Fil-
ter und misst den Grauwert. Zwischen den LED Leisten und dem Kamerasystem werden Abdeckleis-
ten angebracht, welche ein direktes Hineinleuchten in das Kameraobjektiv und somit ein Uberstrahlen
vermeiden. Die Edelstahloberflache hat eine Breite von 310 mm und eine Lange von 1100 mm. Im Ge-
gensatz zum Grundaufbau des Versuchsstandes (vgl. Abbildung 6-5) ist kein Einlaufbereich notwen-
dig. Fiir die Untersuchung des Benetzungsverhaltens ohne seitliche Begrenzung werden als Aufbring-
methoden das Uberlaufwehr und die Benetzung durch einen Spritzstrahl, was eine Abstraktion einer
Offnung einer statischen Spriihkugel im oberen Auftreffbereich darstellt, im Abstand von 200 mm von
der Oberflache gewahlt. Somit kann ermittelt werden, wie das Benetzungsverhalten im direkten Auf-
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treffbereich und im unterhalb angeordneten Fallfilmbereich durch die Untersuchungsparameter be-
einflusst wird. Zudem kénnen die Ergebnisse mit den Werten des Uberlaufwehrs verglichen werden.
Als Vollstrahldiisen werden unterschiedliche Durchmesser im Bereich von dp = 1,69 ... 3,30 mm ge-
wahlt (544.400, 544.560, 544.720, 544.800, Fa. Lechler GmbH).

Zur Untersuchung des Filmaufreifdens bzw. -abreifsens in Anlehnung an zum Beispiel AUSNER [153]
werden die vorhandenen Edelstahlbleche mit einer Linge von 300 mm und eine Breite von 100 mm
eingesetzt. Da das Aufreifden einer Filmstromung ermittelt werden soll und dies meist in unmittelba-
rer Nahe zum Filmaufgabeort erfolgt, wird hier ebenfalls kein Einlaufbereich genutzt. Als seitliche Be-
grenzung wird Edelstahl aus dem gleichen Material eingesetzt, worauf die LED Leisten angeordnet
werden. Der Aufbau dhnelt ansonsten dem Konzept zur Untersuchung des Benetzungsverhaltens ohne
seitliche Begrenzungen. Durch den geringeren Aufnahmebereich wird ein alternatives Objektiv
(HF12.5SA-1, Fa. FujiFilm Europe GmbH) eingesetzt. Um zusatzlich den Einfluss der Oberflache auf
das Filmaufreifen untersuchen zu kdnnen, werden alle in Tabelle 6-1 aufgelisteten Substrate unter-
sucht. Als Aufgabevorrichtung wird fiir diesen Untersuchungsabschnitt ein Uberlaufwehr und verglei-
chend ein Spriihrechen eingesetzt. Letztere Aufbringmethode resultiert in einem turbulenteren Fliis-
sigkeitsfilm, wodurch die Beeinflussung durch die Turbulenz bzw. Verteilung der Fliissigkeit am Auf-
gabeort ermittelt werden kann. Zur Bestimmung der Benetzung mit mehr als zwei Phasengrenzen
wird der Fliissigkeit Fluorescein (CAS-Nr. 2321-07-5) mit einer Konzentration von 0,1 g auf 11 Flis-
sigkeit beigemischt. Zur Anregung der Fluoreszenz werden Schwarzlichtréhren (Actinic BLB TL-D, Fa.
Philips AG) eingesetzt.

Versuchsablauf

Vor Versuchsdurchfiihrung werden alle Oberflachen mit Ethanol gereinigt. Vollstindig verschmutzte
Oberflachen werden bei diesen Untersuchungen nicht mit betrachtet. Zu beachten ist jedoch, dass sie
zu veranderten Benetzungseigenschaften fiihren kdnnen und somit das Reinigungsergebnissen beein-
flussen. Daher konnen die mit diesen Messungen gewonnenen Erkenntnisse in Bezug zur Reinigung
vor allem angewandt werden, wenn schon ein grofder Teil der Oberflache gereinigt wurde bzw. die
Verschmutzung dhnliche Benetzungseigenschaften im trockenen oder gequollenen Zustand besitzt.
Die Datenerfassung fiir die Benetzung ohne seitliche Begrenzung erfolgt, sobald sich ein Gleichge-
wichtszustand auf der Oberflache eingestellt hat und somit keine Verdnderung der benetzten Flache
mehr auftritt. Bei mdandernden Rinnsalen werden mehrere Aufnahmen tiber eine definierte Zeit auf-

genommen. Die Messungen werden je Versuchspunkt mindestens fiinfmal wiederholt.

Zur Bestimmung des Filmauf- bzw. —abreifiens mit seitlicher Begrenzung wird mit einer hohen Volu-
menstromdichte gestartet, so dass die Oberflache vollstandig benetzt ist. Anschlieféend wird die Volu-
menstromdichte langsam mit kleinen Schritten (Al ~ 0,03 m3-h~!-m™1) abgesenkt bis die Ober-
flache nicht vollstindig benetzt ist. Von diesem Benetzungszustand wird eine Aufnahme gespeichert.
Umgekehrt wird die notwendige Volumenstromdichte fiir eine vollstdndige Benetzung und somit die
Hysterese ausgehend von einer sehr geringen Volumenstromdichte bestimmt. Die systematische Er-
hohung der Volumenstromdichte wird solange durchgefiihrt, bis die gesamte Oberflache benetzt wird.
Diese Versuche werden jeweils zehnmal wiederholt.

Bilddatenverarbeitung

Zur Detektion der benetzten Oberflache wird fiir beide Varianten eine optische Messeinheit eingesetzt,
mit deren Hilfe Benetzungsparameter bestimmt werden. Bevor daraus quantitative Messwerte ermit-
telt werden, miissen die aufgenommenen Daten aufbereitet werden. Um eine eindeutige Zuordnung
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der Bildkoordinaten zu den Ortskoordinaten zu ermdéglichen, wird im ersten Schritt die optische Ver-
zeichnung der Aufnahmen korrigiert. Hierfiir ist vorab eine Kamerakalibrierung notwendig, wodurch
interne (zum Beispiel Brennweite und Verzeichnungsfaktoren) und externe Kameraparameter
(Transformation der Weltkoordinaten in Kamerakoordinaten) bestimmt werden. Anhand dessen
wird die tangentiale Verzeichnung, welche aus einer Verschiebung bzw. Verkippung der optischen
Achsen von Objektiv und Kamerasensor zueinander resultiert, und die radiale Verzeichnung, welche
infolge der optischen Linsen tonnenférmig oder kissenformig auftreten kann, fiir die Kamera-Objek-
tivkombination ermittelt. Dies muss fiir jede Objektiv-Kamera-Kombination und fiir jede Brennweite
bzw. jeden Fokuspunkt separat erfolgen. Zur Bestimmung der Kameraparameter wird die Camera
Calibration Toolbox fiir Matlab [264] eingesetzt. Vermessen wird hierfiir ein Schachbrettmuster in
unterschiedlichen Neigungen und Abstdnden. Fiir die Kamera mit Weitwinkelobjektiv ergibt sich eine
starke radiale Verzeichnung, die in Abbildung 6-15 (a) ersichtlich ist. Die darin enthaltenen Zahlen
geben die Verschiebung in Pixel und die Pfeile die dazugehorige Richtung an. Abbildung 6-15 (b) zeigt
die Verzeichnung des zweiten Objektives (HF12.5SA-1, Fa. FujiFilm Europe GmbH) in Kombination
mit der Kamera. Die radiale Verzeichnung ist gegeniiber dem Weitwinkelobjektiv geringer, jedoch
weist es eine hohere tangentiale Verzeichnung auf.

(b)

Pixel

o A
0 500 1000 1500 2000

Abbildung 6-15: tangentiale und radiale Verzeichnung des Kamerasystems; (a) mvBlueCougar-
X125aG, Fa. Matrix Vision und MV-00418-LE, Fa. Matrix Vision GmbH; (b) mvBlueCougar-X125ag,
Fa. Matrix Vision GmbH und HF12.5SA-1, Fa. FujiFilm Europe GmbH

Bevor die Korrektur auf die Versuchsdaten angewandt werden kann, wird bei den Aufnahmen ein
Rahmen mit einer Breite von 200 Pixeln eingefiigt, da anderenfalls wichtige Bereiche bei der Verzeich-
nungskorrektur weggeschnitten werden. Auf das sonstige Ergebnis hat dieser Rahmen keinen Ein-
fluss. Durch den groféen Umfang an Aufnahmen muss im nachsten Schritt die Grenze zwischen benetz-
tem und unbenetztem Bereich automatisch ermittelt werden.

Zur Bestimmung der Benetzungsparameter wird die Phasengrenze zwischen benetztem und unbe-
netztem Bereich ermittelt. Um diese Kanten detektieren zu konnen, miissen Verdnderungen der durch
die Kamera bestimmten Grauwerte des digitalen Bildes verstarkt und Bereiche mit konstanten Werten
unterdriickt werden. Ein Ansatz ist die Auswertung von Helligkeitsunterschieden zwischen benach-
barten Bildpunkten. Hierzu wird die Differenz zu den Nachbarbildpunkten ermittelt, wobei die Kanten
bei besonders groféen Helligkeitsunterschieden zu erwarten sind, welche die Extremwerte der 1. Ab-
leitung darstellen. In Kantenrichtung sind die Unterschiede relativ klein. Die zweite Variante umfasst
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die Bestimmung der Nulldurchgénge, bei welchen die Kanten ihren steilsten Anstieg bzw. Abfall haben
[265]. Wichtig ist, dass die Kantendetektion isotrop ist. Ein Kantendetektor auf Basis von Grauwert-
unterschieden in horizontale Richtung wiirde beispielsweise zu einer stark fehlerhaften Kontur fiih-
ren, da nur Unterschiede in dieser Richtung beriicksichtigt werden.

Fir die Kantendetektion werden im Vorfeld die Filter nach Prewitt, Sobel und Roberts in der Pro-
grammumgebung Matlab erprobt. Die Algorithmen, deren Anwendung und néhere Erlduterungen zu
den genutzten Filtern sind in Anhang A13 zusammengefasst. Ferner werden die Methoden nach La-
placian-of-Gaussian (LoG) und Canny getestet. Die angegebenen Werte T, Tp, T und T, stellen die un-
teren Schwellwerte dar, wobei alle Kanten unterhalb dieser Werte ignoriert werden. Beim Canny-Al-
gorithmus werden alle Pixel ausgehend vom oberen Schwellwert T; zu einer Kante zusammengefasst,
die iiber den unteren Schwellwert T, liegen. In Tabelle 6-7 sind die Ergebnisse fiir eine Aufnahme
gegeniibergestellt. Fiir die Methoden nach LoG und Canny sind zudem die Glattungsradien oy, und o¢
anzugeben. Die Verkleinerung der Schwellwerte fiihrt zu einer besseren Detektion von Kanten, aber
gleichzeitig nimmt das Rauschen zu. Beim Canny-Algorithmus fiihrt ein kleiner oberer Schwellwert zu
unerwiinschten Kanten, wohingegen ein hoher unterer Schwellwert zum Aufbrechen der Kanten bei
deren Verfolgung fiihrt. Die Erhohung des Glattungsradius ergibt eine bessere Detektion von Kanten,
wobei aber nahe aneinander liegenden Rander zum Zusammenflief3en neigen.

Tabelle 6-7: Vergleich der Ergebnisse ausgewéhlter Algorithmen zur Kantendetektion

Aufnahme Sobel Prewitt Roberts Laplacian-of-Gaussian = Canny-Algorith-
vor Kanten- mus
detektion

(Ts = 0,039) (Tp = 0,039) (Tg = 0,039) (T, = 0,039; (T, = 0,039; (T, = 0,055;
o, =1) o.=2) T,=0,020;

2N
=2

B

BN
e

w\
e

-

Der direkte Vergleich der unterschiedlichen Kantendetektionsmethoden zeigt, dass eine vollstiandig
geschlossene Kontur des benetzen Bereiches nur mittels Canny-Algorithmus erreicht wird. Deshalb
wird dieser Algorithmus zur Kantendetektion eingesetzt.

Im Anschluss an die Kantendetektion werden die nicht benetzten Flachen und - soweit erforderlich -
auch der Strahlauftreffpunkt beim Fliissigkeitsstrahl markiert. Danach wird der innere Bereich auto-
matisch gefillt, so dass nicht vollstandig geschlossene Kanten gel6scht werden. Zusatzlich werden
kleine Flachen, wie zum Beispiel Tropfen, automatisch beseitigt.
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Messwertverarbeitung

Anschliefdend werden die Kennwerte fiir die Benetzung bestimmt, was als Ablauf in Abbildung 6-16
zusammengefasst ist. Diese umfassen die benetzte Breite B (x) ausgehend vom Aufgabeortim Abstand
von x = 150 mm und x = 800 mm, die maximal benetzte Breite B, und die benetzte Flache Ayqp-
Flir die Messungen mit dem Strahl wird zusatzlich der horizontale Benetzungsradius ryy, auf Héhe des
Strahlauftreffpunktes bestimmt. Ferner wird der horizontale Abstand des hydraulischen Sprunges g,
ausgehend vom Strahlauftreffpunkt durch Auswertung der inneren Kanten ermittelt (Abbildung 6-16
¢). Ein weiterer Parameter ist die Einlaufldnge xg;,, nach welcher sich eine stabil benetzte Breite ein-
gestellt hat. Die benetzte Breite ist durch Wechselwirkungen zwischen Fliissigkeit und Oberflache in
gewissen Grenzen Anderungen unterworfen. Daher ist es notwendig, die niherungsweise konstante
Breite zur Festlegung der Einlauflinge zu bestimmen. Hierfiir wird eine Mindestwegstrecke ausge-
hend vom Aufgabeort festgelegt, innerhalb der die Filmbreite nur geringen Schwankungen unterliegt.
Die empirische Erprobung der Mindestwegstrecke liefert fiir Ax = 100 mm und einer maximalen
Schwankung der benetzten Breite von AB,;,,x = 5 mm im Vergleich zur visuellen Beurteilung gute Er-
gebnisse. Die Einlaufldnge entspricht der Lange, bei der erstmals die maximale Abweichung von der
mittleren Filmbreite bezogen auf dem vorherigen Bereich unterschritten wird. Aus den Kennwerten
koénnen weitere signifikante Grofden bestimmt werden. Als Beispiel ist die sich ergebende Volumen-
stromdichte I, nach der Einlaufldnge zu nennen, welche sich aus dem Volumenstrom und der gemes-
senen benetzten Breite ergibt.
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Originalaufnahme Kkorrigierte Aufnahme detektierte Kanten = Benetzungskennwerte
Abbildung 6-16: schematischer Ablauf zur Bestimmung der Benetzungsparameter aus den aufge-
nommenen Aufnahmen
Die Untersuchungen zum Filmaufreifden erfolgen &hnlich, wobei sich die minimale Volumen-
stromdichte Iy iy direkt aus den Messungen ableitet. Die kritische Volumenstromdichte I i stellt den
oberen Schwellwert dar, bei welcher noch kein Filmaufriss beobachtet werden kann. Die spezifische
Schattenflache ap (Gleichung 4.30) wird programmunterstiitzt entsprechend den Schritten in Abbil-
dung 6-16 bestimmt.
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6.9.2 Filmdicke

Auswahl der Messmethode

Die Recherche und Analyse bisheriger wissenschaftlicher Untersuchungen hat gezeigt, dass es beziig-
lich der Filmdickenmessung viele Untersuchungen gibt, die jedoch meist den fiir die Fliissigkeitsfilm-
reinigung wichtigen Reynolds-Zahlbereich nicht berticksichtigen (Re; = 400 ... 800). Ferner wurden
meist Fliissigkeiten untersucht, die bei der Reinigung nicht angewandt werden. Aus diesem Grund ist
es wichtig, die Untersuchung der Filmdicke im fiir die Reinigung wichtigen Reynolds-Zahlbereich und
fiir Wasser, welches oft Hauptbestandteil der Reinigungsfliissigkeit ist, durchzufiihren. Die Messwerte
der Filmdickenmessung und die daraus abgeleiteten Kenngrof3en werden anschliefend zum Vergleich
mit den Reinigungsergebnissen herangezogen. Aus diesem Grund werden folgende Anforderungen an
die Messmethode(n) gestellt:

o keine Beeinflussung der Stromung durch die Messmethode (nicht invasiv)
e hohe Genauigkeit

e dreidimensional (gesamte Messflache)

e Verwendung nicht transparenter Oberflachen

e einfache Anwendung

e Zeitauflosung

In Kapitel 4.3 sind eine Vielzahl wissenschaftlicher Methoden zur Bestimmung der Filmdicke vorge-
stellt. Die haufigsten Methoden mit deren Haupteigenschaften sind in Tabelle A 10 im Anhang A14
zusammengefasst. Die grofdten Unterschiede bestehen in der Genauigkeit und in der ortlichen und
zeitlichen Auflosung.

Fiir die Bestimmung der dreidimensionalen Filmoberflache ist die Fluoreszenzmethode (Variante c)
und die Durchlichtmethode (Variante f) einsetzbar. Bei der Durchlichtmethode ist die Anwendung von
transparenten Oberflidchen notwendig, weshalb diese entsprechend den Anforderungen nicht benutzt
werden kann. Somit wird der Einsatz der Fluoreszenzmethode bevorzugt. Eine grundsatzliche Be-
schreibung der Messmethode ist im Abschnitt 4.3 auffindbar.

Da diese Methode nur quasikontinuierliche Messwerte liefert und somit statistische Werte fiir zum
Beispiel die Oberflichenwelligkeit nur begrenzt ermittelt werden konnen, wird vergleichend eine
kontinuierliche Methode mit lokalem Messwert eingesetzt. Eine Beeinflussung der Stromung durch
die Messmethode ist nicht gewollt, weshalb die Nadelkontaktmethode (Variante e) und die Methoden
unter Anwendung von Tauchelektroden zur Leitfahigkeitsmessung (Variante j und k) entfallen. Bei
der flush-mounted Leitfahigkeitsmethode sind die Sensoren in die Oberfldache eingeklebt. Die Anord-
nung der Sensoren fiihrt jedoch zu einer geringen Auflosung der Filmdicke [202], weshalb die Me-
thode fiir die Messung nicht geeignet ist. Die Schattenmethode (Variante h) ermdoglicht nur die Mes-
sung auf gekriimmten Oberflachen. Bei der Anwendung fiir ebene Oberflachen tritt zwischen der quer
zur Stréomung ausgerichteten Kamera und Beleuchtung eine Uberlagerung von Teilbereiche eines
Fliissigkeitsfilmes auf, weshalb nur die maximale Filmdicke bestimmt werden wiirde. Daher ist diese
Methode nicht geeignet. Die Particle Image Velocimetry (PIV, Variante i) Methode liefert ebenfalls nur
quasikontinuierliche Messwerte und die Phasengrenze zwischen Fliissigkeit und Gas ist durch die De-
tektion der mitschwimmenden Partikel nicht eindeutig bestimmbar. Daher wird diese Methode zur
Bestimmung der Filmdicke nicht bevorzugt. Bei der Plattenkondensatormethode (Variante a) fungiert
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das Reinigungsfluid als Dielektrikum zwischen der oberen Elektrode und dem Substrat (untere Elekt-
rode). Die Empfindlichkeit und Genauigkeit ist stark von der Positioniergenauigkeit und der Grofie
der Elektrode abhdngig. Die Ultraschallmethode (Variante b) bietet eine gute Genauigkeit, wobei es
durch die Welligkeit des Filmes zur Verschiebung der Strahlen und somit zu Fehlmessungen kommen
kann. Die Anwendung eines chromatisch konfokalen Messsystems (Variante d) erlaubt die kontinu-
ierliche Messung der Filmdicke an einem Messort. Der Versuchsaufbau ist einfach und eine Kalibrie-
rung des Messsystems wird bereits ab Werk vorgenommen. Beim Laser Focus Displacementmeter
(Variante k) wird Laserlicht ausgesandt und danach durch eine bewegliche Linse geleitet. Die Dicke
kann iiber die Position der Linse bestimmt werden. Diese lokale Methode ist sehr genau, jedoch ist der
Aufbau aufwendig. Die kontinuierlich arbeitende Lasertriangulation (Variante m) ist ebenfalls sehr
genau und durch den relativ einfachen Aufbau kostengiinstig und robust.

Nach Analyse der Vor- und Nachteile der lokalen Messmethoden sind die chromatisch konfokale Mess-
methode, das Laser Focus Displacementmeter und die Lasertriangulation vorteilhaft fiir die Messung
der Filmdicke. Auf Grund des zur Verfiigung stehenden Messsystems am Lehrstuhl wird neben der
weiterentwickelten Fluoreszenzmethode die chromatisch konfokale Messmethode eingesetzt.

Fluoreszenzmethode (LIF) - Versuchsaufbau
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Abbildung 6-17: (a) normierte Strahlungsleistung der Schwarzlichtleuchtstofflampe in Abhédngigkeit von
dessen Wellenldnge; (b) Extinktions-Emissionsdiagramm fiir die maximale Intensitdt von den
untersuchten Fluoreszenzfarbstoffen (9 = 20...25°C, pH = 7 ...10)

Die Hauptbestandteile des Messsystems sind zwei UV-Strahlungsquellen zur Fluoreszenzanregung,
das bereits festgelegte Substrat und die Kamera-Objektivkombination inkl. optisches Filter (vgl. Kapi-
tel 4.3 und Tabelle A 10 Anhang A14). Die Anregung der Fluoreszenz erfolgt mit handelsiiblichen
Schwarzlichtleuchtstofflampen (Actinic BLB TL-D, Fa. Philips) die auch schon bei den Benetzungsun-
tersuchungen eingesetzt werden. Diese sind in einem Abstand von 250 mm von der Oberfldche und
200 mm zueinander montiert. Das Emissionsspektrum dieser UV-Strahlungsquellen mit der Wellen-
lange und die dazugehorige, auf das Maximum normierte Strahlungsleistung ist in Abbildung 6-17 (a)
dargestellt. Die maximale Strahlungsleistung zur Anregung der Fluoreszenz liegt bei der Wellenlange
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A = 365 nm. Vorversuche zeigten ein Schwanken der Strahlungsleistung um ca. 5 %, was auf die Ver-
wendung von einfachen Vorschaltgeraten zuriickgefiihrt werden kann. Ein Austausch durch elektro-
nische Vorschaltgerate, welche im kHz-Bereich arbeiten, vermindert die Emissionsschwankungen in
einen nicht messbaren Bereich.

Zur Detektion der auf den Sensor auftreffenden Bestrahlungsstirke wird eine Industriekamera
(mvBlueCougar-X125aG, Fa. Matrix Vision GmbH) mit Objektiv (Fujinon HF12.5SA-1, Fa. FujiFilm Eu-
rope GmbH) in einem Abstand von 215 mm von der Substratoberfliche benutzt, welche die gemes-
sene Intensitat als 14-Bit Grauwert angibt. Um die Emissionswellenldnge der Schwarzlichtréhren wei-
testgehend auszuschliefden, wird vor der Kamera ein Kurzpassfilter (ASA ZVS0490, Fa. Asahi Spectra
USA Inc.) befestigt. Das Filter ist so ausgewahlt, dass die Anregungswellenlange vollstandig durch das
Filter ausgeschlossen wird und das Filter keine messbare Eigenfluoreszenz aufweist.

Fluoreszenzmethode - Fluoreszenztracer: Auswahl und Eigenschaften

Zur Bestimmung der Filmdicke mittels Fluoreszenzmethode ist es notwendig einen loslichen Fluores-
zenztracer einzusetzen, der die Fliefseigenschaften der Fliissigkeit nicht beeinflusst und eine hohe
Strahlungsleistung aufweist, wodurch der Kontrast zur Oberflache hoch ist. Das Maximum der Extink-
tion des Tracers, als logarithmische Darstellung des Kehrwertes der Transmission, sollte zudem na-
herungsweise mit dem Maximum der Emissionswellenldnge der Strahlungsquelle tibereinstimmen.
Dadurch wird sichergestellt, dass die grofstmogliche Strahlungsleistung zur Anregung der Fluoreszenz

genutzt werden kann. Zusatzlich ist es vorteil-

1 A 48 . haft, wenn sich die optimalen Extinktions- und
¢ Fluorescein
O Uranin Emissionswellenldngen deutlich unterscheiden.
0.8 i Eibgﬂ?{vin Durch die Anwendung von optischen Filtern vor
osin
0.6 X Fluoreszenzaufheller 28 der Detektionseinheit kann das Anregungslicht
' w | OEsculin absorbiert werden, wodurch nur das Fluores-

+ Amino-G-Saure

A Natrium Naphtionat zenzlicht gemessen wird.

Im ersten Schritt werden von den unterschied-

normierte Intensitdt Is .. * Ismax |
=
N

0,2 OQ lichen wasserldslichen Tracern die Extinktions-
0 x ® und Emissionsspektren bestimmt (Abbildung
0 100 200 300 400 ©6-17 b). Die Tracer werden in Leitungswasser
Wellenldngenabstand AA = Agy - Agy geldst und mit einem Fluoreszenz-Spektralpho-

tometer (F-4500 FL, Fa. Hitachi High-Technolo-

Abbildung 6-18: normierte maximale Intensitat in gies Corporation) untersucht. Gemessen wird

Abhédngigkeit vom Wellenldngenabstand zwischen
Emissionswellenlidnge Agy und
Extinktionswellenldnge bei Agx = 365 nm

die spektrale Intensitat I der durch den Tracer
ausgesandten Strahlungsleistung. Sie ist vom je-
weiligen Messprinzip, dem spezifischen Gerat
und den verwendeten Einstellparametern abhangig. Es werden Amino-G Saure (CAS-Nr. 86-65-7), Eo-
sin Y (CAS-Nr. 17372-87-1), Esculin (CAS-Nr. 531-75-9), Fluoreszenzaufheller 28 (CAS-Nr. 4193-55-
9), Fluorescein (CAS-Nr. 2321-07-5) bzw. dessen Salz Uranin (CAS-Nr. 518-47-8), Natrium-Naphtio-
nat (CAS-Nr. 130-13-2) und Riboflavin (CAS-Nr. 83-88-5) eingesetzt. Auf Grund der unterschiedlichen
Loslichkeit der Tracer schwanken die Konzentrationen zwischen 1 g pro 1000 ml Lésungsmittel (Eo-
sin Y, Fluoreszenzaufheller 28, Amino-G Saure, Natrium Naphtionat), 0,1 g je 1000 ml (Fluorescein,
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Uranin, Riboflavin) und 0,02 g je 1000 ml (Esculin). Abbildung 6-17 (b) stellt die Extinktions-Emissi-
onsmaxima fiir die unterschiedlichen Tracer zusammen3. Fluorescein, Uranin, Riboflavin, Eosin Y und
Fluoreszenzaufheller 28 besitzen ihr Maximum bei der Extinktion und Emission im sichtbaren Be-
reich, was fiir die Nutzung als Fluoreszenzfarbstoff ungiinstig ist. Im Gegensatz dazu haben Esculin,
Amino-G Saure und Natrium Naphtionat ihr Extinktionsmaximum im nicht sichtbaren Bereich. Diese
Stoffe sind fiir die Anwendung als Fluoreszenzfarbstoff geeigneter.

Abbildung 6-18 fasst die maximale Intensitat des jeweiligen Tracers Ig p,,x i, welche auf den Maximal-
wert der gemessenen Tracer Ig 1, normiert sind, in Abhangigkeit vom Wellenldngenabstand A2 zwi-
schen Emissionswellenldnge Agy und der Extinktionswellenldnge Ay = 365 nm bei maximaler Strah-
lungsleistung der UV-Strahlungsquelle zusammen. Die héchsten Intensitaten zeigen Natrium-Naph-
tionat, Amino-G Saure und Esculin. Es wird davon ausgegangen, dass eine grofde Menge an Tracer auch
die Flief3eigenschaften der Fliissigkeit beeinflussen kann. Daher wird eine moglichst geringe Konzent-
ration des Tracers angestrebt. Von den drei Tracern mit der héchsten Intensitat hat Esculin die ge-
ringste Konzentration. Auf Grund der hohen Intensitat, deren Auftreten bei einer Extinktionswellen-
lange von Agx = 350 ...380 nm, des grofieren Wellenldngenabstandes A1 und der geringen Menge
wird als Tracer Esculin bevorzugt.
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Abbildung 6-19: (a) normierte Intensitit in Abhangigkeit von der Emissionswellenldnge fiir ¥ =

20 ...25°C; 0,02 g Esculin auf 1000 ml Losungsmittel; (b) normierte Intensitiat in Abhangigkeit der
Emissionswellenldange bei unterschiedlichen Temperaturen; 0,02 g Esculin auf 1000 ml
Losungsmittel; pH = 7,17

Die Konzentration kann neben der Intensitit und den Flief3eigenschaften auch die maximal messbare
Filmdicke beeinflussen. Zur Festlegung der Tracerkonzentration werden in Voruntersuchungen
0,01 g; 0,02 g und 0,05 g Esculin je 1000 ml Loésungsmittel (Wasser) erprobt. Aus der Literatur ist be-
kannt, dass beim Flissigkeitsfilm im innerhalb der Arbeit beriicksichtigten Reynolds-Zahlbereich
(Res < 800) einzelne Wellenberge eine Filmdicke von § = 2,5 mm erreichen konnen [183]. Es zeigt
sich, dass bei einer Konzentration von 0,05 g - 1= bereits ab einer Filmdicke von 2 mm keine Anderung
der gemessenen Intensitit auftritt, wohingegen die geringeren Konzentrationen Filmdicken bis mind.
3 mm ermdglichen. Aufgrund der hoheren Intensitdt wird eine Konzentration von 0,02 g Esculin je

3 Messungen wurden durch Axel Gottwald, TU Dresden, durchgefiihrt
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1000 ml Losungsmittel eingesetzt.

Neben der Intensitat ist die Stabilitat eines Tracers gegeniiber Temperatur- und pH-Wertanderungen
wichtig, weshalb dieser Einfluss mit dem Fluoreszenz-Spektralphotometer untersucht wird. Abbil-
dung 6-19 (a) und (b) fassen die Ergebnisse fiir unterschiedliche pH-Werte und Temperaturen fiir
den ausgewahlten Tracer Esculin in Form der auf das Maximum normierten Intensitdt zusammen. Es
zeigt sich, dass sowohl ein geringer pH-Wert als auch ein hoher pH-Wert einen negativen Einfluss auf
die Intensitidt haben. Die Intensitét ist im Bereich von pH = 7 ... 10 konstant, weshalb die Messungen
in diesem Bereich durchgefiihrt werden. Die Untersuchungen zum Einfluss der Temperatur auf die
Intensitat zeigen, dass diese im Bereich von 9 = 20 ... 40 °C ndherungsweise konstant ist.

Um den Einfluss des eingesetzten

Wasser + Esculin wi i Fluoreszenztracers auf die Fluidei-
— . genschaften abschitzen zu kénnen,
werden Benetzungsversuche mit-
tels Schattenmethode (siehe An-
hang A14 Tabelle A 10 h) unter An-
wendung eines Mikroskopobjekti-
Abbildung 6-20: Tropfenvergleich mit gleichem Tropfen- ves durchgefiihrt. Hierfir werden
volumen von Vg, = 100 mm?3, oben: Tageslicht, unten: UV-Licht Tropfen mit dem Esculin-Wasser
Gemisch, reinem Wasser und der fiir

die Benetzungsuntersuchungen eingesetzte Tracer Fluorescein (vgl. Kapitel 6.9.1) nebeneinander auf
die gleiche Oberflache aufgebracht. Abbildung 6-20 zeigt, dass die Kontaktwinkel bei allen drei Trop-
fen mit gleichem Tropfenvolumen identisch sind. Daher kann davon ausgegangen werden, dass der
Einfluss der Tracer auf das Benetzungs- und Fliefverhalten gering ist.

4 Fluoreszenzmethode - Kalibrierung

X In den folgenden Abschnitten wird die Fluoreszenz des

in Wasser gelosten Esculins mit Hilfe des Kamerasys-

S~
& tems gemessen. Zur besseren Unterscheidbarkeit wird

W // /\7 AI die als Grauwert gemessene Intensitit als Fluores-

) zenzintensitit Iy bezeichnet, wie sie auch in der Litera-

tur genutzt wird (z. B. [19]). Zur Bestimmung des Zu-
sammenhanges zwischen gemessener Fluoreszenzin-
\ Y, tensitat und der Filmdicke wurden in der Literatur die

N / Methode mit einer Keilkiivette [153] und die Kalibrie-

S~ __- rung innerhalb einer Petrischale [162] genutzt. Die Keil-

Abbildung 6-21: Kugelschnitt des Tropfens Kiivette wird mit dem gleichen Fluid durchstromt und
so am Messort positioniert, dass jede Messung diese Re-

ferenz enthalt und Veranderungen der Fluoreszenzintensitat keinen Einfluss auf die Qualitit der Mes-
sungen haben. Nachteilig ist die Abhangigkeit von der Fertigungsqualitat des Kiivettenherstellers, die
nicht beriicksichtigten Transmissionsverluste beim Durchqueren der Strahlen durch die Kiivette und
die nicht berticksichtigten optische Eigenschaften der Substratoberflachen. Bei der Kalibriermethode
mit Petrischale werden unterschiedliche Volumen in die Schale gegeben. Uber die Grundfliche der
Petrischale sind Riickschliisse auf die mittlere Hohe des Filmes moglich. Problematisch ist die relative
Unebenheit des Petrischalenbodens, wodurch sich unterschiedliche Dicken ausbilden. Des Weiteren
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konnen geringe Filmdicken nicht kalibriert werden, da sich durch die Grenzfldchenspannung Tropfen
bilden und somit keine vollstindige Benetzung moglich ist. Der Oberflicheneinfluss des Substrates
kann berticksichtigt werden, wenn die Petrischale beim Kalibrieren auf die entsprechende Oberflache
gestellt wird. Jedoch fithren weitere Transmissionsverluste am Petrischalenboden zur Verfalschung
des Messsignales.

Um den Fehler bei der Fluoreszenzintensitadtskalibrierung zu minimieren, wird diese bei den gleichen
Bedingungen wie bei der Messung durchgefiihrt. Bevorzugt wird die Tropfenmethode, bei welcher ein
definiertes Tropfenvolumen direkt auf die zu untersuchende Oberfldche aufgebracht wird. Die Hohe
wird anschliefend aus den geometrischen Verhaltnissen abgeleitet. Durch die unterschiedliche Be-
netzung der Oberflache verdndert sich die Tropfengrundfliche und die Héhe des Tropfens muss fiir
jede Kalibriermessung neu bestimmt werden. Der Tropfen kann nach AUSNER [153] durch einen Ku-
gelschnitt (siehe Abbildung 4-1 a) beschrieben werden. Das Volumen eines Schnittes durch eine Kugel
ergibt ndherungsweise die Form eines Tropfens mit dem Volumen Vr, [266]:

Vi = 5 hi:3Rry — hy) (6.11)

Hierin sind Ry, der Tropfenradius und A, die zu berechnende maximale Tropfenhohe. Unter Bertick-
sichtigung der geometrischen Zusammenhinge am idealen Tropfen kann die maximale Tropfenhohe
aus nachstehender Gleichung bestimmt werden:

1
/nz ab+9VE 43V, |\ 3
aq VTrT3VTr T 2
hyp = (6.12)

T [m2-a8+9-VE 43V,

g 8000 Die Herleitung der Gleichung kann im Anhang A15
% nachvollzogen werden. Fiir die Berechnung der ma-
5 6000 ximalen Tropfenhohe miissen das Tropfenvolumen
f V1r und der ebene Tropfenradius a; bekannt sein.
?g 4000 Zum Aufbringen der Tropfen werden unterschiedli-
§ che Prazisionspipetten verwendet (Fa. Eppendorf
é 2000 AG, Research plus 0,1...20 pl), woraus das aufge-
S Schwellwert brachte Volumen bekannt ist. Der ebene Tropfenra-
q‘g"’ 0 dius wird optisch mit Hilfe einer Kantendetektion
= 0 2 4 pestimmt. Hierzu ist die Festlegung eines Schwell-

Lange [ in mm

wertes notwendig (Abbildung 6-22). Dieser hdngt
Abbildung 6-22: Tropfenquerschnitt mit

vom Tropfenvolumen ab. Je grofRer der Tropfen ist,
Schwellwert

desto hoher ist dessen Fluoreszenzintensitat,
wodurch sich um den Tropfen die Helligkeit der Substratoberflache verdandert.

Es zeigt sich, dass durch die Auflosung und die geringfiigig von der Kreisform abweichende benetzte
Flache der ebene Tropfenradius ar,; variiert. Daher ist es notwendig einen mittleren Tropfenradius

arr zZu berechnen:

— _ 1N
N Li= A *
arr =y 2iz1 Atri (6.13)

Der mit Matlab umgesetzte Programmcode ermittelt im ersten Schritt die Tropfenkontur anhand des
Schwellwertes (Abbildung 6-23 b), bestimmt deren maximale Fluoreszenzintensitat im mittleren Be-
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reich des Tropfens (Abbildung 6-23 c) und berechnet einen mittleren Radius nach Gleichung 6.13 (Ab-
bildung 6-23 d). Anschliefdend wird mit Gleichung 6.12 die Tropfenhohe bestimmt.

(c) max. Intensitat

(a) Tropfendraufsicht (b) Kantendetektion (d) mittlerer Radius a

Abbildung 6-23: Kalibrierungsschritte mittels Tropfen

Die Anwendung der Tropfenmethode ist durch Bertick-
sichtigung der Tropfengrundfliche nur fiir Benetzungs-
zustiande mit @ < 90 ° moglich. Die Annahme einer Trop-
fenform entsprechend eines Kugelschnittes ist néhe-
rungsweise nur fiir kleine Tropfen zuldssig [267]. Andere
Autoren nutzten deshalb komplexere Gleichungen zum
Beschreiben der Tropfenkontur, wie zum Beispiel die el-

Abbildung 6-24: Approximationen der liptische Approximation [268]. Abbildung 6-24 zeigt den
Tropfenkontur, Vy,. = 100 mm3 Unterschied zwischen der Approximation mittels Kreis

und Ellipse. Um die Ellipsengleichung anwenden zu kénnen ist eine weitere Messgrofie zum Beispiel
in Form des Kontaktwinkels erforderlich. Hierzu ware es notwendig, bei jeder Kalibriermessung den
Tropfen von der Draufsicht und einer Seitenaufnahme zu messen. Der Fehler, der durch die Abwei-
chung entsteht, ist konstant. Somit kann die Abweichung mittels paralleler Messung in der Drauf- und
Seitenansicht flir unterschiedliche Tropfenvolumen bestimmt und durch eine Regressionsanalyse die
Korrekturgleichung ermittelt werden. Somit wird der Aufwand bei der Kalibrierung reduziert.

@) (b)
g . £
g ’ E
s 34 o%, 7 £ 3
= &7 g i
S Yal £ X
= 7 = X
.:g 2 - 7 7 E 2 7 z
[ :
3 @ 2 %
5 & &
= PA S
g 1 & £ 1
= & 3
=] ,§> =
S 2
T 4 2
'D 0 T T T ;5 O
0 1 2 3 0 1 2 3
berechnete Tropfenhohe
gemessene Tropfenhohe hr, s in mm (Kugelschnitt) hr, in mm

Abbildung 6-25: (a) Abweichung der berechneten von der gemessenen Tropfenho6he (gestrichelte
Linie: idealer Verlauf); (b) Vergleich berechnete und korrigierte Tropfenhéhe mit Vertrauensbereich
(95 % Konfidenzniveau, grau gestrichelt) fiir die Regressionsanalyse nach Gleichung 6.14 (schwarz
gestrichelt, R? = 0,99)

Bis zu einer Tropfenhdhe von ca. hp. ® 2 mm stimmt die aus der Gleichung zum Kugelschnitt berech-
nete Hohe gut mit der tatsachlichen Tropfenhohe aus den Messungen mit der Schattenmethode hrpgcp
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liberein (vgl. Abbildung 6-25 a). Mit weiter zunehmenden Tropfenvolumen steigt die berechnete
Tropfenhohe starker als die gemessene Hohe an und die Abweichung nimmt zu. Das Kraftegleichge-
wicht zwischen Gravitationskraft und Kraft infolge der Grenzflaichenspannung der Tropfen fiihrt zu
einer hoheren Zunahme der Breite im Vergleich zur Héhe. Durch die Anwendung der Regressionsana-
lyse kann die Korrekturfunktion (vgl. Abbildung 6-25b)

1
hexorr = hrr — 0,0081— - hp?*®, R? = 0,99 (6.14)
ermittelt und die Abweichung vermindert werden. Somit ist die Tropfenmethode unter Anwendung

der Gleichung fiir den Kugelschnitt und der Korrekturfunktion zur Kalibrierung der Filmdicke geeig-
net. Eine parallele Messung mittels Schattenmethode ist nicht notwendig.

12000 7 Der Zusammenhang zwischen Tropfenh6he bzw. Filmdi-

cke und dem gemessenen Grauwert ist in Abbildung 6-26

g
2
E 10000
<5 dargestellt. Mit zunehmender Tropfenhéhe und somit
_T; 8000 Filmdicke nimmt der gemessene Grauwert zu, wobei eine
E 6000 Abschwachung der Zunahme beobachtet wird. Die Ex-
2 tinktion E, fiihrt zu einer Abschwachung der Anregungs-
5 4000 - intensitit I, des einfallenden Lichtes beim Durchqueren
g 2000 4 des Fluides, wodurch die Austrittsfluoreszenzintensitit Ix
5 und somit der gemessene Grauwert sinkt:
B
0 1 Iy
0 1 2 3 2=l (6.15)

korrigierte Tropfenhohe Atg o in mm
Abbildung 6-26: Kalibrierkurve (schwarz

gestrichelt) mit Vertrauensbereich (95 %
Konfidenzniveau, grau gestrichelt)

Die Abhédngigkeit der Extinktion von der Schichtdicke
zeigten BOUGUER [269] und LAMBERT [270]. BEER [271]
stellte zusétzlich den Einfluss der Stoffmengenkonzentra-
tion cg fest. Daraus wurde das sogenannte Lambert-Beer-
sche Gesetz abgeleitet:

I

E; =lgi=sl-cp-6 (6.16)
g, ist der wellenldngenabhangige, dekadische Extinktionskoeffizient. Daraus ergibt sich die Berech-
nung der Austrittsfluoreszenzintensitat:

Ig =1, e xcrsd (6.17)
Die zur Anregung absorbierte Intensitdt /5, wird aus der Differenz zwischen Intensitét des einfallen-
den Lichtes und der Fluoreszenzintensitat des austretenden Lichtes gebildet:

Ipps = Ip — I (6.18)
Daraus leitet sich zusammen mit Gleichung 6.17 der Zusammenhang zwischen Anregungsintensitit
und zur Anregung genutzte Absorptionsintensitat ab:

Inps = Io(1 — e~exeed) (6.19)
Die Fluoreszenz fiihrt vordergriindig zu einer Verschiebung zwischen Extinktions- und Emissionswel-

lenldnge (vgl. Abbildung 6-17 b). Die Fluoreszenzintensitat kann hochsten so grofd sein, wie die vom
Fluoreszenzfarbstoff absorbierte Intensitat I, [153]:

Iz < Iaps (6.20)
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Daher wird angenommen, dass trotz der auftretenden Verluste in dieser Gleichung die Fluoreszenzin-
tensitat der Absorptionsintensitat gleichgesetzt werden kann. Der wellenldngenabhangige Extinkti-
onskoeffizient kann durch die Anregung mit polychromatischem UV-Licht nicht genutzt werden, wes-
halb fiir das Produkt aus Extinktionskoeffizient und Stoffmengenkonzentration ein Absorptionskoef-
fizient k, eingefiihrt wird. Die Anregungsintensitit I, wird durch die maximale emittierte Fluores-
zenzintensitat Ip .4 ersetzt:

Ig(8) = Ipmax(1 — e7*a%) (6.21)
Diese Gesetzmafdigkeit wird nach der Umformung nach der Filmdicke § fiir die Kalibrierung der Film-
dicke in Abhangigkeit von der Fluoreszenzintensitit herangezogen, wodurch sich folgende beispiel-
hafte Regressionsparameter fiir eine Edelstahloberflache (1.4435 Walzqualitit 2B) ergeben:

IF,max = 11550; kA = 0,8002 mm‘l; R? = 0,97

Die Fliissigkeit wird fiir jeden Messtag neu mit Tracer angesetzt, weshalb die Kalibrierung mittels
Tropfenmethode fiir ausgewahlte Konzentrationen wiederholt wird. Wenn diese Werte auf3erhalb des
Konfidenzintervalles liegen, werden die Parameter neu bestimmt und bei der Berechnung der Filmdi-
cke berticksichtigt. Die Ergebnisse der Regressionsanalyse sind in Abbildung 6-26 zusammengefasst.
Bedingt durch die Kalibriermethode sind Filmdicken § < 0,1 mm nicht messbar. Zusatzlich ist die An-
wendung der Regressionsgleichung nur bis § < 2,8 mm sinnvoll. Oberhalb dndert sich die gemessene
Fluoreszenzintensitit bei der gewahlten Tracerkonzentration nur geringfligig.

Fluoreszenzmethode - Einfliisse von Kamera, Objektiv und Filter

ﬁ120 70000 é Ein Kamerasystem hat unterschiedliche Fehlerquel-
§100 AAA;% . 60000 :: len, welche den Messwert beeinflussen konnen. Sen-
‘é X Aﬁ XX fg soren digitaler Kameras besitzen Stérungen, die das
}1_,:-’ 30 \)% IR - 50000 § Messsignal verandern. Dieses sogenannte Bildrau-
g e A 40000 E schen kann unterschiedliche Ursachen haben, wel-
05'1: 60 AAA § che detaillierte in MATTFELDT zusammengefasst sind
q‘é i - 30000 § [272]. Das Rauschen wird stark von der Temperatur
Es 40 AAAAA . 20000 é des Kamerasensors beeinflusst. Dies zeigt sich zum
g 20 - : | 2 Beispiel an dem zunehmenden mittleren und maxi-
E ><m1tt¥ererGrauwert - 10000 £ malen Grauwert fiir eine steigende Kamerasensor-
2 0 A rflaxm}aler (I}rauV\I/ert 0 é temperatur (vgl. Abbildung 6-27). Deshalb wird die
30 35 40 45 50 55 Kamera mittels Liifter aktiv gekiihlt und vor jeder
Kamerasensortemperatur 9 in °C Messung mindestens 60 min zur Temperierung des
Abbildung 6-27: Einfluss der Kamerasensor- Sensors in Betrieb genommen. Beeinflusst wird das
temperatur auf den mittleren, maximalen Rauschen zusitzlich durch die einstellbare Signal-

Grauwert (16 Bit), Dunkelbildaufnahmen mit

verstarkung (Gain-Wert), der bei allen Messungen
einer Belichtungszeit von tge; = 0,5 s

mit Null auf ein relativ niedriges Niveau festgelegt
wird. Der verbaute Charge-Coupled-Device-Sensor (CCD) kann zudem Pixelfehler in Form von Co/d
Pixel aufweisen (auch tote Pixel genannt), welche nicht funktionieren und keinen Messwert liefern.
Stuck Pixelweisen stets die grofdte Intensitat auf und Hot Pixelsind iiberempfindlich, wodurch sie bei
gleicher Bestrahlungsstirke E, ein hohere Intensitit messen. Der eingesetzte Sensor besitzt nach
Uberpriifung mit der weifRen Seite einer Graukarte (Fa. Novoflex Prizisionstechnik GmbH) keine Cold
Pixel. Ebenso zeigt die Auswertung von Dunkelbildern keine Stuck Pixel. Messungen zur Bestimmung
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von Hot Pixel konnen nicht durchgefiihrt werden, da keine homogene Leuchtquelle mit einstellbarer
Emissionsleistung zur Verfiigung steht. Fiir die Rauschkorrektur wird von jedem aufgenommenen Bild
I; g, das Dunkelbild I', bei Betriebstemperatur der Kamera abgezogen

Iigz = Iy — Ip. (6.22)
Tabelle 6-8: maximale Verschiebung bei unterschiedlichen Belichtungszeiten
| Belichtungszeit tge; in ms Verschiebung sy in mm
1 0,94
2 1,87
4 3,73

Zusatzlich kann die Belichtungszeit angepasst werden, wodurch die Dauer fiir die Detektion des vom
Fluoreszenztracer ausgesandten Lichtes eingestellt werden kann. Hierbei muss darauf geachtet wer-
den, dass keine Uberbelichtung auftritt. Dies wiirde zu Informationsverlusten fithren. Neben der Prob-
lematik der Uberbelichtung kann es bei bewegten Objekten zu einer Verschiebung kommen. Hier-
durch entstehen Bewegungsunscharfe und somit Messfehler. Die maximale Verschiebung in Abhan-
gigkeit von der Belichtungszeit kann liber die Kontinuititsgleichung 4.9 abgeschatzt werden. Es exis-
tieren empirische Gleichungen zur Berechnung der dimensionslosen Filmdicke (Gleichung 4.20), wo-
raus ndherungsweise die mittlere Filmdicke berechnet werden kann (Gleichung 4.5). Unter Anwen-
dung der Gleichung 4.2 wird fiir eine mittlere Volumenstromdichte von 2,50 m*-h~! - m™%, was ge-
ringfligig iiber der empfohlenen Volumenstromdichte nach ASME-BPE [12] liegt, und Wasser bei 9 =
25 °C eine Reynolds-Zahl von Re; = 780 ermittelt. Somit lasst sich fiir einen Oberfladchenneigungswin-
kel von apy, = 90 ° eine mittlere Filmdicke von § = 0,65 mm berechnen. Die maximale Verschiebung
kann damit fiir unterschiedliche Belichtungszeiten abgeschatzt werden (Tabelle 6-8):

_ 5B
Sy = U " tgel = —~ tpel (6.23)

Mit steigender Belichtungszeit nimmt die Verschiebung deutlich zu. Um den Fehler durch die Ver-
schiebung so gering wie moglich zu halten, wird die Belichtungszeit auf tgo; = 1 ms festgelegt.

Weitere Einfliisse bzw. Messabweichungen kénnen durch Veranderungen der Helligkeit zum Bildrand
entstehen. Es konnen bauliche Gegebenheiten der Optik (zum Beispiel Linseneinfassungen) zu einer
kiinstlichen Vignettierung filhren. Andererseits nimmt die Beleuchtungsstarke, die auf den Sensor
trifft, mit zunehmenden Abstand von der Bildachse ab, was als natiirliche Randabschattungbezeichnet
wird. Hierbei misst eine auf3erhalb der optischen Achse liegende Photozelle weniger Intensitat, weil
ein um den Winkel o zur optischen Achse abgelenkter Lichtstrahl nach dem cos* a-Gesetz zu einer
geringeren Intensitat auf der Flache fiihrt. Ursachen sind die scheinbar geringere Sensorflache und die
grofdere Entfernung [273]. Beide Effekte sind von der Kombination aus Kamera und Objektiv sowie

deren Blenden- und Fokussiereinstellungen abhangig.

Zur Bestimmung der Vignettierung und Randabschattung wird eine spezielle Grauwertkarte (Fa. No-
voflex Prazisionstechnik GmbH) eingesetzt und bei gleicher Konfiguration wie im spateren Versuchs-
aufbau fotografiert. Es zeigt sich eine maximale, relative Abweichung der gemessenen Intensitit zwi-

IRef,min_IRef,max

schen Bildmitte und Eckbereiche von =~ 20%. Fiir jedes Pixel wird der ortliche Grau-

IRefmax

wert Iy durch den Maximalwert Igw max geteilt (elementweise Division), wodurch sich eine Matrix,
die sogenannte Look-Up Table (LUT) fiir die Vignettierung und Randabschattung, ergibt [274]:

Inytvr = Iow O Igwmax (6.24)
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. 6 Die Korrektur des aufgenommenen Messbildes I; g, kann
'{5 ><>&<X XX X X X X anschlieRend fiir jeden Zeitpunkt durch elementweise Mul-
E > x tiplikation der Matrizen erfolgen, wodurch fiir jede Auf-
;” 4 ;é nahme ein korrigiertes Bild I, g3 entsteht

%’ 3 % Iigz = Iipz © ILyT,vR- (6.25)
% 5 X Neben den vorgenannten Fehlern tritt auch radiale und
g tangentiale Verzeichnung fiir die Kamera-Objektiv Kombi-
g 1 nation auf. Die Bestimmung der fiir die Korrektur notwen-
2 digen inneren und dufderen Kameraparameter sowie deren
= 0 B( 500 1000 1500 Anwendung wurde bereits in Kapitel 6.9.1 beschrieben. Die

Einschaltdauer ty,, in s fiir die Fluoreszenzmessung eingesetzt Kamera-Objektiv-

Abbildung 6-28: Bestrahlungsstarke in

Abhéangigkeit von der UV-Lampen-
einschaltdauer der Verzeichnung unter Anwendung der Kameraparame-

kombination ist identisch, weshalb auf eine erneute Dar-
stellung und Beschreibung verzichtet wird. Die Korrektur

ter fithrt zu einem weiteren korrigierten Bild I; g,.

Fluoreszenzmethode - Einfliisse der UV-Strahlungsquelle

Die Bestrahlungsstdrke einer Strahlungs-

¥

quelle kann sich mit der Betriebsdauer
2000 | verandern. Fiir die Uberpriifung der Be-
strahlungsstiarke E, in Abhangigkeit von
der Einschaltdauer der UV-Strahlungs-
quelle wird ein UVA-Messkopf (FL A623-
UVA, Fa. Ahlborn) mittig auf dem Substrat

positioniert. Es zeigt sich eine Abhdngig-

-
15
[=1
(=]

x in Pixel
=
=
=

<ol keit der Bestrahlungsstarke von der Lam-

peneinschaltdauer nach dem Einschalten

Bestrahlungsstarke E, ; in W - m2

der UV-Strahlungsquelle, so dass eine

0 500 1000 1500 2000 Mindesteinschaltdauer von tgin =
Jin Pixel 600 s fiir eine ndherungsweise konstante

Abbildung 6-29: Verteilung der Bestrahlungsstarke auf =~ Bestrahlungsstarke notwendig ist (vgl
der Substratoberflache, Markierungen x: Messpunkte Abbildung 6-28).

Ein dhnlicher Effekt wie die Vignettierung und Randabschattung wird durch die eingesetzte UV-
Leuchtstofflampen und deren Positionierung erzeugt, was zu einer unterschiedlichen Verteilung der
Bestrahlungsstirke fiihrt und somit eine Auswirkung auf den Messwert haben kann. Uberpriift wird
die Verteilung der Bestrahlungsstiarke mit dem UVA-Messkopf an 42 Messpunkten innerhalb des Be-
strahlungsbereiches. Durch Kenntnis der zu den Messorten geh6renden Koordinaten ergibt sich eine
Oberflache, deren Stiitzstellen die Messorte darstellen. Die sich daraus ergebende Verteilung der Be-
strahlungsstarke ist in Abbildung 6-29 dargestellt. Das Ergebnis ist eine relativ ungleichmafiige Aus-
leuchtung mit einer maximalen Abweichung von iiber 12 % zwischen der Mitte und den Eckbereichen.

Fiir eine pixelweise Korrektur der unterschiedlichen Bestrahlungsstarke ist die Kenntnis der 6rtlichen
Bestrahlungsstarke E, ; fir jeden einzelnen Pixel im Bild notwendig. Hierfiir wird eine Regressions-

analyse fiir Oberflachen mit Matlab durchgefiihrt. Eine Anndherung der Ausgleichsoberflache an die
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Messwerte kann durch Anwendung nachstehender Gleichung erreicht werden

Eer1(x,y) = 5,8%- sin (1'[ m) - sin (T[
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Abbildung 6-30: Fluoreszenzintensitat
(Grauwert, 16 Bit) fiir unterschiedliche
Bestrahlungsstarken mit linearem Zu-
sammenhang (schwarz gestrichelte
Linie, R* = 0,97) und Vertrauensbereich
(95 % Konfidenzniveau, grau
gestrichelt)

Iigs = Iig = Iip4 © Iyt BS-

y—316 mm
626 mm

) R? = 0,99. (6.26)
Die Berticksichtigung der Bestrahlungsstarke bei der Be-
rechnung der lokal aufgeldsten Filmdicke bendtigt zusatz-
lich die Transformation in das Bildkoordinatensystem der
Kamera. Hierflir wird mit dem Messsystem ein Maf3stab in-
nerhalb des Messbereiches in x- und y-Richtung fotogra-
fiert, die jeweilige maximale Gegenstandsgrofie Ly, Ly er-
mittelt und die Pixelanzahl der Kamera in beide Richtun-
gen Py, Pgy bertcksichtigt. Uber nachstehenden Zusam-
menhang kann eine pixelweise Berechnung B, B, der Be-
strahlungsstiarke mit dem Nullpunkt im Bildzentrum erfol-
gen:

Ly

x = —x
Pyx—1

(B —-1)-2 (6.27)

Ly
(R-D-Zy=

Pgy-1
Mit der in das Bildkoordinatensystem umgerechneten Be-
strahlungsstarke wird fiir jedes einzelne Pixel im Bildbe-
reich die ortliche Bestrahlungsstirke bestimmt, die Look-
Up Table Iy gs in Anlehnung an Gleichung 6.24 ermittelt
und fiir eine erneute Korrektur zur Berechnung des korri-
gierten Bildes der Fluoreszenz I; g5 = I; p angewandt

(6.28)

Die Anwendung der Look-Up Table fiir diese Korrektur ist moglich, da zwischen der gemessenen Flu-

oreszenzintensitdt und der Bestrahlungsstarke ein linearer Zusammenhang besteht (vgl. Abbildung

6-30). AnschliefRend kann aus der korrigierten Fluoreszenzintensitdt mit der nach der Filmdicke &

umgestellten Gleichung 6.21 die ortsaufgeldste Filmdicke berechnet werden.

Fluoreszenzmethode - optische Effekte an der Grenzflache

(a)

Kamera mit
Objektiv

— Yobj,v
jh U
"\

V 7 Substrat 7

(b)

Abbildung 6-31: Abweichung in Folge perspektivischer Verzerrung, (b) Brechung eines Lichtstrahles
an einer ebenen Grenzflache, vom optisch diinnerem zum optisch dichterem Medium



Material und Methoden

Werden nicht telezentrische Objektive zur Messung von Objekten eingesetzt, so entsteht eine perspek-
tivische Darstellung dessen. Ursache ist ein vom Objektiv ausgehender unterschiedlicher Blickwinkel,
der vom Abstand der Kamera und dem Objektivoffnungswinkel abhangig ist. Der dadurch entstehende
optische Fehler wird als perspektivische Verzerrungbezeichnet. In der Mitte des Messbereiches muss
der Lichtstrahl senkrecht zur Oberfldche austreten, weshalb der Strahl innerhalb der Fliissigkeit den
Weg der tatsiachlichen Filmdicke zuriicklegt. Der vom Randbereich ausgesandte Lichtstrahl muss
schrig in das Objektiv eintreten. Der Winkel in dem der Strahl eintritt, entspricht dem halben Off-
nungswinkel des Objektives. Das fiir die Messungen eingesetzte Kameraobjektiv hat einen Offnungs-
winkel von ygp;n = 38,8 ° und yop;,y = 29,6 °. Innerhalb der Flissigkeit legt der Strahl eine gréfiere

Strecke zurtick ;4 als die an dem Ort tatsdchliche Filmdicke &g,y (Abbildung 6-31 a).

Die Abweichung der gemessenen von der tatsidchlichen Filmdicke wird zuséatzlich von der Lichtbre-
chung beeinflusst. Nach dem Brechungsgesetz wird ein schrag auf eine Phasengrenze auftreffender
Lichtstrahl ausgehend von einem optisch diinnerem Medium beim Ubergang in ein optisch dichteres
Medium zum Lot hin gebrochen (vgl. Abbildung 6-31 b). Das diesen Vorgang beschreibende SNEL-
LIUS’sche Brechungsgesetzlautet [67]

sin g CE na

=E_TA (6.29)

singa, ¢y ng

Hierin sind ny, ng der Brechungsindex, welcher sich aus dem Quotient der Lichtgeschwindigkeit im
Vakuum ¢ und der Lichtgeschwindigkeit im Medium c ergibt, und sine der Winkel zum Lot. Der
Index g steht fiir einfallender Lichtstrahl und 4 fiir austretenden Lichtstrahl. Zusatzlich wird an der
Grenzflache ein geringer Teil reflektiert. Nach dem Reflexionsgesetz sind Einfallswinkel e und Refle-
xionswinkel eg gleich [67]. Somit wird auch ein Teil des innerhalb des Fliissigkeitsfilmes ausgesandten
Lichtes an der Grenzflache reflektiert. Mit Hilfe des Brechungsgesetzes kann der Fehler durch die per-
spektivische Verzerrung abgeschitzt werden. Ausgehend vom halben Offnungswinkel, mit welcher
der Strahl in das Objektiv eintritt, kann mit Hilfe des Brechungsgesetzes der Winkel des aus der Fliis-
sigkeit austretenden Lichtstrahles berechnet werden. Hierzu wird der Brechungsindex bendtigt, wel-
cher von der Temperatur und der Wellenldnge abhédngt. Der Brechungsindex bei einer Wellenlange
von A = 589 nm ist fiir Wasser ny,9 = 1,3330 bei einer Temperatur von Tyz0 = 293 K bzw. nyyy9 =
1,3306 bei einer Temperatur von Ty,o = 313 K [154]. Der Unterschied ist fiir diese Anwendung zur
Filmdickenmessung gering, weshalb der Brechungsindex fiir Wasser mit ndherungsweise ny,q = 1,33
und fiir Luft ny ¢ ~ 1 genutzt wird. Uber trigonometrische Beziehungen kann der maximale Objek-
tivoffnungswinkel fiir die Ecken berechnet werden

Yobjmax __ Yobjh 2 Yobj,v 2. _ o
tan 2 - \/(tan 2 ) + (tan 2 ) ) yObj,max - 4’7,5 (630)

und so der maximale Fehler bei Annahme eines ebenen Fliissigkeitsfilmes berechnet werden:

(1
sinegng _ Sm(gVObj,max)nLuft _ sin23,8%1

. 1 — — o
O1st,max: SIN €4 i A 133 A 17,5
_ Gson _ _Gson  _
5Ist,max - cosea - C0s17,5° - 1:05 65011
A6max = 6Ist,max - 65011 = 0,05 65011 (6-31)
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Abbildung 6-32: Totalreflexion; (a) schematische Darstellung eines beispielhaften Strahlenganges in
einem Tropfen nach [153]; (b) Tropfen in der Draufsicht; (c) auf Maximum normierte Grauwert iiber

den Tropfenquerschnitt

ST Somitist durch die perspektivische Verzerrung theoretisch ein maxi-

maler Fehler von 5 % zu erwarten, wobei der tatsichlich auftretende
Fehler noch von der Neigung der Grenzflache durch die Welligkeit ab-

Abbildung 6-33: veranderte hingt. Bei dem Ubergang von Lichtstrahlen aus einem optisch dichte-
Perspektive durch horizontale ren zu einem optisch diinneren Medium steigt mit zunehmenden Ein-
Tropfenverschiebung in x- trittswinkel der Austrittswinkel an, bis g4, = 90 ° erreicht und das ge-

Richtung zur optischen Achse

samte Licht reflektiert wird. Der dazugehorige Einfallswinkel egg

der K
er ftamera wird als Grenzwinkelbezeichnet und ldsst sich errechnen aus [67]:
sinegg = Z—: = 1—;4; egg = 48,3° (6.32)
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Abbildung 6-34: auf Maximum normierte
Fluoreszenzintensitat fiir verschiedene
Werkstoffe/Oberflaichenbearbeitung in
Abhangigkeit von der Tropfenhéhe

Abbildung 6-32 (a) zeigt schematisch die Entstehung
der tiberstrahlten Bereiche durch Totalreflexion am Bei-
spiel eines Tropfens. Ausgehend von der Oberflache
(Punkt 0) trifft der Lichtstrahl auf die Phasengrenze am
Punkt 1 und 2, wobei in beiden Fillen der Einfallswinkel
grofier als der Grenzwinkel ist und somit Totalreflexion
auftritt. Am Punkt 3 wird der Strahl reflektiert und trifft
am Punkt 4 erneut auf die Grenzflache, wobei an dieser
Stelle der Einfallswinkel kleiner als der Grenzwinkel ist
und somit der Lichtstrahl aus dem Tropfen gebrochen
austritt. Dies fiihrt zu einer grof3eren Fluoreszenzinten-
sitit besonders im Randbereich des Tropfens (Abbil-
dung 6-32 b), was sich auch in der gemessenen Fluores-
zenzintensitit iiber den Tropfenquerschnitt zeigt (Ab-
bildung 6-32 c).

Der Einfluss der perspektivischen Verzerrung in Kombi-
nation mit der Totalreflexion ist in Abbildung 6-33 fiir

einen Tropfen an verschiedenen Positionen unterhalb der Kamera dargestellt. Die GrofRe des Berei-
ches mit erhohter Fluoreszenzintensitit verschiebt sich, wenn der Tropfen aufderhalb seiner zentralen

Position unterhalb des Kameraobjektives verschoben wird. Bei der eingesetzten Tropfenkalibrierung

hat die Totalreflexion keinen Einfluss, da hierfiir nur das Fluoreszenzintensitidtsmaximum in der Trop-
fenmitte ausgewertet wird. Bei den Messungen kann die Totalreflexion jedoch einen Einfluss bei Rinn-
salen oder bei grofden Filmdickengradienten von hohen Wellen haben.
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Fluoreszenzmethode - Einfluss der Substratoberfliche

Der Messwert kann zusatzlich durch die optischen Eigenschaften der Substratoberflache beeinflusst
werden. Um dies zu liberpriifen werden auf die Substratoberflichen Tropfen mit bekanntem Volumen
gesetzt. Anschlief3end werden die Tropfen wie bei der Tropfenkalibrierung vermessen und ausgewer-
tet. Die Ergebnisse sind in Abbildung 6-34 fiir unterschiedlich Tropfenhohen dargestellt. Die Fluores-
zenzintensitat unterscheidet sich hauptsachlich aufgrund der optischen Eigenschaften der Oberfla-
chenbearbeitung. Die Unterschiede zwischen den einzelnen Werkstoffarten sind nicht signifikant.
Deshalb ist die Kalibrierung mittels Tropfenmethode fiir jede einzelne Substratbearbeitung notwen-
dig.

Fluoreszenzmethode - Zusammenfassung der Parameter und Einfliisse

Eine tibersichtliche Zusammenfassung der Parameter und Einfliisse bei der Messung der Filmdicke
mittels Fluoreszenzmethode ist in Abbildung 6-35 dargestellt.

UV-Strahlungsquelle: Kamera, Objektiv:

e Abstand o Pixelfehler

e Anordnung @ o Bildrauschen (Gain)
4

o Emissionsspektrum o Belichtungszeit

e Strahlungsleistung e Abstand
o Strahlungsschwankung o Vignettierung/Randabschattung
e Strahlungsverteilung e Verzeichnung

o perspektivische Verzerrung

?‘\

Grenzflache:
e Lichtbrechung

e Reflexion
Filter:

e Transmissionsspektrum

e Totalreflexion

Flissigkeit:

e Vignettierun
e Art des Fluoreszenztracers g g

. o Eigenfluoreszenz
e Konzentration des Fluoreszenztracers

e pH-Wert \[@-; \ L — Substrat:

e Temperatur e Reflexion

e Streuung

Abbildung 6-35: Parameter, Einfliisse und Fehler des Fluoreszenzmesssystems
Fluoreszenzmethode - Versuchsablauf und Auswertemethode

Vor Versuchsdurchfiihrung wird die Fliissigkeit temperiert und der Tracer zugefiigt. Des Weiteren
werden die Kamera und die UV-Leuchtquelle erwarmt. Im Anschluss wird fiir jede Versuchsreihe eine
Tropfenkalibrierung im Versuchsaufbau mit der entsprechenden Oberflache fiir mindestens 10 ver-
schiedenen Tropfenvolumen durchgefiihrt. Unter Berlicksichtigung der Tropfenhdhe (Gleichung
6.12) wird dadurch der Zusammenhang zur gemessenen Fluoreszenzintensitdt ermittelt (Gleichung
6.21). Im Anschluss werden je Versuchspunkt mind. 3 Messungen fiir jeweils 60 s bei einer Aufnah-
mefrequenz von 10 Hz durchgefiihrt. Fiir die Bestimmung der ortsaufgeldsten Filmdicke sind anschlie-
3end mehrere Schritte notwendig, die schematisch in Abbildung A 5 im Anhang A16 zusammengefasst
sind.

Die ortsaufgeloste Filmdicke wird anschliefdend zur Berechnung von Kenngroéfien wie zum Beispiel
die mittlere Filmdicke § herangezogen (Abschnitt 4.3). Des Weiteren wird die Grundfilmdicke & er-
mittelt. Hierflir wird fiir die gemessene, zeitaufgeloste Filmdicke im ersten Schritt die absolute Hau-
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figkeitsverteilung bestimmt. Daraus wird die relative Haufigkeit und die relative oder absolute Hau-
figkeitsdichte ermittelt:

Hn(si)
ha(8;) = =+ (6.33)
q ECI hn (89
Hy(6) =5z, n(6) = o (6.34)

Hierin ist H,, die absolute Haufigkeit und H,, die absolute Haufigkeitsdichte der Filmdicke &; bzw. des
Filmdickenbereiches, h,, die relative Hiufigkeit, i, die relative Haufigkeitsdichte der Filmdicke &; und
N die zugrundeliegende Gesamtanzahl der Filmdickenbereiche. §7 — &} beschreibt die Klassenbreite
der Filmdicke der Haufigkeitsverteilung. Das weitere Vorgehen zum Bestimmen der Grundfilmdicke
ist detailliert im Anhang A6 beschrieben.

Die Standardabweichung der Filmdicke wird zuséatzlich zur statistischen Bewertung der Oberflachen-
welligkeit genutzt. Die Welligkeit eines Fliissigkeitsfilmes fiihrt zu einer Vergrof3erung der Oberflache,
welche beispielsweise mit dem Oberflachenverhaltnis beschrieben wird (Gleichung 4.51). Ausgewer-
tet wird die Filmdicke in Stromungsrichtung entlang einer Linie in der Probenmitte. Die Integration
der Phasengrenze wird mit dem linearen Ansatz zwischen den Nachbarpunkten durchgefiihrt.

Chromatisch-konfokale Messmethode - Versuchsaufbau

Lichtwellenleiter
Controller I__
e Lichtquelle a
e Spektrometer ! Messkonf
esskop
I A |ﬂ
11 /1' Messbereich
: /
: : ; — /
Amin M A Ama il

Abbildung 6-36: Versuchsaufbau der chromatisch konfokalen Messmethode

Der Versuchsaufbau fiir die chromatisch-konfokale Messmethode ist in Abbildung 6-36 dargestellt.
Fiir die Messung der Filmdicke des Fliissigkeitsfilmes (Leitungswasser, ¥ = (20,3 + 0,3) °C) wird ein
optischer Messkopf eingesetzt, welcher polychromatisches Licht in einzelne Spektralfarben innerhalb
eines Wellenldngenbereiches (A,in; Amax) aufteilt und in unterschiedlichen Abstanden zum Sensor fo-
kussiert. Dieser wird in einem definierten Abstand innerhalb des Messbereiches senkrecht zur Ober-
flache positioniert. Auf der Oberflache wird ein fokussierter Messbereich von wenigen um erzeugt, der
die ortliche Auflésung begrenzt. Der an dem Messkopf angeschlossene Controller (confocalDT IFC
2451, Fa. Micro-Epsilon Messtechnik GmbH & Co. KG) sendet das notwendige Licht aus und empfangt
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das vom Messkopf zurilickgesandte Licht. Dieses wird iiber eine spezielle Optik entkoppelt, zu einem
Spektrometer umgeleitet und daraus die dominierenden Wellenlingen (1;; 1,) bestimmt. Uber eine
werksseitige Kalibrierung ist es moglich, den dominierenden Wellenldngen ein Abstand zum Messob-
jekt zuzuordnen, woraus sich die Filmdicke bestimmen lasst. Der Messkopf ist mittig zu den Randern
angeordnet und in einem Abstand von xg;, = 710 ... 730 mm zur Filmaufgabestelle positioniert. Die
eingesetzte Messfrequenz des Systems betragt f = 1 kHz.

Zur Messung werden Messkopfe benotigt, die den Messbereich von bis zu 3 Millimeter auflésen kon-
nen und eine hohe zuldssige Verkippung der Grenzflache gegeniiber der Sensorfldache zulassen (vgl.
Tabelle 6-9). Wird der maximale Kippwinkel Bk 4% Uiberschritten (Abbildung 6-37), so wird ein gro-
Ber Teil des Lichtes so an der Oberflache reflektiert, dass nur eine geringe Intensitit gemessen wird.

Eine Unterscheidung der maximalen Peaks ist dann nicht méglich.

Tabelle 6-9: eingesetzte Sensoren der Fa. Micro-Epsilon Messtechnik GmbH & Co. KG

Bezeichnung max. Messabstand Messbereich max. Kippwinkel Genauigkeit
IFS 2405-1 10 mm 1 mm +30° 28 nm
IFS 2401-3 16,3 mm 3 mm +22° 120 nm

Chromatisch-konfokale Messmethode - Verfahrensablauf und Auswertemethode

FlieRrichtung Bk > Pxmax  Das auf die Grenzfliche auftreffende Licht wird abhéngig vom
—> '

Liicke Einfallswinkel e nach dem Brechungsgesetz (Gleichung 6.29)

gebrochen, wodurch sich der Austrittswinkel €4 d&ndert. Der Un-
terschied zwischen Eintritts- und Austrittswinkel wird - wie

Abbildung 6-37: schematische Dar- beschrieben - von den beteiligten Brechungsindizes beein-
stellung der fehlerhaften Messung flusst. Fiir den Brechungsindex von Luft gilt ng = 1, weshalb
durch Uberschreitung des maximalen nur der Brechungsindex der Fliissigkeit (Wasser, ny = 1,33)
Kippwinkels bertcksichtigt und der Abstand rechnerisch korrigiert wird.

Eine weitere Korrektur ist durch die teilweise konturbedingte Uberschreitung des Kippwinkels an der
Phasengrenze notwendig (vgl. Abbildung 6-37). Die Anzahl der Fehlmessungen nimmt tendenziell mit
zunehmender Volumenstromdichte zu, wobei der Anteil der Fehlmessungen bei < 4 % liegt. Der bei
der Auswertung bestimmte Abstand zwischen Substrat und Grenzfliche nimmt bei einer Fehlmessung
einen sehr grofden Zahlenwert an, welcher gefiltert wird. Die dadurch entstehende Liicke in der Grenz-
flache wird iiber eine lineare Interpolation als Naherung der Grenzflache mit Hilfe eines Matlab-Skrip-

tes automatisiert geschlossen.

Flir die Messungen der Filmdicke mit der chromatisch-konfokalen Methode werden je Versuchspunkt
mindestens fiinf Wiederholungen durchgefiihrt, wobei eine Messung 10 s dauert. Die notwendigen
Schritte zur Bestimmung der lokalen Filmdicke mit der chromatisch-konfokalen Messmethode sind in
Abbildung A 6 im Anhang A17 zusammengefasst.

Als Zielgrofden werden aus den Messungen die gleichen Kenngrofien wie bei der Fluoreszenzmethode
bestimmt. Neben der absolute Hiufigkeit aller Wellen H,, vy und grof3er Wellen H,, vy o- wird unter Be-
ricksichtigung der Messdauer t,, die Wellenfrequenz fyy bzw. Frequenz grofser Wellen fyy o berech-

net:

Hy, Hnwgr
fw = 5, fuygr = —E (6.35)

tm tm
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Zusatzlich wird tiber die Spektraldichtefunktion die Hauptfrequenz der gréf3ten Wellen ermittelt, wo-
bei das Vorgehen detailliert im Anhang A7 beschrieben ist.

6.9.3 Stromungsgeschwindigkeit

Auswabhl der Detektionsmethode

Wie im Abschnitt 4.4 beschrieben, existiert eine wissenschaftliche Liicke bei der Bestimmung der Stro-
mungsgeschwindigkeit im Zusammenhang mit den Parametern einer Reinigung. Zur Schliefdung die-
ser Liicke sind Messungen notwendig, wofiir geeignete Messmethoden ausgewahlt werden. Die Anfor-
derungen an die Messmethode und deren Randbedingungen fiir die Geschwindigkeitsbestimmung
sind:

o keine oder geringe Beeinflussung des Stromungsverhaltens

e Auflésung des wandnahen Bereiches und des Stromungsprofiles
o Verteilung der Stromung liber die Substratoberflache

e Verwendung nicht transparenter Oberflachen

e einfache Anwendung

e Zeitauflosung und hohe Genauigkeit

Zur Bestimmung der Stromungsgeschwindigkeit konnen unterschiedliche Methoden genutzt werden
(vgl. Abschnitt 4.4), welche in Tabelle A 11 Anhang A18 mit deren Haupteigenschaften zusammenge-
fasst sind.

Die Nadelkontakt- und Heifddrahtmethoden (Varianten i, j) zur Geschwindigkeitsmessung tauchen in
den Flissigkeitsfilm ein, wodurch sie die Stromung beeinflussen und somit grofse Fehler bei der Mes-
sung zu erwarten sind. Diese Varianten werden daher nicht beriicksichtigt. Ein grofier Teil arbeitet
mit Tracer (Variante g) oder Tracerpartikel (Variante b, c, e, f), welche sehr klein sein miissen (um-
Bereich), damit die Stromung kaum beeinflusst wird. Bei der Particle Tracking Velocimetry (PTV, Va-
riante b) wird die Geschwindigkeit einzelner Partikel bestimmt. Bei geeigneter Wahl und gleichmaf3i-
ger Verteilung der Partikel kann eine gute Genauigkeit erreicht werden. Je nach Ausrichtung der Ka-
mera und Wahl der Partikeleigenschaften kann die Filmoberfldchengeschwindigkeit durch eine Drauf-
sicht mit aufschwimmenden Partikeln oder im Stromungsquerschnitt mit gleichméfiig innerhalb der
Fliissigkeit verteilten Partikeln und seitlicher Betrachtung der Stromung ermittelt werden. Dem dhn-
lich ist die Variante (g), welche fluoreszierende, dispers verteilte Tracer in Kombination mit langerer
Belichtungszeit zur Darstellung der Stromlinien nutzt. Die Particle Image Velocimetry (PIV) Methode
ist der PTV Methode dhnlich, wertet jedoch keine Einzelpartikel, sondern Partikelschwarme aus. Die
PTV und PIV Methode bestimmen die Geschwindigkeit in einem zweidimensionalen Bereich. Die LDA
Methode (Variante e) ermittelt die Geschwindigkeit im Kreuzungsbereich der Laserstrahlen, wobei
Ausfithrungen von punktférmiger und eindimensionaler Auflésung der Geschwindigkeit existieren.
Flir die geplanten Untersuchungen steht jedoch kein solches Messsystem zur Verfiigung, weshalb dies
nicht genutzt werden kann. Bei der Kernspinresonanzmethode (Variante f) werden ebenfalls Partikel
genutzt, wodurch eine zweidimensionale Stromungsgeschwindigkeitsverteilung gemessen wird. Auch
dieser aufwendige Versuchsaufbau steht nicht fiir Messungen zur Verfiigung und kann daher nicht
eingesetzt werden. Nur drei Messmethoden arbeiten ohne Partikel oder eintauchende Messfiihler. Die
Bestimmung der Geschwindigkeit von Wellen oder deren Fronten (Variante a) durch optische Mes-
sung unter Bestimmung der Verschiebung zwischen zwei Aufnahmen ist eine sehr einfache Methode,
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welche jedoch durch Verdnderung der Form der Welle zu Fehlern fithren kann. Ebenso ist die Ausbrei-
tungsrichtung eines Fliissigkeitselementes unbekannt, wohingegen die Richtung der Welle nihe-
rungsweise ermittelt werden kann. Zu beachten ist, dass die Wellenausbreitungsgeschwindigkeit
nicht exakt der Geschwindigkeit eines Fliissigkeitselementes an der Phasengrenze zwischen Fliissig-
keit und umgebender Luft entsprechen muss. Hierfiir kann die Nachverfolgung an der Oberflache auf-
schwimmender Partikel geeigneter sein, wenn die gewdahlten Partikel ein gutes Partikelfolgevermo-
gen aufweisen. Die ebenfalls nicht invasive Hochfrequenzimpedanzmethode (Variant h) besitzt einen
grofden Fehler, worauf AUSNER hinweist [153], was jedoch fiir alle Methoden mit zwei Sensoren in ei-
nem definierten Abstand gilt. Bei der kapazitiven Methode (Variante d) ist der Fehler durch die Grofie
der Elektrode bestimmt. Zusatzlich ist die Ausbreitungsrichtung der Stromung ebenfalls unbekannt.

Keine Methode erfiillt alle Anforderungen und kann gleichzeitig das Stromungsprofil verteilt iiber die
Substratoberflache bestimmen, weshalb unterschiedliche Methoden zum Einsatz kommen. In Abwa-
gung der Vor- und Nachteile der einzelnen Messmethoden fiir die Messung des Stromungsprofils und
des wandnahen Bereiches wird die Messung der Partikel mittels PIV ausgewahlt (Variante c). Zur Be-
stimmung der Stromungsgeschwindigkeit an der Phasengrenze werden die Wellen-/Frontwellende-
tektion (Variante a) und vergleichend die PTV-Methode mit aufschwimmenden Partikeln genutzt (Va-
riante b).

PIV-Versuchsaufbau fiir die Strémungsmessung senkrecht zur Substratoberflache

Die PIV-Methode bestimmt die wahrscheinliche Verschiebung von Partikeln innerhalb eines definier-
ten Zeitabstandes. Die Partikel konnen Tropfen, Luftblasen und Festkorperpartikel sein, wobei im ent-
fernteren Sinne auch markante Punkte von Wellen genutzt werden kénnen. Fiir die Bestimmung der
Stromungsgeschwindigkeit mittels PIV-Methode existieren unterschiedliche Ansatze, was im Ab-
schnitt 4.4 kurz beschrieben wird. Bei der Einbildmethode wird die Langzeitbelichtung, Doppelbelich-
tung oder zwei einzelne Lichtimpulse eingesetzt. Weitaus haufiger wird jedoch die Zweibildmethode
mit zwei Einzelbildern, die zu einem Doppelbild zusammengefasst werden, eingesetzt. Der Vorteil ist
die eindeutige Bestimmung der Stromungsrichtung. Diese Methode soll auch innerhalb dieser Arbeit
eingesetzt werden, weshalb sie an dieser Stelle ndher beschrieben wird.

Lichtschnittoptik Synchronisiergerit
7
N

Lichtschnitt

Kreuzkorrelation
t=to+ AL'Laser

Messbereich
Tracerpartikel

Auswertebereich

Abbildung 6-38: beispielhafte PIV-Messanordnung und Auswertung mittels Zweibildmethode
Die bei der PIV Methode mit der Stromung mitschwimmenden Tracerpartikel werden mittels Laser-

schnitt beleuchtet und von der Kamera innerhalb des Messbereiches detektiert. Fiir die Beleuchtung
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der Partikel wird eine Laserquelle (EverGreen 145, Fa. Quantel) eingesetzt, die zwei Lichtimpulse in
einem definierten zeitlichen Abstand erzeugt. Der Laserstrahl wird tiber einen Lichtschnittarm (ILA
Articulated Mirror Arm, Fa. ILA GmbH) mit mehreren Linsen und Spiegeln zum Messort gefiihrt, wobei
das letzte optische Element eine Lichtschnittoptik zur Erzeugung eines zweidimensionalen Licht-
schnittes darstellt. Zur Detektion der in der Fliissigkeit schwimmenden Partikel wird eine spezielle
Kamera (pco.2000, Fa. PCO AG) eingesetzt, die ebenfalls zwei Einzelbilder in einem definierten Zeit-
abstand aufnehmen kann und zu einem Doppelbild zusammenfasst. Fiir die Auflésung des Messbe-
reichs ist durch die geringe Grofde ein Mikroskopobjektiv an der Kamera befestigt. Die Zeit in der die
Partikel bestrahlt werden sind sehr kurz, weshalb die Kamera fiir eine exakte Aufnahme mit der La-
serstrahlquelle synchronisiert werden muss. Hierzu wird ein Synchronisiergerat (ILA Synchronizer
2011, Fa. ILA GmbH) eingesetzt. Der schematische Versuchsaufbau ist in der Abbildung 6-38 links
dargestellt.

PTV-Versuchsaufbau fiir Oberflichenstrémungsmessung

Die Geschwindigkeit an der Oberflache wird mit Hilfe einer oberflachenparallelen Anordnung der Ka-
mera bestimmt. Der Aufbau ist in Abbildung 6-39 dargestellt. Er besteht aus einer Hochgeschwindig-
keitskamera (HS-Kamera, MotionBlitz Cube 4, Fa. Mikroton GmbH, 1280 x 1024 Pixel, f = 1000 Hz)
mit Objektiv und zwei Strahlern (150 W, DLH4, Fa. Dedolight USA Inc.). Zur Vermeidung von direkten
Reflexionen an der Fliissigkeitsoberflache und zur Erzeugung eines hohen Kontrastes werden die
Strahler in Bezug zur Substratoberflache geneigt angeordnet. Um ein Stromungsbild tiber die Substrat-
oberflache zu erhalten, werden die Partikel iiber die gesamte Breite durch eine manuelle Partikelapp-
likation in einem Abstand von Lp = 300 mm vom Beginn des Messortes verteilt.

Partikelapp- Beleuchtung

likation

Abbildung 6-39: Versuchsaufbau zur Bestimmung der Filmoberflaichengeschwindigkeit am Beispiel
mit aufgestreuten, aufschwimmenden Partikeln

PIV-Auswertemethode fiir die Stromungsmessung senkrecht zur Substratoberflache

Eine praktische Einfilhrung in die PIV-Messmethode ist z. B. in RAFFEL ET AL. [275] zu finden, welche
an dieser Stelle kurz zusammengefasst wird. Die mit Hilfe der Kamera vom Messbereich aufgenom-
menen Doppelbilder werden in einzelne Auswertebereiche unterteilt, innerhalb welcher mittels
Kreuzkorrelation eine wahrscheinliche Verschiebung zwischen den Partikelmustern ermittelt wird.
Dies wird fiir jeden Auswertebereich durchgefiihrt, wodurch ein Stromungsvektorfeld entsteht. Sche-
matisch ist das Vorgehen in Abbildung 6-38 rechts dargestellt.
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Die Partikelgeschwindigkeit up y;up, in einem Auswertebereich ergibt sich aus der mittleren Ver-

schiebung in die jeweilige Richtung dp 4; dp , und den Zeitabstand zwischen den Laserpulsen Aty ;qer:

dyp dyp
* P,x * P,z
Upy = = Up, = : 6.36
Px Atpaser’ Pz Atpaser ( )

Die so bestimmten Geschwindigkeiten sind im Bildkoordinatensystem berechnet, weshalb diese in
Ortskoordinaten umgerechnet werden miissen. Hierzu wird ein Mafdstab berticksichtigt, wofiir eine
Mikroskala (Fa. Bresser, Objekttrager mit Mikroskala 1 mm, Teilung 1/100 mm) horizontal und ver-
tikal in den Messbereich positioniert wird. Die Mikroskala wird so ausgerichtet, dass sie in der glei-
chen Ebene wie der Lichtschnitt liegt. Der richtungsabhangige Maf3stab kann iiber die reale Entfer-
nung auf der Mikroskala Axgy,1a; AZgkala Und in der Bildebene in Pixeln Axgensor; AZsensor PErEchnet

werden:
AXskala AZgkala
M. = M. = 6.37
X Axsensor’ z AZsensor ( )

Mit diesem Maf3stab ist eine Berechnung der Stromungsgeschwindigkeit der Partikel in reale Koordi-
naten moglich:

e . * . —_— . *
Upx = Mx Upx; Upz = Mz Upz (6.38)

Die Partikel miissen so gewahlt werden, dass sie der Stromung folgen. Ist dies gewdahrleistet, so kann
die Partikelgeschwindigkeit der Stromungsgeschwindigkeit gleichgesetzt werden:

Uy = uP,x; U, = uP,z (6.39)

PIV-Messanordnungen

Fiir die Messung mittels PIV sind unterschiedliche Anordnungen maglich, die teilweise in einem Kanal
erfolgreich getestet wurden [276]. Die Auswahl der Vorzugsvariante erfolgt durch Erprobung im Fliis-
sigkeitsfilm mit gering geneigter Substratoberfliche (ap; = 15 °) und geringer Strémungsgeschwin-
digkeit (% < 0,5 m - s™1). Die moglichen Versuchsanordnungen sind in folgender Abbildung 6-40 dar-
gestellt.

Bei der Variante (a) erfolgt die Beobachtung des Fliissigkeitsfilms durch transparente Seitenbegren-
zungen hindurch. Der Laserschnitt wird von oben durch die Phasengrenze Luft - Wasser senkrecht
zur Substratoberflache gefiihrt. Dadurch ist es méglich, die Stromungsgeschwindigkeit auf nicht trans-
parente Oberflachen zu untersuchen. Bei den Versuchen kommt es durch die Welligkeit des Fliissig-
keitsfilmes und der Lichtbrechung an der Grenzflache zur Ablenkung des Laserschnittes, wodurch die
Partikel besonders beim Vergleich der Doppelbilder nicht in der gleichen Scharfeebene liegen. Zudem
entstehen an der Grenzflache und der Substratoberfldache starke Reflexionen die die Partikel iiberde-
cken. Die aufgenommenen Bilder konnen dadurch nicht ausgewertet werden, weshalb eine Anwen-
dung nicht méglich ist.

Die oberflachenparallele Ausrichtung mit der Kameraanordnung von unten (Variante b) ermoglicht
die Messung der Stromungsgeschwindigkeit verteilt iiber die Oberfliche. Die Bestimmung der Ge-
schwindigkeitsprofile erfolgt durch Traversierung in z-Richtung. Durch die Anordnung kénnen Bre-
chungseffekte vermieden werden. Nachteilig sind die schichtweise Messung der Stromungsgeschwin-
digkeit und der notwendige optische Zugang fiir die Kamera. Zusétzlich ist es schwierig Messungen im
wandnahen Bereich und, bedingt durch die Oberflachenwelligkeit, an der Grenzflache durchzufiihren.
Deshalb scheitet diese Variante ebenfalls aus.
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Kamera

(a) oberflichennormale Messebene mit horizon- (b) oberflichenparallele Messebene mit vertika-
taler Kameraausrichtung, Laser von oben ler Kameraausrichtung, Laser von der Seite

|
Kamera

(c) oberflachennormale Messebene mit horizon- (d) oberflichennormale Messebene mit schrager
taler Kameraausrichtung, Laser von unten Kameraausrichtung, Laser von unten

Abbildung 6-40: Anordnung von Kamera und Laser fiir PIV Messungen

Auch bei der Variante (c), wobei die Kamera seitlich vom Fliissigkeitsfilm positioniert ist und der La-
serschnitt von unten in die Stromung strahlt, ist die Verwendung einer transparenten Oberflache not-
wendig. Zur Bestimmung des Stromungsprofiles ist im Gegensatz zum vorgenannten Aufbau keine
Traversierung erforderlich. Bei dieser Anordnung entsteht Unscharfe vor allem im wandnahen Be-
reich, weshalb diese Variante nicht fiir die Bestimmung der Geschwindigkeit im Wandbereich geeignet
ist. Im iibrigen Bereich ist die Detektion der Partikel moglich.

Die oberflachennormale Messebene mit schrager Kameraausrichtung (Variante d) ermdglicht die Be-
obachtung des Flissigkeitsfilmes von unten durch eine transparente Oberflache, wobei der Laser-
schnitt ebenfalls von unten eingefiihrt wird. Dadurch kann bei Variante (c) der unscharfe wandnahe
Bereich besser aufgelost werden. Nachteilig sind jedoch die stiarkeren Reflexionen an der Phasen-
grenze, die zunehmende Unschérfe der Partikel und eine eintretende Verzerrung der Aufnahmen.

Die besten Ergebnisse sind fiir den wandnahen Bereich mit der schragen Kameraposition bei oberfla-
chennormaler Messebene (Variante d) zu erwarten, weshalb dieser bevorzugt wird. Der Aufbau ist in
Abbildung 6-41 (a) mit den einzelnen Komponenten und in (b) mit den weiteren notwendigen Kom-
ponenten und Geraten dargestellt. Die transparente Oberflache mit einer Dicke von dpypya = 10 mm
fiir den optischen Zugang besteht aus PMMA (Fa. Evonik) und ist nur im Bereich der Messungen ein-
gefligt. Der Einlaufbereich von xgj, = 500 mm besteht weiterhin aus einer Edelstahloberfldche.
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(@) (b)

Laserarm mit Spie
4 geln und Optiken

PIV/P‘FV i,

Abbildung 6-41: Versuchsaufbau fur PIV Messungen mit schrager Kameraausrlchtung

PIV-Auslegung, Berechnungsschritte und Versuchsablauf fiir die Stromungsmessung senkrecht zur
Substratoberfliche

Abbildung 6-42: schematischer Strahlengang von Lichtstrahlen bei schrager Kameraausrichtung

Im ersten Schritt wird die notwendige Objektivvergrofierung festgelegt. Die Festlegung der notwen-
digen Vergrofderung des Mikroskopobjektives erfolgt anhand der maximalen Filmdicke, welche in der
Literatur mit 8,4 = 2,5 mm angegeben ist [183]. Unter Berticksichtigung eines Sicherheitsaufschla-
ges wird die Gegenstandsgrofie (gesamter Bildausschnitt) in z-Richtung G, mit mindestens 4 mm fest-
gelegt. Durch den quadratischen Kamerasensor ist die Gegenstandsgrofde in Hauptflief3richtung G, =
4 mm genauso grof3. Bei einer Sensorgrofie von B, = By = 15,2 mm ergibt sich eine notwendige Ver-
grofterung von Vop; = B, /G, = 15,2 mm /4 mm ~ 3,8, weshalb ein Mikroskopobjektiv mit Zoom ge-
wahlt wird (Zoom 70 XL, TV Tubus 2.0X, Vorsatzobjektiv 2,0x, Fa. Excelitas Technologies Corp.). Das
Mikroskopobjektiv besitzt in der Kombination eine Vergrofderung von 3...21. In Verbindung mit der
Kamera zeigt das eingesetzte Objektiv keine zuséatzliche tangentiale oder radiale Verzeichnung, wes-
halb diesbeziiglich keine Korrektur notwendig ist.

Die Messung mit schriager Kameraausrichtung fiihrt durch die Phaseniibergidnge von Luft - PMMA -
Wasser zu optischen Effekten, die im Folgenden beschrieben werden. Der Laserstrahl ist senkrecht
zur unteren Oberflache ausgerichtet, so dass keine Lichtbrechung auftritt. Durch die schrage Positio-
nierung der Kamera wird die GegenstandsgrofRe G, gestaucht dargestellt G;. Das an den Partikeln re-
flektierte und gestreute Laserlicht wird beim Ubergang vom Wasser zur transparenten Oberfliche und
von der transparenten Oberfliche zur Luft nach dem Brechungsgesetz Gleichung 6.29 gebrochen. Uber
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dieses Gesetz kann der Zusammenhang zwischen eintretendem Brechungswinkel eg; und austreten-
dem Brechungswinkel €4, in Kombination mit deren Brechungsindizes ngq, ns, hergeleitet und in Be-
zug zum Kamerawinkel ay gesetzt werden:

a = 90° - egy = 90° — sin”* (T4 (6.40)

E1

Das dadurch auftretende Stauchungsverhaltnis I, der tatsdchlichen Gegenstandgrofie G, zur gemes-
senen Gegenstandgrofie G,” in z-Richtung lasst sich aus trigonometrischen Beziehungen herleiten
(siehe Anhang A19):

2

na2 _:

1—(—sm EAZ)
g1

G n
VZ= Z=2 E1

G, na2 sin(2epz) (6.41)
- .
jl—(msin(%"—a@)
= Go _prmy TV ;@i < 90°
ZT G T T na, sin(2:(90°-ag)) ’ K
Abbildung 6-43 stellt das Stauchungsver-
N 20 héltnis in Abhédngigkeit vom Kamerawinkel
é 15 dar. Das Optimum des Kamerawinkels fir
= ein minimales Stauchungsverhaltnis ist
—
210 ag =39,1°.
gD
E 5 Die Einstellung der Scharfe muss so erfol-
§ gen, dass alle durch den Laser angestrahlten
& 0 Partikeln innerhalb des Scharfebereiches
0 20 40 60 80

liegen. Die Scharfentiefe wird im Falle der

Kamerawinkel a; in ° . .
K horizontalen Kameraausrichtung durch das

Abbildung 6-43: Stauchungsverhaltnis in Abhingigkeit

Objektiv vorgegeben und ist von der Vergro-
vom Kamerawinkel

Berung und der Blende abhingig. Bei dem
gewdhlten Mikroskopobjektiv betragt die Scharfentiefe 0,25...0,0022 mm. Bei der schragen Kamera-
ausrichtung muss zusatzlich die verdnderte Perspektive und der damit gekippt dargestellte Gegen-
stand, welcher in diesem Fall den beleuchteten Partikeln entspricht, beriicksichtigt werden. Daraus
ergibt sich eine Mindestscharfentiefe Ay i, wofiir die Gleichung im Anhang A19 hergeleitet und in
Abbildung 6-44 dargestellt ist:

2
Ag.min= G, J 1— (222 cos ay ) (6.42)

NE1
Flir die Scharfentiefe ist ein minimaler Kamerawinkel giinstig, jedoch wiirde dies zu einem grof3en
Stauchungsverhéltnis fithren. Als Kompromiss wird ein Kameraneigungswinkel von ax = 30 ° ge-
wahlt. Dadurch wird ein Stauchungsverhaltnis von V, = 2,33 erreicht, um das die Aufnahme in z-Rich-
tung entzerrt werden muss (vgl. Gleichung 6.41):

G, =V, -G, (6.43)
Die notwendige Scharfentiefe betragt bei diesem Kameraneigungswinkel und der geschitzten maxi-
malen Filmdicke nach Gleichung 6.42 Ay iin= 1,40 mm. Dies ist mit dem gewahlten Mikroskopobjek-

tiv nicht erreichbar, weshalb die schridge Kameraausrichtung nur fiir einen begrenzten Bereich, wie
zum Beispiel in Wandnahe, geeignet ist.
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Die Lichtschnittdicke sollte den Bereich der Scharfentiefe angepasst sein, so dass keine unscharfen
Partikel beleuchtet werden. Fiir die schrage Kameraausrichtung ist dies nicht méglich. Der Laser-
schnitt besitzt ausgehend von seinem Fokuspunkt eine Aufweitung. Dieser Fokuspunkt wird fiir eine
hohe Genauigkeit im wandnahen Bereich direkt auf der Festkorperoberflache gesetzt. Mit dem fiir die
Messung gewahlten Abstand zwischen Laserschnitt und Oberflache Ly = 255 mm ergibt sich die ma-
ximale Lichtschnittdicke By, max = 0,15 mm. Dies fiihrt zu einem maximalen Fehler der vertikalen Par-
tikelposition von Ah, . = 0,16 mmim Bereich einer grofien Filmdicke (6,,x = 2,5 mm). Deshalb ist
die Anwendung der schragen Kameraausrichtung nur im wandnahen Bereich genau. Die Herleitung
der Berechnung der Lichtschnittdicke und die Fehlerberechnung ist im Anhang A19 zusammenge-
stellt.

2048) m~! = 134 mm~1) und dem

Die resultierende Auflosung ist vom Kamerasensor (Akamera = (E
verwendeten Objektiv (144 ...480 mm™1) abhingig. Da in diesem Anwendungsfall Partikel durch eine
PMMA-Scheibe beobachtet werden, beeinflusst diese ebenfalls die Auflosung. Der Einfluss dieser
Scheibe auf die Auflésung ist unbekannt, weshalb diese nicht berticksichtigt werden kann und somit

die Auflésung der Kamera als begrenzendes Element angenommen wird.

Fiir die Messung der Stromungsgeschwindigkeit mittels PIV-Methode miissen einige Randbedingun-
gen eingehalten werden, die in diesem Abschnitt diskutiert werden. Die Festlegung des maximalen
Zeitintervalls zwischen zwei Lichtimpulsen des Lasers kann iiber die Abschatzung der maximal zu er-
wartenden Stromungsgeschwindigkeit erfolgen. ADOMEIT [157] nimmt als Ndherung fiir die Berech-
nung der maximalen Geschwindigkeit u,,,,x an der Grenzflache den fiinffachen Massestrom in einer
Welle gegeniiber dem Mittelwert an. Mit der Reynolds-Zahl Ref = 780 bei maximaler Volumen-
stromdichte Iy, = 2,50 m3-h™'-m™?! ergibt sich die mittlere Filmdicke § = 0,65 mm (Gleichung
4.45), woraus die maximale Geschwindigkeit abgeschatzt werden kann:
m?2
Umax ~ %Ref% = %780% =36~ (649

Die Abschiatzung der maximalen Zeit zwischen zwei

. 1 Lichtimpulsen ergibt sich somit aus:
S Gy 0,004
i Migser = C == 0375 =033ms (6.45)
g < ’
E ﬂ 0,6 Hierin ist C ein Faktor, der sicherstellt, dass der Anteil
£ © (1-C) aller mit Maximalgeschwindigkeit mitbewegter
£ 0 Partikel innerhalb des untersuchten Stromungsberei-
§ :E 0,2 ches ein zweites Mal belichtet werden [157]. Die Ausle-
A gung des Auswertebereiches fiir die PIV Messung hiangt
0

eng mit der notwendigen Partikeldichte zusammen. Die
0 20 40 60 80

Kamerawinkel ay in ° minimale Partikelanzahl pro Auswertebereich istin der

Literatur mit np .,;, = 6 Partikel angegeben [275], wo-
Abbildung 6-44: auf die Gegenstandgrofie
(Filmdicke) normierte erforderliche
Scharfentiefe

bei andere Quellen fiir sehr gute Messergebnisse eine
hohere Partikeldichte empfehlen (z. B. KEANE & ADRIAN
[277], 10...20 Partikel pro Auswertebereich). Mit
Kenntnis dieser Dichte kann die GréfRe des Auswertebereiches festgelegt werden. Ublich sind Werte
von By x B, = 32 x 32 Pixel bis 128 x 128 Pixel, wobei AL-SIBAI in seinen Messungen im Fliissigkeits-
film 64 x 64 Pixeln einsetzt. Gewahlt wird ein Auswertebereich von 32 x 32 Pixel. Damit lasst sich in
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Kombination mit der Vergréfierung Vop; = 3,8 und der Pixelanzahl des Kamerasensors in x-Richtung
(Bsx = 2048 Pixel) die Grof3e des Auswertebereiches als maximale Pixelverschiebung bestimmen:
Gy'By _ 4mm-32

B, 2048

Axppax = = 0,0625 mm (6.46)

Daraus kann eine zweite Abschdtzung der maximalen Zeit zwischen zwei Lichtimpulsen nach KEANE
& ADRIAN angegeben werden [277]. Unter Berticksichtigung der Vergrofierung sollte die maximale
Verschiebung innerhalb des Zeitintervalls in Hauptstromungsrichtung maximal 25 % des Auswer-
tebereiches darstellen:

AXmax 0,0000625
Aty aser < o,zsjijjumaX = o,stm3,6§ = 14,8 us (6.47)

Als zeitlicher Abstand zwischen zwei Lichtpulsen wird deshalb At ;50 = 10 ps gewdhlt.

Um die Partikelanzahl zur Berechnung der Kreuzkorrelation zu erh6hen und damit die Genauigkeit zu
verbessern, wird eine 50 prozentige Uberlappung des Auswertebereiches gewihlt. Weiterhin kann ein
Offset des Auswertebereiches zwischen den Doppelbildern genutzt werden, wenn die Stromung wie
in dem vorliegenden Fall, eine Vorzugsrichtung besitzt. Dieser Offset wird mit dem Maf3stab und der
Kontinuitatsgleichung abgeschitzt, wofiir Gleichungen der Filmdicke 4.5 und 4.20 herangezogen wer-
den. Fiir eine hohe Volumenstromdichte ergibt sich beispielsweise ein Offset von:

3
m
2048 257 -

4 mm 0,00065 m

_ Axofr 1 _ Iy
AxP,Off =M, M_u ' AtLaser = M8 AtLaser =

X

10 us =5Px (6.48)

Fiir die Bestimmung der Stromungsgeschwindigkeit sind Partikel notwendig, die gleichméaf3ig inner-

halb der Fliissigkeit verteilt sind. Die minimale Gesamtpartikelanzahl im Messbereich ergibt sich aus:
£ (2 2 2

np = (BL) nh o= (w) 6 (w) -6 = 24576 ...1536 (6.49)

B P,min 32 128

Die Partikel miissen eine dhnliche Dichte wie die Fliissigkeit besitzen. Die Grofde der einzelnen Partikel
hangt von der Grofie des Messfeldes, der zur Verfiigung stehenden Kameraauflosung und der ben6tig-
ten rdumlichen Auflésung ab. Die grofdte Genauigkeit wird erreicht, wenn ein Partikel auf mindestens
vier Pixel des Kamerachips abgebildet ist. Bei Nichterfiillung der Bedingung entsteht ein Peak-Locking
Effekt, wodurch die bestimmte Verschiebung nur ganzzahlige Werte annehmen kann [275]. Wird die
Bedingung eingehalten, kann mit der Kreuzkorrelation eine ortliche Auflosung von bis zu 1/10 Pixel
erreicht werden. Der anzustrebende Partikeldurchmesser dp kann aus folgender Gleichung berechnet
werden:

S = 4200 _ 90078 mm = 7,8 um (6.50)

dp =4
B3 2048

In Betracht kommen mit Fluoreszenzfarbstoff dotierte Tracerpartikel, die eine sehr gute Detektion
ermoglichen, jedoch sind diese teuer. Alternativ existieren Polyamidpartikel und Hohlglaskugeln, die
glinstiger sind. Diese werden mit Licht bestrahlt und das reflektierte Licht detektiert. Daher ist die
Detektion schlechter als bei den fluoreszierenden Partikeln. Die Erprobung der unterschiedlichen
nicht fluoreszierenden Partikel fiihrt zur Auswahl von Polyamidpartikeln (Fa. Degussa AG [Evonik],
Vestosint 2170, p = 1016 kg - m™3), da diese giinstig sind und ein gutes Reflexions-/Streuungsvermo-
gen des Laserlichtes aufweisen. Diese besitzen einen mittleren Partikeldurchmesser von 5 pm. Durch
zweifaches Sieben mit Feinfiltern (Feinheit 20 pm und 10 pm) wird die Partikelgréfdenverteilung auf

einen maximalen Partikeldurchmesser von 10 pm verringert.

Fiir die Grofde des auf dem Kamerasensor abgebildeten Partikel sind zusatzlich die Beleuchtungszeit
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Aty aserBel Und optische Eigenschaften wie z. B. die Vergrofierung verantwortlich. Die Beleuchtungs-
zeit muss auf die geringste Auflosung und die maximale Stromungsgeschwindigkeit abgestimmt wer-
den, damit die Partikel scharf abgebildet werden. Die Kamera hat die geringste Auflésung, woraus sich
mit der auf eine Kamerasensorzelle bezogene Verschiebung ay = 4 mm/2048 folgende Bedingung
ergibt:

a 0,000002 m
AtLaser,BeIS Y=

Umax 2582

=038 ups (6.51)

Einstellen lasst sich dieser Wert bei der Laserlichtquelle nicht. Typische Pulsweiten des Lasers liegen
im Bereich von 6...10 ns [278]. Der Laser erreicht bei eingestellter maximaler Energie Ej cor =
145 m] eine Frequenz von fi,cer = 15 Hz. Die Kamerabelichtungszeit sollte grofder als die Beleuch-
tungszeit durch den Laser und gleichzeitig geringer als der Zeitabstand zwischen den beiden Laser-
pulsen sein. Festgelegt wird die Kamerabelichtungszeit mit Aty g = 5 us. Die maximale Aufnah-

mefrequenz der Kamera betragt fx = 5 Hz.

Innerhalb der Berechnungssoftware PIVview2C (Fa. PIVTec GmbH) miissen fiir die Berechnung der
Stromungsgeschwindigkeit mehrere Festlegungen getroffen werden. Fiir die Berechnung der mittle-
ren Verschiebung zwischen Partikelschwérmen ist die Festlegung einer Kreuzkorrelationsmethode
notwendig. Es existieren unterschiedliche Methoden (siehe z. B. BLUMRICH [279]), wobei die direkte
Berechnung der Kreuzkorrelation einen hohen Rechenaufwand zur Folge hat. Eine deutliche Reduzie-
rung ist durch die Anwendung einer Fast Fourier Transformation (FFT) moglich. Diese sehr haufig in
der PIV-Auswertung eingesetzte Methode wird auch innerhalb dieser Arbeit genutzt. BLUMRICH geht
in seiner Arbeit auf die vorteilhafte Anwendung einer iterativen Berechnung des Stromungsfeldes,
ausgehend von grofien Auswertebereichen bis zur endgiiltigen Grofle der Auswertebereiche, ein.
Durch das grofie Auswertefenster wird eine grof3e Bandbreite an Verschiebungen (hohe Dynamik)
ermittelt, wodurch ein verzerrtes Netz entsteht. Die erneute Berechnung mit verzerrtem Netz verbes-
sert das Ergebnis weiter und durch die iterative Verkleinerung des Auswertebereiches wird eine hohe
ortliche Auflosung erzielt. Diese Methode wird bei der Auswertung innerhalb dieser Arbeit genutzt
(PIVview: Multi-Grid Interrogation). Als letzter Schritt zur Bestimmung der Pixelverschiebung ist die
Suche des Maximums innerhalb der Kreuzkorrelationsfunktion notwendig, wodurch eine Verschie-
bung im Sub-Pixelbereich ermittelt wird. Genutzt wird die Methode der kleinsten Quadrate (PIVview:
Least Squares Gauss Fit), welche fiir die meisten Anwendungen empfohlen wird [280]. Diese Methode
nutzt die acht nachsten Nachbarn zum Maximum innerhalb der Korrelationsebene und berechnet iiber
die Ausgleichsrechnung die Verschiebung im Sub-Pixelbereich.

Die fiir die Stromungsmessungen hauptsachlich gewahlte Edelstahloberflache im Einlaufbereich und
die PMMA Platte werden vor dem Gebrauch gereinigt. Anschlief3end wird die Fliissigkeit (Wasser) auf
eine Temperatur von ~25 °C erwarmt. Die Partikel werden mit Hilfe von Ethanol fein verteilt, mit VE-
Wasser vermengt und anschliefend zweifach gefiltert. Die gefilterten Partikel werden wiederum im
Ethanol gleichmaf3ig verteilt, in den Behalter der Anlage gegeben und durch Rithren im Behalter sowie
Umpumpen mit der Fliissigkeit vermischt. Nach dem Einrichten der Messtechnik und die Einstellung
aller Parameter werden die Messungen durchgefiihrt. Bei der Durchfiihrung der Strémungsmessun-
gen werden fiir die zwei gewahlten Kameraanordnungen pro Parametereinstellung jeweils drei Ver-
suche mit 315 Doppelbildern aufgenommen.
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Wellen-/Frontwellendetektion, PTV-Berechnungsschritte und Versuchsablauf fiir Oberflachenstrd-
mungsmessung

Die Bestimmung der Geschwindigkeit an der Grenzfliche zwischen Fliissigkeitsfilm und Luft erfolgt
durch die Detektion von Wellenfronten oder aufschwimmenden Partikeln. Die Festlegung des Objek-
tives erfolgt in Abhangigkeit der Grof3e des Messbereiches. Sinnvoll ist es, die gesamte Breite des Fliis-
sigkeitsfilmes im Kanal By,,x = Gy = 100 mm messen zu kénnen. Mit einer Gréfe des Kamerasensors
von 1280 x 1024 Pixeln beziehungsweise 15,4 mm x 12,3 mm (By x By) folgt fiir den Abbildungsmaf3-
stab Aopj = By /Gy = 12,3 mm/100 mm = 0,123. Die gewdhlten Objektive fiir die Detektion der Wel-
lenfronten (C25010 Lens B5018a 50 mm F1.8, Fa. Ricoh Imaging K.K.) besitzen einen Abbildungsmaf3-
stab von Agp; = 0,12 bzw. fir die Partikelstrémung (Computar MLH-10X, Fa. CBC Group) einen ein-
stellbaren Abbildungsmafstab im Bereich von Agp; = 0,084 ... 0,84. Zur Darstellung des Messberei-
ches wird die Kamera in einem Abstand von Lx = 605 mm bei der Detektion der Wellenfronten und
Lk = 280 mm bei der Detektion der Partikel angeordnet.

Der Partikeldurchmesser wird nach Gleichung 6.50 berechnet, wodurch sich bei einer Sensorgrofie in
x-Richtung Bg, = 1280 Px ein Partikeldurchmesser von dp = 0,3125 mm ergibt. Die Hohlglaskugeln
mit einem Durchmesser von dp = 0,25 ... 0,5 mm (SK-9003-03, Fa. S u. K Hock GmbH) fiihren bei sehr
geringer Filmdicke zu einem Kontakt mit der Festkérperoberfliche, weshalb diese teilweise liegen
bleiben. Deshalb werden kleinere Hohlglaskugeln dp = 30...120 um als Partikel eingesetzt
(Scotchlite K1, Fa. Kremer Pigmente GmbH & Co. KG). Mit einer Nenndichte von pp = 0,125 g cm™3
schwimmen diese nach Herstellerangaben zu 96 % auf. Fiir die Auflésung der Partikel ist es notwen-
dig, einen kleineren Messbereich auszuwahlen, was umgekehrt eine grofiere Aufnahmefrequenz er-
moglicht. Die Einstellungen bei der Wellendetektion und PTV Methode mit Hohlglaskugeln sind in Ta-
belle 6-10 zusammengefasst.

Tabelle 6-10: Kameraeinstellung, Maf3stab und resultierender Messbereich

Kameraeinstellung Wellen-/Frontwellendetektion PTV
Aufnahmefrequenz in Hz 1026 2050
Belichtungszeit in ps 200 80
Maf3stab in Pixel - mm-1 8,3 19,3
Messbereich (x, y) inmm 106,1x121,5 16,6 x 26,1

Die fiir diese Messungen eingesetzten Kombinationen aus Hochgeschwindigkeitskamera und den bei-
den Objektiven zeigen sehr geringe Verzeichnungen (< 1 Pixel), weshalb eine Korrektur dieses opti-
schen Fehlers nicht notwendig ist.

Entscheidend fiir die PTV Methode ist die Detektion und Nachverfolgung von Einzelpartikeln. Deshalb
ist es notwendig die Aufnahmen zu optimieren. Im ersten Schritt wird der Hintergrund von den Mess-
aufnahmen abgezogen, um zum Beispiel Reflexionen zu minimieren. Anschliefdend wird ein Hochpass-
filter zur scharferen Darstellung der Partikel angewandt. Die Partikel werden iiber einen festgelegten
Schwellwert detektiert und grofie Partikel ausgeschlossen. Der Abstand zwischen den Partikeln zum
Zeitpunkt t; und den gleichen Partikeln zum Zeitpunkt ¢;, ; wird innerhalb eines Suchradius ermittelt.
Der Suchradius wird iiber Literaturangaben zur mittleren Stromungsgeschwindigkeit abgeschatzt
(z. B. Gleichung 4.8 und 4.9). Durch die héhere Filmoberflaichengeschwindigkeit wird der fiinffache
Wert dessen angenommen. Der Schwellwert, oberhalb welchem ein Partikel detektiert wird, muss
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durch einen manuellen Abgleich mit den Aufnahmen festgelegt werden. Das hier beschriebene Vorge-
hen wird fiir die Auswertung des Stromungsprofiles eingesetzt, wofiir die Software PIVview2C genutzt
wird.

Durch die ungilinstigeren Verhaltnisse bei der Detektion der Oberflaichenpartikel wird zur Detektion
anstatt eines Hochpassfilters ein Kantendetektionsalgorithmus mit dem Sobel-Operator (vgl. Anhang
A13) eingesetzt. Anschliefiend wird die Flache innerhalb des als Kante detektierten Bereiches ge-
schlossen, wodurch eine Detektion der Partikel tiber einen Schwellwert verbessert wird. In der kom-
merziellen PIV-Software PIVview2C ist das etwas verdnderte Vorgehen nicht mdglich, weshalb der
Algorithmus in Matlab umgesetzt wird.

Es ist moglich, markante Punkte von Wellen als Partikel zu betrachten und diese zu verfolgen,
wodurch die Wellengeschwindigkeit bestimmt werden kann. Die Berechnung ist ahnlich der PTV Me-
thode, weshalb die Vorgehensweise zur Ermittlung der Wellengeschwindigkeit an dieser Stelle mit

betrachtet wird.
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Abbildung 6-45: Verschiebung der Wellenfront zwischen zwei Aufnahmen (a,b); (c) Auswertebereich

In Abbildung 6-45 (a, b) ist beispielhaft eine Verschiebung Ax der Wellenfront dargestellt. Es ist er-
kennbar, dass besonders die Bereiche mit Wellen dunkler als die Umgebung sind. Dadurch kann in-
nerhalb der Grauwertaufnahme ein Schwellwert zur Detektion der Wellen genutzt werden. Eine Kan-
tendetektionsmethode, wie sie im Abschnitt 6.9.1 eingesetzt wird, fiihrt zu sehr vielen kleinen und
sich stark verandernden Strukturen, wodurch viele fehlerhafte Detektionen auftreten. Als markante
Punkte werden Bereiche an der Wellenfront in Hauptstromungsrichtung festgelegt. Die so bestimm-
ten Wellenfronten sind fiir die Nachverfolgung nur sinnvoll einsetzbar, wenn sie in der darauffolgen-
den Aufnahme innerhalb eines Bereiches liegen. Da die automatische Erkennung von Wellen zu
schwankenden Ergebnissen fiihrt, ist eine Uberpriifung der richtigen Zuordnung der Wellenfronten
notwendig. Angewandt werden ausgehend von der aktuellen Wellenfront (t;) Auswertebereiche, in-
nerhalb deren sich in der darauffolgenden Aufnahme (t;, ;) die gleiche Wellenfront befinden sollte
(vgl. Abbildung 6-45 c). Die Grofde in Hauptstromungsrichtung des Bereiches a,g wird ebenfalls an-
hand der mittleren Strémungsgeschwindigkeit in der Literatur abgeschitzt, wobei die Filmoberfla-
chengeschwindigkeit grofier ist und somit der fiinffache Wert (vgl. Abschnitt 4.4.1: Literaturwerte 2
und 9 fache) angesetzt wird. Da zusatzlich Querbewegungen der Wellen méglich sind, wird die Breite
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bap auf die gleiche Weise mit dem zweifachen Wert genutzt. Wird eine Wellenfront in der darauffol-
genden Aufnahme nicht innerhalb des Auswertebereiches detektiert, so wird diese als unrealistisch
betrachtet und bei der Auswertung nicht beriicksichtigt. Dies tritt durch die geringfiigig schwanken-
den Lichtverhaltnisse und die Verdnderung der Filmoberfldche besonders bei Wellen mit geringem
Kontrast auf. Es ist moglich, die Wellengeschwindigkeit in Stromungsrichtung und als Querstromung
zu ermitteln. Die sich &ndernde Wellenform und geringfiigig verandernden Lichtverhéltnisse resultie-
ren in starke Schwankungen der Querstromungsgeschwindigkeit, weshalb nur die Frontwellenge-

schwindigkeit mittels Matlab ausgewertet wird.

Vor den Messungen werden der Einlauf- und der Messbereich mit Ethanol gereinigt. Anschlieféend
wird die Fliissigkeit auf die Messtemperatur erhitzt. Sind alle Einstellungen vorgenommen, kann die
Messung durchgefiihrt werden. Dabei werden entweder die Wellen detektiert oder es werden die Par-
tikeln manuell im Einlaufbereich appliziert (vgl. Abbildung 6-39). Die Messungen der Oberflachen-
stromungsgeschwindigkeit wird fiir die jeweiligen Parametereinstellungen mindestens dreimal wie-
derholt, wobei pro Messungen 300 Einzelmessungen bei der Wellengeschwindigkeit und je nach Stré-
mungsgeschwindigkeit 500...1500 Einzelaufnahmen bei der PTV Methode entstehen.

Fehlerdiskussion

Fehlerhafte PIV und PTV Messungen konnen unterschiedliche Ursachen haben. Einige Fehlerursachen
und deren Beseitigung sind im vorangegangenen Abschnitt beschrieben. Bei den optischen Messme-
thoden kénnen weitere systematische Fehler auf Grund von optischen Einfliissen auftreten (z. B. Ver-
zerrung, Verzeichnung) oder durch begrenztes Partikelfolgevermégen verursacht werden. Zusatzlich
treten zufdllige Fehler auf. Im Falle der PIV Methode konnen sich die Partikel senkrecht zum Licht-
schnitt aus dem Auswertebereich bewegen [281] oder die Fehler werden auf die Unsicherheit bei der
Bestimmung der mittleren Partikelverschiebung zuriickgefiihrt, deren Ursachen vielfaltig sind. Letz-
tere kann durch in der Literatur empfohlene Aufnahme- und Auswerteparameter reduziert werden.
Bei den PTV Methoden entstehen Abweichungen durch fehlerhafte Detektion und Zuordnung der Par-
tikel bzw. markanten Punkte bei den Wellen. Die Wellen kdnnen sich verformen und seitlich bewegen,
wodurch sich die markanten Punkte nicht entsprechend der Wellenausbreitung verschieben. Zusatz-
lich kdnnen bei der Bestimmung der Filmoberflichengeschwindigkeit Partikel absinken, wodurch
eine fehlerhafte Messung auftritt.

Zusammenfassung und Auswertemethode
Die Bestimmung der Stromungsgeschwindigkeit erfolgt mittels optischer Messmethoden, wobei die
Geschwindigkeiten von Tracern bestimmt werden. Unter der Annahme eines guten Folgevermogens
der Tracerpartikel mit der Strémung, kann von identischer Stromungsgeschwindigkeit ausgegangen
werden. Die Diskussion der Fehlereinfliisse fiihrt zu dem Schluss, dass folgende Anordnungen in Kom-
bination mit den Messmethoden genutzt werden:

o Filmoberflachengeschwindigkeit: oberflachenparallele Messanordnung - Detektion von

Frontwellen und aufschwimmenden Partikeln
e wandnahe Stromung: oberflichennormale Messebene mit schrager Kameraausrichtung, La-

ser von unten - Detektion von Partikeln

Eine Zusammenfassung der Einzelschritte bei der PIV und PTV Methode zeigt Abbildung A 11 im An-
hang A20.
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Aus den Messungen werden vordergriindig die mittlere &, minimale u,;;, und maximale Stromungs-
geschwindigkeit u,,,x bestimmt. Zusatzlich wird das mittlere Stromungsprofil ermittelt. Die Auswer-
tung der Stromungsgeschwindigkeit an der Oberflache bei Auswertung der Wellen fiihrt zu einer mitt-
leren vy, minimalen uyy i, und maximalen Geschwindigkeit uy max. Die gleichen Parameter werden
fur die aufschwimmenden Partikel als mittlere %ip, minimale up 1, und maximale Geschwindigkeit

Up max €rmittelt.

6.10 Reinigungsuntersuchungen

6.10.1 Auswahl der Modellverschmutzungen

Die eingesetzten Verschmutzungen stellen die Basis fiir die Reinigungsuntersuchungen dar. Die Art
der Verschmutzung und deren Zustand beeinflussen die Wechselwirkungen im Reinigungssystem
(Substrat, Reinigungsfliissigkeit, Verschmutzung). Weiterhin bestimmt die Verschmutzung mafigeb-
lich die Oberflachenanhaftung, Reinigungskinetik und wirkenden Reinigungsmechanismen. Wie im
Abschnitt 2.3.1 beschrieben, existieren eine Vielzahl an industriellen Verschmutzungen. Die Reinigung
mittels Flussigkeitsfilmen wird besonders bei leicht reinigbaren Verschmutzungen und in Kombina-
tion mit Chemie und hoher Temperatur auch bei schwieriger zu reinigenden Verschmutzungen einge-
setzt. Da innerhalb dieser Arbeit der Einfluss von Chemie und Temperatur nicht betrachtet wird, wer-
den schwer reinigbare Verschmutzungen, wie zum Beispiel das bisher haufig in wissenschaftlichen
Reinigungsuntersuchungen genutzte denaturierte Molkeprotein, nicht eingesetzt.

Auf Grund der tendenziell geringen mechanischen Reinigungswirkung des Fliissigkeitsfilmes werden
Verschmutzungen gewahlt, die nach Typ 1 der Cleaning Map von FRYER & ASTERIADOU [42] durch ge-
ringe mechanische Krafte und mit Wasser gereinigt werden kénnen. Die Verschmutzungen nach Typ
1 treten haufig in Maschinen und Anlagen ohne langere Trocknungsdauer oder Denaturierung auf. Typ
1 Verschmutzungen sind meist hochviskose, viskoelastische oder viskoplastische Fliissigkeiten wie
zum Beispiel Shampoo, Zahnpasta, Cremes, Joghurt, Saucen, einige Starken und andere Gele [42]. Auch
partikuldre Verschmutzungen kénnen vom Typ 1 sein.

Die Anforderungen an die Modellverschmutzungen sind:

e hohe Reproduzierbarkeit beziiglich der Zusammensetzung und Eigenschaften

e reproduzierbares Aufbringen auf die Substrate erméglichen

e hohe industrielle Relevanz, um die Anwendbarkeit der Versuchsergebnisse sicherzustellen

e Detektierbarkeit und Quantifizierbarkeit der auf dem Substrat haftenden Verschmutzung

e Reinigung mittels Flussigkeitsfilm innerhalb einer maximalen Reinigungszeit von 1 h

e Kkein sofortiges Abspiilen, wodurch die Reinigungszeit ndherungsweise Null ware, um die
Wirkung unterschiedlicher Stromungsparameter ermitteln zu konnen

e Reinigbarkeit mit der gewahlten Reinigungsfliissigkeit (vgl. Abschnitt 6.6)

Vom Einsatz realer Verschmutzungen aus dem Einzelhandel wird abgesehen, da deren genaue Zusam-
mensetzung nicht bekannt ist und geringfiigige Abweichungen von der Rezeptur zu erheblichen An-
derungen im Reinigungsverhaltens fiihren kdnnen. Auf Grund der héheren Reproduzierbarkeit wer-
den einzelne Grundbestandteile von z. B. Lebensmitteln oder Kosmetikprodukten ausgewahlt.

Bisher wurden in der Literatur fiir die Reinigung mittels Fliissigkeitsfilm hauptsachlich partikuldre
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oder partikeldhnliche Verschmutzungen (z. B. Suspensionen) eingesetzt [21,22]. Um den Kenntnis-
stand zur Reinigung mittels Fliissigkeitsfilmen erweitern zu kénnen, werden keine ausschlief3lich par-
tikularen Verschmutzungen genutzt. Ein neben den partikuldren Verschmutzungen und den Mol-
keproteinen ebenfalls hdufig untersuchtes Stoffsystem stellt die Gruppe der Kohlenhydrate dar. In vie-
len Produkten der Lebensmittel-, Pharma- und Kosmetikindustrie sind Kohlenhydrate enthalten. Als
Beispiele sind Verdickungsmittel in Lebensmitteln (z. B. Starke, Algin), Stabilisiermittel in Lebensmit-
teln (z. B. Xanthan, Karrageen), Fiillstoffe (z. B. Cellulose, Starke) in Tabletten der Pharmaindustrie
und Zusadtze bei kosmetischen Hautpflegemitteln (z. B. Xanthan, Karrageen) zu nennen.

Xanthan (CAS-Nr.: 11138-66-2, Fa. Kremer Pigmente) als Bestandteil fiir eine Vielzahl an Produkten
der Lebensmittel- und Kosmetikindustrie besitzt eine hohe industrielle Bedeutung und wurde bereits
bei wissenschaftlichen Reinigungsuntersuchungen am Beispiel von Fliissigkeitsstrahlen eingesetzt
[282,283]. Das Polysaccharid wird aus einem Bakterium gewonnen, dessen Herstellung zum Beispiel
in BELITZ ET AL. [284] und GARCIA-OCHOA ET AL. [285] detailliert beschrieben wird. Das Xanthanpulver
ist im kalten und warmen Wasser gut loslich. Die Losung besitzt eine hohe Viskositat, welche mit der
Konzentration ansteigt und weitestgehend temperaturunabhingig ist [284]. Andere Autoren fanden
heraus, dass es einen geringen Einfluss der Losungsmitteltemperatur auf die Viskositét gibt [285]. Die
Lésung zeigt ein pseudoplastisches Verhalten und die Viskositit ist unempfindlich auf Anderungen
des pH-Wertes im Bereich pH = 1 ... 13. Fiir die Verwendung als Modellverschmutzung ist neben der
Industrierelevanz vor allem die Kaltloslichkeit und die Stabilitdt beziiglich Temperatur und pH-Wert
von Vorteil. Des Weiteren bildet Xanthan auf Oberflachen wie zum Beispiel Glas und einige Metalle
fest haftende Filme [286]. Vorausgesetzt einer gleichmafiigen Aufbringmethode sind mit dieser Ver-
schmutzung gleichmafdige Schichten unabhangig von der Substratoberfldche zu erwarten.

Ein zweites Stoffsystem dient dem Vergleich der gewonnenen Erkenntnisse mit der gewahlten Xan-
thanverschmutzung. Im Rahmen wissenschaftlicher Untersuchungen wurde als weiteres Kohlenhyd-
rat haufig Starke untersucht [117,287,19], wobei SCHOLER [14] in seiner Arbeit die Vorteile der Nut-
zung einer fest haftenden Stdrkemodellverschmutzung durch die Herstellung von gleichmafdigen
Schmutzschichten auf komplexen Geometrien aufzeigt. Das ebenfalls zur Gruppe der Polysaccharide
gehorende Makromolekiil wird haufig industriell zum Beispiel in Lebensmitteln angewandt. Die Ge-
winnung erfolgt vorwiegend aus Wachsmais, Kartoffeln, Maniok und Weizen [284]. Die Herkunft und
Verarbeitung bestimmen maf3geblich die Eigenschaften der Starke. Sie besteht hauptsachlich aus den
zwei unterschiedlichen Polymeren Amylopektin und Amylose, wobei die meisten Starken 20..30 %
Amylose enthalten [284]. Fiir den Einsatz als zum Beispiel Verdickungsmittel muss ein Stiarkekleister
hergestellt werden. Das hierfiir notwendige AufschliefRen der unbehandelten Starken (native Form)
erfolgtin Wasser durch das Einbringen von thermischer und mechanischer Energie. Beim Verkleistern
werden die Starkekorner aufgebrochen, wodurch sich die Molekiilketten von Amylopektin und Amy-
lose entfalten. Die Reproduzierbarkeit der Eigenschaften des Kleisters ist stark von der Temperatur-
fiihrung und den mechanischen Energieeintrag beim Verkleisterungsprozess abhingig [14]. Um
schwankende Eigenschaften weitestgehend auszuschliefRen, haben sich in der Industrie modifizierte
Starken durchgesetzt. Als modifizierte Starken werden vorverkleisterte Starken und/oder mechani-
sche oder chemisch verdnderte Stirken bezeichnet. Fiir die Anwendung als Modellverschmutzungen
bieten sie den Vorteil, dass die Herstellung von reproduzierbaren Verschmutzungen und, in Kombina-
tion mit einer geeigneten Verschmutzungsmethode, reproduzierbare Schmutzschichten moglich sind.
Als Beispiel sind kaltquellende, modifizierte Starken zu nennen, die eine Verkleisterung bei Raumtem-
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peratur gestatten. Die Modifizierung der Starken fiihrt zusatzlich zu einer Verkiirzung der Molekiil-
ketten, was gegeniiber den nativen Starken zu einer Verringerung der Anhaftung an festen Oberfla-
chen fiihrt [14]. Im Hinblick auf die Untersuchungen mit Fliissigkeitsfilm ohne chemische Zusatze ist
die Anwendung von modifizierten Starken als positiv einzuordnen, da dadurch erst die Reinigbarkeit
mit Fliissigkeitsfilm innerhalb einer definierten Reinigungszeit ermoglicht wird. SCHOLER [14] ver-
weist in seiner Arbeit zusatzlich auf die Bedeutung der Retrogradation, wobei Teile der verkleisterten
Starke irreversibel unter Abgabe von Wasser in eine kristalline Struktur iibergehen. Daraus resultiert
ortlich eine inhomogene Struktur, wodurch chemische und mechanische Eigenschaften verandert
werden. Dieses Verhalten zeigen besonders Stiarken mit einem hohen Amylosegehalt. Anzustreben
sind fiir die auszuwéahlende Starkeverschmutzung und der Herstellung der Verschmutzungsschicht
zur Anwendung in Reinigungsuntersuchungen mittels Flissigkeitsfilm folgende Eigenschaften und
Bedingungen:

e hohe Reproduzierbarkeit der Verschmutzungslésung, weshalb die Anwendung von modifi-
zierten Starken angestrebt wird

o Anwendung kurzkettiger Stiarken, da sie eine homogenere Schicht ermoglichen und eine ge-
ringere Oberflaichenanhaftung zu erwarten ist, wodurch eine Abreinigung mittels Fliissig-
keitsfilm erreichbar ist

e Verringerung des Amyloseanteils, um den Einfluss der Retrogradation zu reduzieren

Als geeignete Starke stellt sich in Vorversuchen zur Schmutzherstellung eine kaltlosliche Wachsmais-
starke (C-Gel Instant, Nr. 12410, Fa. Cargill) heraus. Die bei dieser Starke durchgefiihrte Modifizierung
lasst eine kurzkettige Starke erwarten. Die Starke besitzt, bezogen auf das Gewicht, einen sehr hohen
Amylopektingehalt von > 99 %, wodurch die Retrogradation sehr gering ist [284,288].

Die Herstellung der Verschmutzung erfolgt unter konstanten klimatischen Bedingungen bei Norm-
klima, da variierende Bedingungen zu veranderten Reinigungseigenschaften fithren kénnen. Fiir die
genaue Zusammensetzung der Verschmutzungen sind Versuche zur reproduzierbaren Aufbringme-
thode und Detektion notwendig, die in den folgenden Kapiteln besprochen werden.

6.10.2 Auswahl und Konzeption der Messdatenerfassung

Fiir die Auswahl und Konzeption der Messdatenerfassung fiir Reinigungsuntersuchungen ist es not-
wendig, Randbedingungen zu ermitteln und darauf aufbauend die Anforderungen zu definierten. Auf
Basis der industriellen Reinigungsuntersuchungen und den bisher in der Literatur genutzten Mess-
methoden werden folgende Anforderungen formuliert:

e Nachbildung von CIP-Prozessen nicht immergierter Systeme

e Detektion der ausgewahlten Modellverschmutzungen

e nichtinvasive Messmethode

e Inlinemessmethode mit zeitaufgeloster und ortlicher Erfassung der Restschmutzmenge

e Nutzung unterschiedlicher, nicht transparenter Substrate entsprechend Abschnitt 6.1

Fiir die nicht invasive Detektion von Verschmutzungsablagerungen existieren unterschiedliche Me-
thoden (vgl. Kapitel 2.3), wobei besonders optische Methoden eine zeitabhangige Erfassung von orts-
aufgelosten Verschmutzungen ermdglichen. Die Detektion der Ablagerung basiert auf Farb-, Intensi-
tatsunterschieden oder Kontrast zwischen der Substratoberflache und Verschmutzung.

Die ausgewdahlten Modellverschmutzungen sind genauso wie eine Vielzahl an industriell eingesetzten
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Lebensmittelbestandteilen teilweise transparent, wodurch deren optische Detektion schwierig ist. Ta-
belle A 12 im Anhang A21 enthalt ausgewdahlte Methoden, die dennoch ein Detektion von Verschmut-
zungen ermoglichen. Die Reflexionsmethode (a) nutzt unterschiedliches Reflexionsverhalten und Re-
flexionsrichtungen von Verschmutzungen und Substratoberfliche. Die Bestimmung der ortlichen
Schmutzmenge in Form einer Schichtdicke erscheint mit der Methode nicht erreichbar, weshalb sie
nicht angewandt wird. Weiterhin ist es moglich, mit einem Projektor ein Muster zum Beispiel in Form
von Streifen auszusenden und somit die Verschmutzungsoberflache dreidimensional zu vermessen
(Variante b). Die Methode basiert auf der optischen Detektion der Verzeichnung des Musters auf ge-
kriimmten Flachen. Riickschliisse auf die Lage des Objektpunktes sind liber die exakte Zuordnung des

Musters im Projektor und den geometrischen Beziehungen zwischen Projektor und Kamera moglich.

(a) (b) (©)

Grundsatzlich ist die Vermessung von Verschmutzungs-
schichten mit dieser Methode mdglich. Die zu erwartende ge-
ringe Verzeichnung besonders bei diinnen Verschmutzungs-
schichten machen eine Beurteilung der gereinigten Flache
schwierig. Die Methode wird auf Grund der zu erwartenden
Probleme bei der Detektion nicht ausgewahlt. Weitere Vari-
anten zur Kontrasterhohung zwischen Oberfldche und Ver-
schmutzung kénnen durch Hinzufiigen eines Tracers erfol-
gen, welcher l6slich oder nichtléslich sein kann. Ein Beispiel
ist das Hinzufiigen eines fairbenden Farbstoffes (Variante c),
wodurch der Kontrast zwischen Oberflache und Verschmut-
zung erhoht wird. Die Detektion der Schichtdicke ist damit
Abbildung 6-46: (a) Starke 12410 nicht moéglich. Variante (d) nutzt in Anlehnung an die Arbeit
und Uranin vor der Reinigung unter ~ von MAUERMANN [19] einen l6slichen Fluoreszenztracer. Ei-
UV-Licht, (b) nach einer 20 Minuten  gene Versuche in Kombination mit der gewihlten Stirke und

dauernden Reinigung unter UV Licht, dem wasserloslichen UV-Tracer Uranin (CAS-Nr. 518-47-8;
(c) nach der Reinigung benetzt mit

lod-Kaliumiodid Losung

Abbildung 6-46 a) zeigen, dass der Einsatz eines wasserlosli-
chen UV-Tracers in Kombination mit der Fliissigkeitsfilmrei-
nigung mittels VE-Wasser zu Fehlmessungen fithrt. Wahrend der Reinigung st sich der wasserlosli-
che Tracer aus der Verschmutzung, so dass die Substratoberfliche unter UV-Licht keine Restver-
schmutzung anzeigt (Abbildung 6-46 b). Wird die gleiche Probe im Nachgang mit der Iod-Kaliumiodid
Losung benetzt, so zeigt sich ein Farbumschlag (Abbildung 6-46 c), welcher auf vorhandene Riick-
stande der Starke hinweist. Neben dem Uranin werden auch Riboflavin und Esculin erprobt, jedoch
16st sich hier ebenfalls der Tracer aus der Verschmutzung, weshalb diese nicht fiir Reinigungsunter-
suchungen geeignet sind. Die weiteren Fluoreszenztracer in Abschnitt 6.9.2 sind ebenfalls wasserlds-
lich, weshalb ein dhnliches Ergebnis zu erwarten ist. Aus diesem Grund erscheint die Methode fiir die
Anwendung in Kombination mit der Fliissigkeitsfilmreinigung ungeeignet. Die Variante (e), welche
SCHOLER erfolgreich bei der Reinigung einer filmbildenden Verschmutzung einsetzte, nutzt nicht 16sli-
che Tracer zur Detektion der Verschmutzung. Die Tracer auf Basis von Zinksulfidkristallen (50018
Lumilux griin N-FF, Fa. Honeywell) sind in der Verschmutzung eingebettet und 16sen sich nicht im
Wasser auf. Der Tracer kann unter UV-Licht als Fluoreszenztracer oder unter Nutzung des Nachleuch-
tens (Phosphoreszenz) in Kombination mit unterschiedlichen Leuchtquellen eingesetzt werden. Letz-
teres hat den Vorteil, dass keine optischen Einfliisse durch zum Beispiel Reflexionen der Leuchtquelle
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auftreten. Dies erfordert mehrere Schritte bei der Detektion der Verschmutzung, weshalb keine De-
tektion mit hoher Frequenz moglich ist. Die eingesetzten Tracerkristalle fithren zu einer veranderten
Verschmutzungsrauheit. SCHOLER fiihrte Messungen mit unterschiedlichen Verschmutzungsrauheiten
durch und fand heraus, dass eine Erhohung der Verschmutzungsrauheit zu einer geringeren Reini-
gungszeit fithrt. Begriindet wurde dies mit der erhohten wandnahen Stromungsturbulenz. Trotz die-
ser Nachteile erscheint die Phosphoreszenzmethode am geeignetsten fiir die Reinigungsuntersuchun-
gen mittels Fliissigkeitsfilm. Die eingesetzten Verschmutzungen sind daher eine Kombination aus par-

tikularer Verschmutzung und kohdsivem Schmutzfilm.

Der Reinigung von Xanthan und Starke kann nur indirekt iiber die verwendeten Zinksulfidkristalle als
Tracer bestimmt werden. SCHOLER [14] weist darauf hin, dass die eingelagerten Kristalle zu einer
strukturellen Schwachung innerhalb der Verschmutzung und zu einer erhéhten Rauheit auf der
Schmutzoberflache fithren. Dies hat Auswirkungen auf die Reinigung, stellt fiir die Messaufgabe jedoch
einen guten Kompromiss dar. Die Entfernung am Beispiel von Stiarke erfolgt laut SCHOLER kontinuier-
lich. Die Zinksulfidkristalle werden durch einen scherinduzierten Transport infolge der wirkenden
Wandschubspannung gereinigt, sobald die umschliefdende Starkematrix entfernt wurde. In Kombina-
tion mit der Xanthanschicht ist ein dhnliches Verhalten zu erwarten, wobei die Kristalle im Ausgangs-

zustand ebenfalls aus der Schmutzmatrix herausragen.

6.10.3 Versuchsaufbau

180 mm _, Furdie Messung der auf der Substratoberflache haf-

-

A

Industriekamera | tenden Verschmutzung wurde die Phosphoreszenz-
A methode (vgl. Abschnitt 6.10.2) ausgewahlt. Der
% \_gJ schematische Versuchsaufbau ist in Abbildung 6-47

7 A dargestellt. Die Detektion der auf der Oberflache
\ Objektiv Streuscheibe  haftenden Verschmutzung erfolgt in zwei getrenn-

Lichtfeld mit ten Schritten. Zuerst wird die Phosphoreszenz mit
Tageslicht-LEDs

Hilfe einer Lichtquelle angeregt und darauffolgend
das durch die Zinksulfidkristalle emittierten Licht
optisch detektiert, wobei die Lichtquelle ausge-
schaltet ist. Detektiert wird die durch die Kristalle

Referenzoberflache ausgesandte Strahlungsleistung in Form der Phos-
Verschmutzung mit Tracer % phoreszenzintensitat Ip. Die mit Hilfe dieser Me-

\—

410 mm

thode durchfiihrbare quantitative Bestimmung der

Restschmutzmenge wahrend des Reinigungspro-

100 mm Substrat
- > zesses ermoglicht z. B. die Bestimmung der Reini-
Abbildung 6-47: Versuchsaufbau fiir gungskinetik. Bei der quantitativen Methode ist es
Phosphoreszenzmessungen wichtig, signifikante Fehler im System auszuschlie-

3en. Aus diesem Grund ist es notwendig, die Anregungs- und Messkomponenten aufeinander abzu-
stimmen bzw. passende Komponenten auszuwahlen. Die Anregung des verwendeten Tracers muss
mit einer Leuchtquelle erfolgen, welche optimal zum Absorptionsspektrum des Tracers passt. Zu die-
sem Zweck wird das Absorptionsspektrum des Tracers mittels eines Fluoreszenz-Spektrophotome-
ters (F-4500, Fa. Hitachi) aufgenommen. In Abstimmung an das Maximum der Phosphoreszenzinten-

119



Material und Methoden

sitait werden Tageslicht-LEDs (Power SuperFlux-LED, Fa. Lumitronix LED-Technik GmbH) mit vorge-
setzter Streuscheibe (Plexiglas trueLED Weifs WH14 GT, Fa. Evonik GmbH) gewdahlt, dessen mit einem
Spektrometer (TIDAS S 800, Fa. J&M Analytik AG) aufgenommenen Emissionsspektrum in Abbildung
6-48 (a) dargestellt ist*.
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Abbildung 6-48: (a) Absorptionsspektrum von Starke und Zinksulfidkristalle —, Emissionsspekt-
rum des LED Lichtfeldes ----und Transmissionsspektrum des radiometrischen Sensors - - ; (b) Emis-
sionsspektrum von Starke und Zinksulfidkristalle — und Absorptionsspektrum der Kamera - -

In dieser Abbildung ist die normierte Phosphoreszenzintensitit bei bestimmter Wellenldnge Ip im
Verhaltnis zur maximalen Phosphoreszenzintensitit im Messbereich Ip 1., aufgetragen. Fiir die Uber-
wachung der Anregungsintensitiat wird ein radiometrischer Messkopf (FLA 603 RW4, Fa. Ahlborn)
innerhalb des Messbereiches positioniert. Um nur die fiir die Anregung der Zinksulfidkristalle verant-
wortlichen Wellenldngenbereich zu beriicksichtigen, wird zusatzlich ein optisches Filter (Kurzpassfil-
ter ASA ZVS0490, Fa. Asahi Spectra USA Inc.) vor dem radiometrischen Sensor eingesetzt. Als Detek-
tionssystem wird eine Industriekamera (mvBlueCougar-X125aG, Fa. Matrix Vision) mit Objektiv
(Fujinon HF12.5SA-1, Fa. FujiFilm Europe GmbH) gewahlt, deren Absorptionsspektrum ebenfalls zum
Emissionsspektrum der Starke-Zinksulfid-Kristallverschmutzung passt (vgl. Abbildung 6-48 b).

.‘ Kameragehause
Filmaufgabe- mit Kamera und
stelle Objektiv

LED Lichtfeld

—— | pr—

Abbildung 6-49: Fallfilmmodul

4 Messungen wurden durch Axel Gottwald, TU Dresden, durchgefiihrt
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Die Umsetzung des Versuchsaufbaus erfolgt in Form einer separaten Baugruppe (siehe Abbildung
6-49), welche in die Dunkelkammer der Versuchsanlage (vgl. Abschnitt 6.5) integriert wird. Das Mo-
dul besteht aus seitlichen Klemmbacken in welche die verschmutzten Substrate mit Anschlagstifte po-
sitioniert werden. Damit seitlich keine Reinigungsfliissigkeit abfliefen kann und reproduzierbare
Stromungsbedingungen moglich sind, werden zur Bildung eines Kanales seitliche Begrenzungsbleche
montiert. Um konstante Bedingungen bei der Messdatenerfassung sicherzustellen, wird das Beleuch-
tungs- und Kamerasystem vor deren Anwendung mindestens 30 min erwdrmt. Zusatzlich wird das
Lampen- und Kameragehduse iiber extern angeschlossene Schlauche aktiv gekiihlt.

(\'jg 1'2 Ee =0,8353" 1, o Die Reproduzierbarkeit der Messergebnisse wird entschei-
= 1'4 R? = 0,9997 El dend tiber die prazise Anregung der Phosphoreszenz be-
= stimmt. Hierzu ist es notwendig die Bestrahlungsstarke zu
f 1? E' iiberwachen und anzupassen. Die spezifische Ausstrahlung
f;?s 0,8 IE der LEDs fiihrt auf der Substratoberfliche zu einer Be-
?o 0:6 strahlungsstarke, welche in Abhangigkeit vom elektrischen
E 0,4 Strom in Abbildung 6-50 dargestelltist. Der sich ergebende
f‘j 0,2 lineare Zusammenhang ermdoglicht eine einfache Inline-
g 0 8 tiberwachung der Bestrahlungsstarke tiber den Strom des

0 1 2 LED Lichtfeldes. Hierzu wird ein Standardregelkreis (siehe

elektrischer Strom I, in A Abbildung 6-51) aufgebaut, der den elektrischen Strom I,
Abbildung 6-50: Bestrahlungsstérke des
LED Lichtfeldes in Abhdngigkeit vom
elektrischen Strom (Werte zu hoch)

des LED Lichtfeldes iiber ein Strommessgerdt ermittelt
(ISC-IDC-6, Fa. Newport Electronics GmbH) und mit einem
PID-Regler die Spannung der einstellbaren Spannungs-
quelle (DV-100-12, Fa. FG-Elektronik GmbH) anpasst. Dadurch werden Storeinfliisse auf die Regel-
strecke minimiert. Parallel wird eine kleine Referenzflache iiberwacht (vgl. Abbildung 6-47) und bei
Abweichungen eine Fehlermeldung ausgegeben. Dies kann zum Beispiel auftreten, wenn einzelne
LEDs ausfallen, wodurch der Strom iiber das LED Lichtfeld abfallt und mit Hilfe des Regelkreises nach-
geregelt wird. Die iibrigen LEDs bekommen mehr Strom und sind dadurch heller, was iiber die Refe-
renzflache ermittelt werden kann.

Storgrofie z.B. Kennliniendnderung
der Spannungsquelle oder der LEDs

. Regelstrecke ;
Fiihrungsgrofle: Strom g, Stellglied omeRTecte. 1 -5 LED Lichtfeld

Uso U] X ! Regelgrofe: spezifische
des LED Lichtfeldes —» PID-Regler }—S% Spannungsquelle [~ LED Lichtfeld A }—» Ausstrahlung M.

Messglied

# Datenerfassung ‘4—{ Strommessgerat ‘&

Abbildung 6-51: erweiterter Standardregelkreis vom Strom des LED Lichtfeldes

6.10.4 Aufnahmeparameter

Die quantitative Bestimmung der Restverschmutzung mit optischer Methode setzt eine reproduzier-
bare Aufnahme mit geringem Fremdeinfluss voraus. Neben der geeigneten Auswahl von Messkompo-
nenten ist es notwendig, die fiir die optische Detektion entscheidenden Aufnahmeparameter zu be-
stimmen und in allen Messungen konstant zu halten. Die festzulegenden Parameter sind:

121



Material und Methoden

e Beleuchtungsdauer fiir eine vollstandige energetische Aufladung der Zinksulfidkristalle

e Dauer fiir das Ausschalten und Nachleuchten des LED Lichtfeldes, um die Detektion des An-
regungslichtes zu vermeiden

e Belichtungsdauer fiir die optische Detektion

e Zykluszeit fiir den gesamten Prozess
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Abbildung 6-52: (a) Abhdngigkeit der Phosphoreszenzintensitit von der Beleuchtungszeit (Belich-
tungszeit 2 s) und (b) von der Kamerabelichtungszeit (30 s Beleuchtungszeit)

Fiir die Bestimmung der Parameter werden drei kleine Substrate mit hohem (FVG = 18,6 g- m™2),
mittlerem (FVG = 11,2 g- m~2) und niedrigem Flichenverschmutzungsgewicht (FVG = 3,3 g- m™2)
beschichtet. Als Modellverschmutzung wird Xanthan mit Zinksulfidkristallen genutzt. Fiir die Starke-

verschmutzung wird die gleiche Menge an Tracer genutzt, weshalb von einem &hnlichen Ergebnis aus-
gegangen wird.

Im nachsten Schritt erfolgt die Festlegung der Be-

x 10000 imaler G t
| aximarer rauwer leuchtungs- und Belichtungszeit durch Bestim-
=¥
;U 6 mum = - - mung der im Mittel iiber die Probe gemessenen
’é 5 - mAG-186gm? | Phosphoreszenzintensitit. Fiir eine vollstindige
PE" = OFVG =11,2g-m™ Aufladung der phosphoreszierenden Kristalle ist
s 2 4 AFVG=33gm™ [ bei Anwendung einer konstanten Bestrahlungs-
(eo}
&) E 3 °o © ° stirke von ~ 1,6 W-m~2 eine Beleuchtungszeit
E 82 von mindestens 5 s notwendig (vgl. Abbildung 6-52
o a). Dies deckt sich mit der durch SETO ET AL. [289]
é 1 MAA A A A bestimmte minimale Aktivierungszeit fiir Zinksul-
0 . | fidkristalle. Um den Einfluss geringfligiger Schwan-

0 200 400 kungen der Beleuchtungszeit durch zum Beispiel

Zykluszeit tzyy,s in s minimale Abweichungen im Programmablauf zu

Abbildung 6-53: Abhéngigkeit der Phosphores-  yermeiden,

wird eine Beleuchtungszeit von
zenzintensitat von der Zykluszeit

tgelLep = 6 s gewdhlt. Der Einfluss der Belich-
tungszeit auf die gemessene Phosphoreszenzintensitit ist in Abbildung 6-52 (b) dargestellt. Eine Ver-
dopplung der Belichtungszeit fithrt auf Grund der Abklingkurve der Phosphoreszenz zu keiner Ver-
dopplung der gemessenen Phosphoreszenzintensitit. Die Belichtungszeit muss kleiner als 5 s sein, da
anderenfalls bei einem hohen Flichenverschmutzungsgewicht Uberbelichtung auftritt. Um dies zu
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vermeiden und eine geringe Zykluszeit zu ermdoglichen, wird ein Belichtungszeit von tge) kamera = 2 S
festgelegt. Die Zeit zwischen Beleuchtung mit dem LED Lichtfeld und dem Start der Belichtung wird
tiber den Abfall des elektrischen Stromes des LED Lichtfeldes ermittelt. Im Versuchsaufbau ist bei ei-
nem Sollwertsprung der am LED-Lichtfeld angelegten Spannung von U = 12 V auf U = 0 V nach ma-
ximal tpyyse1 = 0,2 s kein elektrischer Strom mehr messbar. Als Zeit zwischen dem Ausschalten des
LED Lichtfeldes und dem Auslésen der Kamera wird tp,use1 = 0,3 s gewdhlt, worin ein zusatzlicher
Sicherheitsabstand beriicksichtigt ist. Durch Addition der anteiligen Zeiten fiir alle Schritte ergibt sich
eine minimale Zykluszeit tzgq,s von 8,3 s.

Belichtungs Pause bis
Abklingpause zeit Zyklusende
Beleuchtungsdauer t :
5 Bel LED | tpause1 | CBel Kamera | Lpause2 | til S
I I I I I
0 6,0 6,3 8,3 10,0

Abbildung 6-54: Messablauf fiir einen Zyklus (nicht maf3stabsgerecht)

Die Uberpriifung des Einflusses der Zykluszeit auf die gemessene Phosphoreszenzintensitit in Abbil-
dung 6-53 zeigt keine signifikante Anderung. Dies bestitigt, dass die verwendete Beleuchtungszeit in
Kombination mit der Bestrahlungsstarke fiir eine vollstandige energetische Aufladung der Zinksulfid-

kristalle ausreichend ist. Fiir die durchzufiihrenden Messungen wird eine Zykluszeit von tzyq,s = 10's

festgelegt. Die einzelnen Schritte fiir einen Zyklus sind in Abbildung 6-54 grafisch dargestellt.

6.10.5 Benetzungseinfluss auf die Phosphoreszenzintensitit

Die Benetzung durch den Fliissigkeitsfilm kann einen Einfluss auf die gemessene Phosphoreszenzin-
tensitat haben. Deshalb wird innerhalb des Kapitels tberpriift, wie sich die Emission einer ver-
schmutzten Substratoberflache infolge der Benetzung verdandert. Die Experimente erfolgen in einem
Behalter mit bekannter Grundflache, wobei eine konstante Fiillhohe durch Zugabe eines definierten
Fliissigkeitsvolumens unter Anwendung einer Pipette erzeugt wird.
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Abbildung 6-55: (a) Phosphoreszenzintensitdt vor/nach Benetzung in Abhdngigkeit von der Zeit,
Xanthan-Zinksulfid Verschmutzung, Pfeile zeigen die Abnahme infolge der Benetzung; (b)
normierte Phosphoreszenzintensitit nach Benetzung fiir O Xanthan und Zinksulfidkristalle; & auf
Edelstahloberfliche aufgestreute Zinksulfidkristalle; & Xanthan und Zinksulfidkristalle aufgestreut;
Wassersaule iiber Substratoberflache hy; = 4,1 mm
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W Kristalle werden teilweise ver-
getrockneter Zustand deckt; geringe Lichtstreuung

hohere Lichtstreuung

gequollener Zustand

Abbildung 6-56: Modellvorstellung des getrockneten und gequollenen Zustandes nach Schéler [14]

In Abbildung 6-55 (a) ist die gemessene Phosphoreszenzintensitit vor dem Benetzen zum Zeitpunkt
t = 0 sund danach in Abhédngigkeit von der Zeit dargestellt. Die Phosphoreszenzintensitat sinkt durch
die Benetzung unabhingig vom Flachenverschmutzungsgewicht im Mittel um 28,7 % + 1,4 %. Ursa-
chen sind z. B. die durch den Wasserfilm zunehmende Lichtstreuung beim Eintritt in die Fliissigkeit
und der Streuung innerhalb des Fliissigkeitsfilmes. Das von den Kristallen emittierte Licht wird eben-
falls innerhalb der Verschmutzung gestreut und beim Austritt aus dem Fliissigkeitsfilm teilweise re-
flektiert, wodurch die Phosphoreszenzintensitit gegeniiber dem unbenetzten Zustand geringer ist.
Die Untersuchungen zum Benetzungseinfluss zeigen weiterhin, dass sich die Phosphoreszenzintensi-
tat bei einer stehenden Benetzung tliber die Zeit andert (vgl. Abbildung 6-55 a). Um die Ursache fiir die
Anderung des emittierten Lichtes iiber die Zeit zu ermitteln, werden vergleichende Untersuchungen
mit auf der Xanthanverschmutzung und auf der blanken Substratoberflache aufgestreuten Kristalle
durchgefiihrt (vgl. Abbildung 6-55 b). Die Messung zeigt, dass die Phosphoreszenzintensitit der auf
der Substratoberflache aufgestreuten Kristalle konstant bleibt. Ebenso fiihren die auf die Verschmut-
zung aufgestreuten Kristalle zu keiner messbaren Verdnderung, obwohl die darunterliegende Schicht
quillt. Die Ursache fiir die Zunahme der Phosphoreszenzintensitat wird durch die sich dndernde Ver-
teilung der Kristalle innerhalb der Verschmutzung verursacht, welche durch das Quellen freigelegt
und verschoben werden. Innerhalb der Verschmutzung kann das Anregungslichtes des LED Lichtfel-
des besser verteilt und tiefer liegende Kristalle zusatzlich bestrahlt werden. Das zuséatzlich durch die
Kristalle emittierte Licht tritt aus der Verschmutzung aus, was insgesamt zu einer hheren Emission
fiihrt. Ableitbar ist dieser Ansatz zum Beispiel an der von SCHOLER aufgestellten Modellvorstellung zum
Trocknungs- und Quellprozess (vgl. [14]), welcher schematisch in Abbildung 6-56 dargestellt ist.
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Abbildung 6-57: Einfluss der Wassersaule hyy; auf die Phosphoreszenzintensitit, normiert auf die
erste benetzte Aufnahme Ip o, Xanthan-Zinksulfid Verschmutzung; (a) ohne Tensid; (b) mit Tensid
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Die Untersuchungen mit unterschiedlicher Wassersaule oberhalb der verschmutzten Substratoberfla-
che zwischen 1,3 mm und 8,1 mm sind in normierter Form in Abbildung 6-57 zusammengefasst.
Durch die Benetzungseigenschaften von Wasser sind Messungen nur bis ca. 4,1 mm moglich (Abbil-
dung 6-57 a). Unterhalb tritt partielle Benetzung im Behalter auf, weshalb eine geringe Menge Tensid
hinzugefiligt wird. Dadurch wird die Oberflaichenspannung herabgesetzt, was eine vollstindige Benet-
zung ermoglicht. Dadurch ist eine weitere Reduzierung der im Behalter eingefiillten Fluidmenge mog-
lich, wodurch die iiber dem Substrat vorhandene Wassersaule weiter sinkt (Abbildung 6-57 b). Die
mittlere Abweichung zwischen den Kurven betragt 1,0 % + 0,3%, weshalb sie vernachlassigbar ist. Im
Ergebnis zeigt sich kein signifikanter Einfluss der Wassersaule auf die gemessene Phosphoreszenzin-
tensitit. Umgekehrt ist jedoch erkennbar, dass eine Vernachlissigung der Anderung der Phosphores-
zenzintensitiat mit der Zeit bei der optischen Bestimmung des orts- und zeitaufgeldsten Verschmut-
zungsgewichtes zu Fehlern fiihrt und deshalb beriicksichtigt werden muss.

6.10.6 Methode zur reproduzierbaren Verschmutzung ebener Sub-
strate

Untersuchungen unter anderem von SCHOLER [14] zeigten, dass neben einer reproduzierbaren Ver-
schmutzungsherstellung, reproduzierbaren Verschmutzungsmethode und definierten Trocknung
auch der Zustand der Oberflache vor dem Verschmutzungsauftrag vergleichbar sein muss. Riickstande
die zu Veridnderungen fiihren sind Olriickstinde vom Herstellungsprozess der Substrate, Verschmut-
zungen aus dem vorangegangenen Reinigungsprozess oder Riickstinde der Reinigungsfliissigkeit. Zur
Erzeugung eines reproduzierbaren Ausgangszustandes der Oberflichen existieren drei Strategien.
Zum Beispiel nutzten Autoren fiir ihre Reinigungsuntersuchungen die Substrate nur einmal. Diese Va-
riante bedeutet durch die relativ grof3en Substrate und vielen Messungen ein grofder materieller Auf-
wand, weshalb diese nicht bevorzugt wird. Als zweite Variante kann eine Konditionierung der Ober-
flachen erfolgen, dessen Einfluss auf die Reinigung z. B. JULLIEN ET AL. ndher untersuchten [290]. Dabei
wird durch mehrere Verschmutzungs- und Reinigungszyklen auf der Oberfldche eine Konditionie-
rungsschicht aufgebaut, was der Anwendung im industriellen Umfeld entspricht. Alternativ kann ver-
sucht werden, diese Konditionierungsschicht vor jedem Versuch vollstindig zu entfernen. Durch die
geplante Untersuchung von Oberflachen mit unterschiedlichen Topografien erscheint die Anwendung
von konditionierten Oberflachen ungiinstig. Die Konditionierungsschicht wiirde sich auf der Oberfla-
che anlagern und somit den Kontaktwinkel und die Topografie verdndern. Dies konnte dazu fiihren,
dass die Oberflicheneigenschaften der unterschiedlichen Substrate dhnlich werden und eine Ver-
gleichbarkeit dieser nicht mehr gewéhrleistet ist. Aus diesem Grund wird die reproduzierbare Vorrei-
nigung der Substrate bevorzugt. Wie von SCHOLER [14] beschrieben wird nach einer manuellen Etha-
nolreinigung der Teilschritt 1 einer in der Waferproduktion eingesetzten RCA-Reinigung genutzt,
wodurch organische Riickstdnde beseitigt werden. Die Zusammensetzung der Lésung fiir die RCA-
Reinigung ist 20 Volumenanteile Wasser (Hz0), 4 Volumenanteile Wasserstoffperoxid (H202) und 1
Volumenanteil Ammoniumhydroxid (NH4OH). Die Substrate werden fiir diesen Vorreinigungsschritt
in ein Tauchbecken fiir 10 min bei 9 = 60 °C gelegt. Im Anschluss werden die Substrate mit destillier-
tem Wasser abgespiilt und getrocknet.

Als Untersuchungsobjekt werden ebene Substrate verwendet. Kleine Substrate mit den Mafden
40 mm x 20 mm x 1 mm, wie sie fiir die Quellungsmessungen und zur Bestimmung der Bindungs-
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krafte verwendet werden, werden mit der etablierten Rakelmethode nach MAUERMANN ET AL. [48] ver-
schmutzt. Dies ermoglicht reproduzierbare und einstellbare Verschmutzungsschichtdicken. Fiir die
Reinigungsuntersuchung mittels Fliissigkeitsfilm werden gréfiere Proben bendétigt, die im Abschnitt
6.1 mit den Mafden 300 mm x 100 mm festgelegt wurden. Diese Proben sind fertigungsbedingt nicht
zu 100 % plan. Deshalb ist es notwendig, eine Verschmutzungsmethode fiir grofiere Substrate auszu-
wahlen oder zu entwickeln. Die Verschmutzungsmethode fiir die gréfderen Substrate muss folgende
Randbedingungen und Anforderungen erfiillen:

e Eignung fiir die Beschichtung mit den gewahlten Verschmutzungen inklusive Tracer
e reproduzierbare Schichtdicke bzw. reproduzierbares Verschmutzungsgewicht
e einstellbares Verschmutzungsgewicht

e vollstandige Verschmutzung, keine segmentweise Beschichtung

In der Literatur eingesetzte Methoden fiir die Verschmutzung von Oberfldchen und weitere Beschich-
tungsmethoden sind in Tabelle A 13 im Anhang A22 zusammengefasst.

Die bei kleinen Substraten erfolgreich eingesetzte Rakelmethode (Variante a) fiihrt bei grof3en Proben
zu einer inhomogenen Verteilung der Verschmutzungsmenge, da die Substratunebenheit zu einem
ortlich veranderlichen Rakelspalt fiihrt. Bei der Sprithmethode (Variante b) wird die Verschmutzung
mit Hilfe von Einstoff- oder, unterstiitzt durch zum Beispiel Druckluft, Zweistoffdiisen auf die Oberfla-
che aufgespriiht. Bewegt wird entweder die Diise oder das Substrat. Bei kleinen Sprithwinkeln der
Diise ist mehrfaches Uberfahren der Oberfliche notwendig, was besonders im Uberlappungsbereich
zu inhomogenen Schichten fiihrt. Die Sprithmethode besitzt eine mittlere Reproduzierbarkeit, da
kleinste Anderungen der Betriebsparameter und Verschmutzungseigenschaften zu einem verinder-
ten Spriihbild fithren. Die sich dadurch verdndernde Verteilung iiber den Diisenquerschnitt fiihrt zu
einer ebenso ungleichméfigen Verteilung auf der Oberflache. Beim Spin-Coating (Variante c) wird
eine entsprechende Verschmutzungsmenge im Zentrum einer Oberflache aufgetragen. Die Rotation
fiihrt zu einer auf die Verschmutzung wirkende Fliehkraft, wodurch diese rotationssymmetrisch ver-
teilt wird. Uberschiissige Verschmutzung flief3t iiber den Rand des Substrates ab. Das Spin-Coating ist
eine reproduzierbare Beschichtungsmethode, welche zum Beispiel in der Waferproduktion eingesetzt
wird. Sie ermdglicht sehr diinne und homogene Schichten. Fiir die Methode sind rotationssymmetri-
sche Oberflachen notwendig, weshalb die rechteckigen Substrate in eine Halteplatte eingesetzt wer-
den miissten. Toleranzen bei den Maflen und die Unebenheit machen ein ebenes Einsetzen ohne
Spriinge in eine Oberflache schwierig. Beim Dip-Coating (Variante d) wird das Substrat mit definierter
Geschwindigkeit in ein mit Verschmutzung gefiilltes Behaltnis eingetaucht und wieder herausgefah-
ren. Die Methode wird ebenfalls hdufig bei reproduzierbaren Beschichtungen eingesetzt. Ein sehr
langsames Herausfahren des Substrates aus der Verschmutzung ermoglicht dieser ein definiertes
RiickfliefRen, so dass die liberschiissige Verschmutzungsmenge abfliefRen kann. Dadurch sind repro-
duzierbare und homogene Schichten moéglich. Beim Schlitzdiisen-Beschichtungsverfahren (Variante
e) wird eine langliche Diise mit Schlitz eingesetzt, woraus die Verschmutzung auslduft. Der Druck ist
deutlich geringer als bei der Sprithmethode, weshalb keine Tropfenbildung auftritt. Die Verschmut-
zung bildet einen Vorhang, durch welchen das zu verschmutzende Substrat hindurchbewegt wird. Die
Gleichmafligkeit wird wie bei der Spriithmethode durch die Verteilung der Verschmutzung tiber den
Querschnitt bestimmt. Durch das Umpumpen der Verschmutzung wird eine grofiere Menge bendétigt,
was in Bezug auf den relativ teuren Tracer nachteilig ist. Bei der Walzenbeschichtung (Variante f)
dient die Walze als Transfermittel zwischen Behalter und Oberflache. Der direkte Kontakt der Walze
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mit der Oberflache fiihrt zum teilweise erneuten Aufnehmen der Verschmutzung von der Oberflache,
was zu einer inhomogenen Verteilung fithrt. Unklar ist zudem, ob die definiert zusammengesetzte Mo-
dellverschmutzung aus Hauptverschmutzung und Tracer auch in gleichen Anteilen auf die Oberflache
libertragen wird.

Die Beurteilung der Vor- und Nachteile der vorgestellten Verschmutzungsmethoden fiihrt zu dem
Schluss, dass fiir die Verschmutzung der grofden Substrate das Dip-Coating und das Schlitzdiisen-Be-
schichtungsverfahren geeignet sind. Aufgrund des einfacheren Aufbaus und der teilweise vorhande-
nen Technik wird die Anwendung der Dip-Coating Methode bevorzugt. Das Verfahren lauft bei der
Beschichtung mit Verschmutzung in vier Schritten ab:

e Eintauchen mit geringer Geschwindigkeit, um das Einbringen von Blasen zu vermindern

o Verweilzeit in der Verschmutzung, um eine ruhende Fliissigkeit im Behaltnis sicherzustellen und
vollstandige Anhaftung der Verschmutzung an der gesamten Oberflache zu erméglichen

e Start der Beschichtung durch das Herausheben, wobei auf eine ruck- und vibrationsfreie Bewe-
gung zu achten ist

e Trocknung der Schicht

Verfahrvorrichtung Um reproduzierbare Verhiltnisse errei-

der Priifmaschine chen zu konnen, werden die vier Schritte

unter Normklimabedingung W=
23 °C; @reiLr = 50 %) durchgefiihrt. Fir
die Methode wird eine vertikal angeord-

Substrathaltevorrichtung

Substrat
nete Lineareinheit mit gleichmafdiger Ver-
Riihrstab fahrgeschwindigkeit und geringem Ruck
bendtigt. Fiir diese Zwecke wird eine Pruf-
maschine (Z020 Fa. Zwick GmbH & Co. KG)

eingesetzt, die gleichzeitig die Messung des

Motor
Tauchbecken

Verschmutzungsgewichtes im feuchten Zu-
stand ermoglicht. An der Lineareinheit be-
findet sich eine Substrathaltevorrichtung,

die die Substrate vollstindig umschlief3t,
Abbildung 6-58: Dip-Coating Einheit so dass nur die Vorderseite benetzt wird.

Gleichzeitig dient die Substrathaltevor-
richtung als Abtropfhilfe, indem sie an der Unterkante einen Abtropfbereich besitzt, der die Ungleich-
mafdigkeit durch die ablaufende und an der unteren Kante stauende Schmutzmenge verringert. Fir
das Dip-Coating ist ein Tauchbecken notwendig. Das Becken wird an die Substratmafde angepasst, um
die Verschmutzungsmenge zu reduzieren. An den Seiten des Beckens sind Riihrstibe mit iiber die
Hohe verteilten Rithrerblattern montiert, die zwischen den Tauchvorgingen die Verschmutzung fiir
~ 2 Minuten verrithren und eine gleichmafdige Verteilung der Zinksulfidkristalle sicherstellen. Die ein-
gesetzte Baugruppe fiir die Verschmutzung der Substrate ist in Abbildung 6-58 dargestellt. Die Tauch-
beschichtung wird hauptsachlich in der Mikroelektronik eingesetzt, wobei Nanoschichten entstehen.
Aus diesem Anwendungsgebiet stammt auch die LANDAU-LEVICH-Gleichung [291]

(77 ’ vZ)Z/?,

ho = 0,94 - ———2
(o~ gV 010

(6.52)
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mit deren Hilfe die Schichtdicke nach dem Trocknungsvorgang h, einer Sol-Gel Beschichtung abge-
schatzt werden kann. Die Gleichung zeigt, dass die Schichtdicke von den Eigenschaften der Tauchl6-
sung (dynamische Viskositat n, Dichte p, Grenzflaichenspannung al_g) und der Ziehgeschwindigkeit v,
abhangt. Eigene Vorversuche bestétigen, dass die Verschmutzungsschichtdicke signifikant durch die
Ziehgeschwindigkeit beeinflusst und mit hoher Geschwindigkeit erh6ht werden kann. Jedoch nimmt
die Ungleichféormigkeit der Schicht zu und ein Grofsteil der Verschmutzung fliefst nach dem Tauchpro-
zess von der Oberflache. Deshalb werden die Versuche fiir eine gleichmafdige Verschmutzungsschicht
mit einer konstanten Ziehgeschwindigkeit von v, = 2 mm*-s™! durchgefiihrt, wodurch die Ver-
schmutzung bereits wihrend des Heraushebens abflieRen kann. Fiir reproduzierbare Verschmut-
zungseigenschaften ist es notwendig die Zusammensetzung der Verschmutzung und deren Herstel-
lung konstant zu halten. Die Zusammensetzung wird auf Basis von durchgefiihrten Vorversuchen an-
hand der Schichtdicke, Homogenitit und Reproduzierbarkeit im Zusammenhang mit dem Dip-Coating
Prozess festgelegt. Auf Basis dieser Messungen ergeben sich gute Ergebnisse bei Xanthan mit 8,3 g auf
1000 ml Losungsmittel (VE-Wasser) und bei Starke mit 150 g auf 1000 ml Losungsmittel. Die verwen-
dete Menge an Tracerkristallen wird fiir beide Verschmutzungen gleich gewahlt, wobei 30 g Zinksul-
fidkristalle auf 1000 ml Losungsmittel nach dem Dip-Coating eine gute Partikeldichte auf der Oberfla-
che zeigen. Die Herstellungsschritte sind bei beiden Verschmutzungen identisch, unterscheiden sich
aber geringfiigig in der Rithrdauer und dem verwendeten Riihrer (Xanthan: Flachenriihrer, Starke:
Dissolverriihrer):

1. Losungsmittel (1000 ml VE-Wasser; 9 = 23 °C) in ein Behaltnis geben und mit einer Riihrer-
drehzahl von 800 min-!rithren und dabei die Verschmutzung langsam innerhalb von 15 min
(Xanthan) bzw. 30 min (Starke) zugeben.

2. Nach der Zugabe die Riithrerdrehzahl auf 1200 min-! erh6hen und fiir weitere 30 min riihren.

3. Den Tracer (Zinksulfidkristalle, 30 g auf 1000 ml Losungsmittel) langsam zugeben und weitere
15 min (Xanthan) bzw. 30 min (Starke) riihren.

Die Losungen iiber ein Sieb in den Tauchbehalter umfillen.
5. Proben mit Dip-Coating Apparatur verschmutzen, wobei folgende Parameter genutzt werden:
a. Tauchgeschwindigkeit: 5 mm-s™!
b. Verweilzeit: 30 s
c. Ziehgeschwindigkeit: 2 mm - s™1

6. Trocknung der beschichteten Proben fiir ca. 20 h bei Normklima (9 = 23 °C; @rair = 50 %)

6.10.7 Uberpriifung der Reproduzierbarkeit und GleichmiRigkeit der
Verschmutzungsmethode

Mit der Dip-Coating Methode ergibt sich ein mittleres Flaichenverschmutzungsgewicht von (12,4 +
0,7) g - m~2 bei Xanthan-Zinksulfid sowie (48,7 + 2,6) g - m™2 fiir Stirke-Zinksulfid. Bezogen auf das
gesamte Flachenverschmutzungsgewicht resultiert daraus ein mittlerer Fehler von 5,6 % (Xanthan-
Zinksulfid) bzw. 5,3 % (Starke-Zinksulfid). Unter Beriicksichtigung der Einflussfaktoren wie z. B. Ei-
genschaften der Ausgangsstoffe, Verschmutzungsherstellung, Oberflacheneinfluss, Dip-Coating und
der Trocknung wird davon ausgegangen, dass eine gute Reproduzierbarkeit der Verschmutzungsher-
stellung und -beschichtung vorliegt.

Besonders die Xanthan-Zinksulfidverschmutzung zeigt jedoch eine hohere Ungleichmafigkeit durch
lokale Haufenbildung, was bei der Stirke-Zinksulfidverschmutzung nicht vorhanden ist
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() (b)

20 mm
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Abbildung 6-59: Aufnahmen verschmutz-
ter Proben vor der Reinigung, (a) Xan-
than-Zinksulfid, weifde Rechteck be-
schreibt den Auswertebereich;

(b) Starke-Zinksulfid

(Abbildung 6-59). Die Verteilung der Verschmutzung in-
nerhalb einer Probe ist flir beide Verschmutzungen in Ab-
bildung 6-60 (a) dargestellt. Die Schwankung der nor-
mierten Phosphoreszenzintensitit betragt bei der Xan-
than-Zinksulfidverschmutzung ca. + 20 % und fiir die
Starke-Zinksulfidverschmutzung ca. + 10 %. Die lokale
Schwankung der Phosphoreszenzintensitdt kann neben
der Haufenbildung bei der Xanthan-Zinksulfidverschmut-
zung auf die Verteilung der Zinksulfidkristalle innerhalb
beider Verschmutzung zuriickgefiihrt werden. Die unre-
gelmafdige Verteilung der Kristalle ist beispielhaft in Ab-
bildung 6-60 (b) fiir eine Xanthan-Zinksulfidverschmut-
zung dargestellt und wurde ebenfalls durch SCHOLER [14]
anhand von Messungen der Stiarke mit Zinksulfidkristal-
len unter einem Rasterelektronenmikroskop bestatigt. Es
ist somit nicht sinnvoll die Auswertung fiir sehr kleine Be-
reiche wie zum Beispiel Pixel durchzufiihren. Um den Ein-
fluss der ungleichméafiigen Verteilung minimieren zu kon-
nen, sollte die Auswertung der Reinigung fiir gréf3ere, aus
mehreren Pixeln bestehende Bereiche erfolgen.

In Abbildung 6-60 (a) ist zusatzlich die abweichende Phosphoreszenzintensitit im Randbereich sicht-
bar, weshalb dieser fiir die Auswertung nicht genutzt wird. Um den Einfluss der auftretenden Randef-
fekte auf das Messergebnis minimieren zu kénnen, werden die Randbereiche mit 20 mm Breite aus-
geschlossen. Dadurch ergibt sich ein Auswertebereich von 60 mm x 260 mm (vgl. Abbildung 6-59 a).
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Abbildung 6-60: (a) auf das Maximum normierte Phosphoreszenzintensitit tiber den Proben-
langsschnitt (weifse Mittellinie in Abbildung 6-59) fiir beide Modellverschmutzungen, gestrichelte
Linien ist der Randbereich von ~ 20 mm; (b)Topografie der Xanthan-Zinksulfid Verschmutzung
unter dem chromatischen Weif3lichtsensor (Messung Frank Holzhauer am IPF Dresden)
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6.10.8 Versuchsablauf

Die Reproduzierbarkeit wird neben der Verschmutzung, der Verschmutzungsmethode, der Substrat-
oberflache und der Detektion von einem reproduzierbaren Versuchsablauf beeinflusst. Dieser unter-
teilt sich in zwei Bereiche. Einerseits muss die Versuchsanlage reproduzierbare Verhaltnisse sicher-
stellen. Hierfiir wird die Reinigungsfliissigkeit mindestens vor jedem Versuchstag erneuert und auf
die notwendige Temperatur fiir die Reinigung erhitzt. Dabei wird die Reinigungsfliissigkeit durch die
gesamte Anlage gepumpt. Die fiir die Reinigungsuntersuchungen eingestellte Solltemperatur betragt
9 = 25 °C, welche durch die Zweipunktregelung auf + 1 °C genau geregelt ist. Des Weiteren werden
Kamera und LED Lichtfeld mindestens 30 min vor Gebrauch eingeschaltet und zyklisch betrieben, so

dass sie die notwendige Betriebstemperatur erreichen.

Durch Dokumentation des pH- und Leitwertes der Reinigungsfliissigkeit vor jedem Versuch kénnen
Veranderungen zwischen den Reinigungen ermittelt werden. Eine messbare Anderung des pH-Wertes
oder Leitwertes mit zunehmender Versuchsanzahl infolge der gereinigten Verschmutzungsmenge (je
Versuch < 1 g, vgl. Abschnitt 6.10.6) konnte nicht beobachtet werden. Der gemessene Leitwert iiber
alle Versuche betrug G = 15,4 + 8,9 uS - cm~ ! und pH-Wert ApH =7,0+0,5.

Andererseits ist ein reproduzierbares Handling der Substrate notwendig. Hierzu zdhlt, dass die Sub-
strate erst direkt vor der Versuchsdurchfiihrung aus dem Normklimabereich entnommen werden. Die
verschmutzten Substrate werden im getrockneten Zustand gewogen und anschlieféend in den Ver-
suchsstand eingespannt. Hierfiir wird das Ventil direkt vor dem Messbereich geschlossen und die
Probe eingelegt. Anschlief3end wird die Dunkelkammer geschlossen und das Schaltventil betatigt (vgl.
Abbildung 6-5), wodurch die Verschmutzung mit Reinigungsfliissigkeit benetzt wird. Die untersuch-
ten Verschmutzungen bestehen aus einer filmbildenden Matrix (Xanthan oder Stirke) gemischt mit
Zinksulfidkristallen. Die Kristalle sind in Wasser nicht19slich, weshalb sie ihre Eigenschaften wihrend
der Messung nicht verandern. Nach dem jeweiligen Versuch werden die Substrate mit Restverschmut-

zung abermals getrocknet und nach ca. 24 h gewogen.

Nach Beendigung aller Versuche (max. 10 Versuche) an einem Tag wird die Reinigungsfliissigkeit ent-
sorgt und die Anlage vollstandig mit neuer Reinigungsfliissigkeit gespiilt, welche ebenfalls entsorgt
wird.

6.10.9 Messdatenaufbereitung und -auswertung

KOHLERET AL. [146] zeigten am Beispiel einer fluoreszierenden Verschmutzung, dass es durch die Mes-
sung der Fluoreszenzintensitat moglich ist, auf das Flachenverschmutzungsgewicht zu schlief3en. Im
trockenen Zustand konnten sie in einem begrenzten Geltungsbereich einen linearen Zusammenhang
zwischen Intensitit der Fluoreszenz und dem Flachenverschmutzungsgewicht ableiten. Fiir die Aus-

wertung der Restverschmutzung verwendeten sie diese Methode nicht.

Dies zeigt jedoch, dass unter Anwendung einer optischen Methode die Bestimmung des orts- und zeit-
aufgelosten Flachenverschmutzungsgewichtes moglich ist. Die Inlinemessung des Flachenverschmut-
zungsgewichtes ermoglicht, zum Beispiel gegeniiber der Auswertung der gereinigten Flache, die Be-
stimmung der zeitaufgelosten Reinigungsrate, welche ferner die Betrachtung der Reinigungskinetik
gestattet (vgl. Abschnitt 2.3.4).

130



Material und Methoden

Flir die Messung des Flachenverschmutzungsgewichtes mittels optischer Detektionsmethode ist es

notwendig, die fiir die Filmdickenmessung mittels Fluoreszenzmethode (vgl. Abschnitt 6.9.2) einge-

setzten Korrekturschritte anzuwenden. Hierzu zdhlen

e Bildrauschen und fehlerhafte Pixel,

e Vignettierung,

e Verzeichnung und

e Verteilung der durch das LED Lichtfeld erzeugten Bestrahlungsstarke.

Zusatzlich ist es fiir die Bestimmung des Flachenverschmutzungsgewichtes wichtig

e den Zusammenhang zwischen Flachenverschmutzungsgewicht und gemessener Phosphores-

zenzintensitiat zu bestimmen,

e die Phosphoreszenzintensitdtsanderung infolge Benetzung (vgl. Abschnitt 6.10.5) zu bertick-

sichtigen und

e den Mafdstab einzurechnen.

Das eingesetzte Kamerasystem fiir die Messung des Flachenverschmutzungsgewichtes mittels Phos-

phoreszenz und der Filmdicke mittels Fluoreszenzmethode ist identisch, weshalb ein Grofdteil der
Korrekturschritte entsprechend Abschnitt 6.9.2 durchgefiihrt wird.
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Abbildung 6-61: schematische Ver-
teilung der Bestrahlungsstarke

y-Richtung in mm

NSO
o O o o o

AR
o

-60
-150

Aufgrund der nicht vorhandenen fehlerhaften Pixel der Kamera
ist hierfiir keine Korrektur notwendig. Fiir die Korrektur des
Bildrauschens wird vor jeder Messung ein Dunkelbild aufge-
nommen und mittels Gleichung 6.22 korrigiert.

Die Bestimmung der Vignettierung fiir die gewéahlte Kamera-
Objektivkombination erfolgt bei eingestelltem Fokus, wie im
Abschnitt 6.9.2 beschrieben, durch Messung der ortlichen Hel-
ligkeitsverteilung auf einer Grauwertkarte unter diffusem Licht
und Berechnung der Look-Up Table (Gleichung 6.24). Anschlie-
3end wird die Vignettierung mit Hilfe der Gleichung 6.25 korri-
giert. Die Verzeichnung wird entsprechend der Beschreibung
im Abschnitt 6.9.1 bestimmt und korrigiert.

Die ortlich variable Bestrahlungsstirke
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x-Richtung in mm

kann ebenfalls zu Messfehlern fiihren,
weshalb diese mit einem radiometri-
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schen Messkopf und optisches Filter er-
mittelt wird (vgl. Abschnitt 6.10.3). Ur-
sachen fiir die unterschiedliche Vertei-
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145 lung sind die konstruktiv bedingte Vig-
nettierung, die Uberlagerung der Licht-
felder mehrerer LEDs (siehe Abbildung
6-61) sowie die iiber den Abstrahlwin-

kel und zwischen den LEDs variable

100 150

Bestrahlungsstérke E, , in W - m™2

Abbildung 6-62: Verteilung der Bestrahlungsstirke iiber ~ Strahlungsleistung. Ausgehend vom
den Messbereich; elektrischer Strom I, = 1,9 A, Abstand  Zentrum unterhalb des Kamerasystems
zwischen LED Lichtfeld und Sensor 410 mm, mit Filter wird der Messwert aller 25 mm in x- und
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y-Richtung aufgenommen. Die Abweichung der Bestrahlungsstarke zwischen Zentrum und den Eck-
bereichen betragt bei 410 mm Entfernung zwischen Leuchtquelle und Sensor ca. 12 % (Abbildung
6-62). Bei geringerer Entfernung nimmt dieser Fehler zu. Bei einem Abstand von 270 mm tritt bei-
spielswiese ein maximaler Fehler von 21 % auf. Die relativ hohe Abweichung kann zu deutlichen Mess-
fehlern fiihren, weshalb diese korrigiert wird. Fiir die Beriicksichtigung der lokalen Messwerte der
Bestrahlungsstirke wird eine Ebenenregression mit der Surface Fitting Toolbox in Matlab durchge-
fiihrt, wodurch die Bestrahlungsstirke lokal aufgeldst ermittelt werden kann. Angewandt wird als
Zielfunktion eine verschobene Sinusfunktion fiir die x- und y-Richtung, welche bereits bei der Korrek-
tur in Verbindung mit der Filmdickenmessung genutzt wurde (Gleichung 6.26). Die Annahme einer
sinusférmigen Verteilung liefert eine gute Anniaherung an die Messwerte (R* = 0,99):

W, -523 . -419
Ec,(x,y) = 1,62E-sm (n-ﬁ) - sin (n-ﬁ) (6.53)
(@ (b)
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Abbildung 6-63: Zusammenhang zwischen (a) Phosphoreszenzintensitit und Bestrahlungsstarke
und(b) gemessener Phosphoreszenzintensitat und Flichenverschmutzungsgewicht von Xanthan-
Zinksulfid Verschmutzung

Das Vorgehen zur Berechnung des Flachenverschmutzungsgewichtes ist exemplarisch am Beispiel der
Xanthan-Zinksulfidverschmutzung beschrieben. Die notwendigen Schritte sind bei der Stirke-
Zinksulfidverschmutzung jedoch identisch.

Die Abhéngigkeit der Phosphoreszenzintensitat von der Bestrahlungsstarke ist in Abbildung 6-63 (a)
dargestellt. Abweichend zum Abschnitt 6.9.2 zeigt sich im Falle der Phosphoreszenz kein linearer Zu-
sammenhang, weshalb eine Korrektur iiber eine Look-Up Table bei der Berechnung des Flachenver-
schmutzungsgewichtes nicht maoglich ist. Ferner zeigt sich, dass der Zusammenhang zwischen gemes-
sener Intensitat unter Nutzung der Phosphoreszenz und dem Flachenverschmutzungsgewicht nur be-
dingt, wie von KOHLER ET AL. [146] vorgeschlagen, mit einem linearen Ansatz beschrieben werden kann
(Abbildung 6-63 b). Auch das Lambert-Beersche Gesetz (vgl. Abschnitt 6.9.2) scheint fiir die hier un-
tersuchten Schmutzschichtdicken einen geringen Einfluss zu haben. Im Gegenteil, mit zunehmendem
Flachenverschmutzungsgewicht nimmt die gemessene Phosphoreszenzintensitit geringfiigig pro-
gressiv zu. Dieses Verhalten kann mehrere Ursachen haben:
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e die diinne, filmbildende Verschmutzungsschicht auf den Zinksulfidkristallen fiihrt zu keiner
messbaren Abschwéchung des Lichtes

e erneute Bestrahlung durch emittiertes Licht der Zinksulfidkristalle untereinander, weshalb
mehrere ,Strahlungsquellen“ zu einer héheren Phosphoreszenzintensitat fithren

Anstatt eines linearen Ansatzes wird deshalb fiir den Zusammenhang zwischen Phosphoreszenzinten-
sitdt und Flachenverschmutzungsgewicht ein Polynom 2. Grades ohne konstantes Glied genutzt (Ab-
bildung 6-63 b). Fiir die Beschreibung der Abhéngigkeit der Phosphoreszenzintensitit von der Be-
strahlungsstédrke kann ebenfalls der Ansatz eines Polynoms 2. Grades verwendet werden (Abbildung
6-63 a). Daraus wird eine Kalibrieroberflache fiir den Zusammenhang zwischen Phosphoreszenzin-
tensitat Ip, Bestrahlungsstarke E, , und Flachenverschmutzungsgewicht FV G abgeleitet:

Ip(FVG,E.,) = (ag - FVG? + by - FVG) - (cx - E&, + dg  Ee ). (6.54)
Fiir die Kalibrierung des Flachenverschmutzungsgewichtes werden definiert kleine Substrate mit der
Rakelmethode verschmutzt, im Normklima getrocknet und in diesem Zustand vermessen. Die mit un-
terschiedlichem Flachenverschmutzungsgewicht hergestellten Substrate werden dafiir zentrisch un-
terhalb der Kamera positioniert und die Phosphoreszenzintensitat fiir unterschiedliche Bestrahlungs-
starken gemessen. Letzteres wird wiederum mit Hilfe des radiometrischen Messkopfes und das opti-
sche Filter bestimmt. Die durch eine Regression mit Matlab berechneten Koeffizienten sind:

Xanthan und Zinksulfidkristalle: R?=098;ax =1,0m* g % by = 74,4m?- g},
e = —11,7 m* - W2 dy = 40,2 m? - W1
Stiarke und Zinksulfidkristalle: R?2=093;ax=0,6m* g% by =78,7m?-g™};

ck =—-1,0m* - W 2dg =41m* - w1

Die Berechnung des ortsaufgelosten Flachenverschmutzungsgewichtes erfolgt mit der umgestellten
Gleichung 6.54:

2
FVG =~y \/(2"7“1() B — (6.55)
Die Validierung der Methode zur Bestimmung des Flachenverschmutzungsgewichtes anhand der Mes-
sung der Phosphoreszenzintensitit im trockenen Zustand erfolgt mit kleinen Proben, deren Flachen-
verschmutzungsgewicht durch wiegen bestimmt wird. Fiir die Messung werden die Proben tiber den
Beobachtungsbereich verteilt angeordnet (vgl. Abbildung 6-64 a). Anschlieféend werden die vorher
beschriebenen Schritte fiir die Korrektur und Berechnung des ortsaufgelésten Flachenverschmut-
zungsgewichtes durchgefiihrt. Fiir die Validierung werden die mittleren Flachenverschmutzungsge-
wichte fiir die Bereiche der Probe bestimmt und mit den gemessenen Werten aus der Wagung vergli-
chen. Die Berechnung des Flachenverschmutzungsgewichtes aus der optischen Messung zeigt, dass

eine gute Ubereinstimmung mit dem durch Wiagung bestimmten Gewicht existiert (Abbildung 6-64).

Um das Flachenverschmutzungsgewicht wahrend der Reinigung bestimmen zu konnen, ist es zusatz-
lich notwendig, den Einfluss der Benetzung mit der Reinigungsfliissigkeit (vgl. Abschnitt 6.10.5) zu
beriicksichtigen. In Vortests wurde der Einfluss des initialen Benetzens auf die Reinigung am Beispiel
von Xanthan-Zinksulfid tiberpriift. Hierfiir wurde das Verschmutzungsgewicht mit einer Feinwaage
(Fa. Mettler-Toledo International Inc., Am = 0,1 mg) vor und nach dem kurzzeitigen, vollstandigen
Benetzen von max. 30 s mit mittlerer Volumenstromdichte (I; = 1,5 m®-h™! - m~!) bestimmt. Die

mittlere Differenz vor und nach dem Benetzen mit Fliissigkeitsfilm betragt Am = 0,0008 g, was einer
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Abweichung von ca. 1 % der gesamten Schmutzmasse entspricht. Eine signifikante Reinigungswir-
kung durch das initiale Benetzen liegt somit nicht vor, weshalb fiir die Berechnung des initialen Fla-
chenverschmutzungsgewichtes der unbenetzte Zustand genutzt und die Benetzung mit Hilfe einer
Korrektur beriicksichtigt wird.

(@)

~
=)
-

N
ol
]

O Positionierung 1
X Positionierung 2

=
= 3] N
! ! !

Flachenverschmutzungsgewicht FVG
in g - m? (Phosphoreszenzintensitit)
Ao
ol

o

0 1 2
Flachenverschmutzungsgewicht FVG

in g - m? (gemessen mit Waage)

Abbildung 6-64: (a) positionierte Substrate mit bekanntem Flachenverschmutzungsgewicht, (b) Ver-
gleich berechnetes und gemessenes Flichenverschmutzungsgewicht fiir Xanthan-Zinksulfid

Wie bereits im vorangegangenen Abschnitt gezeigt, ist der Einfluss der Wasserséule oberhalb der Ver-
schmutzung zu vernachléssigen (untersucht bis hy; = 8,1 mm). Ferner ist die relative Abnahme der
Phosphoreszenzintensitit ndherungsweise unabhingig vom Flachenverschmutzungsgewicht (vgl.
Abschnitt 6.10.5), was eine Korrektur

Ip(t
Ip Benxorr(t) = —P( ) (6.56)

Kgen

mit einem festen Benetzungskorrekturfaktor Kg.,, iber den gesamten Zeitverlauf erméglicht. Hierfiir
wird die im Versuchsstand eingelegte Probe vor der jeweiligen Reinigungsuntersuchung im unbenetz-
ten Zustand Ip _; vermessen, unter Verwendung der ersten benetzten Aufnahme Ip , der Benetzungs-

korrekturfaktor
Kgen =Ipo(t=0s) D Ip_1(t =ty-1) (6.57)

bestimmt und anschliefiend iiber den Auswertebereich gemittelt. Fiir verschiedene Flachenver-
schmutzungsgewichte ergibt sich ein mittlerer Benetzungskorrekturfaktor von Ky, = 0,71 + 0,04.

Bei der Auswertung des Benetzungseinflusses hat sich gezeigt, dass sich die Phosphoreszenzintensitat
mit zunehmender Zeit verdndert, obwohl keine Reinigung stattfindet bzw. sich kein Schmutz anlagert
(siehe Abbildung 6-57). Die Korrektur der Phosphoreszenzintensitit, wie sie zum Beispiel JOPPA ET AL.
[105] durchgefiihrt haben, ist fiir die zeitabhdngige Auswertung der Reinigung notwendig. Hierfiir
wird aus den Messungen mit ruhender Fliissigkeit die Zunahme der Phosphoreszenzintensitit in Ab-
hangigkeit von der Zeit bestimmt. Die mit unterschiedlichem Flachenverschmutzungsgewicht be-
schichteten Proben mit den Abmafien 20 mm - 40 mm werden in einen flachen Behalter mit bekannter
Grundflache positioniert, im Versuchsstand eingelegt, mit Wasser benetzt und mit den gleichen Ein-
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stellparametern wie bei der Reinigung vermessen. Fiir die Auswertung werden die auf die Anfangsin-
tensitat Ip o normierten Phosphoreszenzintensitatskurven verwendet:

Ip norm(t) = Ip(t) O Ipy (6.58)

Der Einfluss der Wassersdule ist dabei zu vernachlassigen (siehe Abbildung 6-57). Allgemein kann die
gemessene Phosphoreszenzintensitit unter Anwendung der zu bestimmenden Korrekturgleichung
Kint(t) korrigiert werden:

I ,norm(t)
Ip ntkorr (t) = PKmT (6.59)

Die von JOPPA ET AL. [105] vorgeschlagene rationale Funktion erreicht auch fiir diese Untersuchungen
eine gute Anpassung an die Messwerte (R? > 0,97)

t
Kine(t) = 2=+ 1. (6.60)
=13 Der Modellparameter px beeinflusst die
- ) )
§ 5 maximal Intensitdat, wohingegen gk die
=]
j: = 12 Geschwindigkeit der Intensitatsdnderung
= )
g S verdndert.
L7
%]
S § 11 Obwohl die Zunahme der Intensitat im Zu-
2 = 1, .
E S sammenhang mit der Quellung steht, was
=
§ g 1 Ll S bereits im Abschnitt 6.10.5 gezeigt wurde,
[75) -
g g N T g ittt daladuts Y unterscheiden sich die Funktionen zur Be-
% = B FVG =112 g-m? schreibung des Zeitverhaltens. Somit
%]
é é 0,9 T FVG=69g - m? kann die Korrektur der Phosphores-
% N FVG=25g m? zenzintensitit nicht mit der Quellung
0 P 1
5 .a 0,8 gleichgesetzt werden, weshalb ein Riick-
E = 0 500 1000 1500 2000 schluss von der gemessenen Phosphores-
© g s
s X Zeittins zenzintensitit auf das Quellverhalten

Abbildung 6-65: Vergleich der Originalmessung (durch-  nicht méglich erscheint.
gehende Linie) und durch Helligkeitskorrektur ver-
anderte Daten (gestrichelte Linie) fiir unterschiedliche
Flachenverschmutzungsgewichte, Xanthan-Zinksulfid

Die bestimmten Modellparameter pg und
gg fur die Korrektur der Phosphores-
zenzintensitdit sind vom Flachenver-
schmutzungsgewicht FV G abhangig, wobei fiir Xanthan-Zinksulfid

pk = konst.= 0,21

m2
gk = 16,3 Sg‘ -FVG (6.61)

sowie Starke-Zinksulfid

0,003™2-FVG
pk=032-e" "8

m?2
= 265 s - 003G FVG (6.62)

gilt. Die Anwendung der Korrekturfunktion reduziert den Fehler deutlich, was fiir drei unterschiedli-
che Flachenverschmutzungsgewichte in Abbildung 6-65 gezeigt ist. Innerhalb der Arbeit von JOPPA ET
AL. [105] wurde die Fluoreszenzmethode zur Bestimmung der auf der Oberflaiche vorhandenen Ver-
schmutzung genutzt, weshalb die bestimmten Parameter bei der Starkeverschmutzung voneinander
abweichen.
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%1000 Die von JoPPA ET AL. [105] vorgeschlagene
45 M _ Korrektur ist bei konstantem Flachenver-
40 o A * Phosphoreszenzint. schmutzungsgewicht giiltig. Jedoch andert
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w
U

%5
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Abbildung 6-66: Berechnungsschritte (Auszug) am rechnet (umgestellte Gleichung 6.58). Nach
Beispiel der gemessenen, mittleren Phosphoreszenz-  Abschluss der Korrektur wird mit Hilfe der
intensitit einer Xanthan - Zinksulfidverschmutzung Gleichung 6.55 das Flichenverschmutzungs-
gewicht berechnet. Der erste Iterationsschritt nutzt dieses berechnete und sich mit der Zeit andernde
Flachenverschmutzungsgewicht zur Bestimmung einer neuen Korrekturfunktion, wobei die Modell-
parameter flir jeden Zeitschritt neu bestimmt werden. Im Anschluss wird wiederum das Flachenver-
schmutzungsgewicht berechnet. Die Berechnungsiteration wird solang fortgefiihrt, bis bei allen Zeit-
schritten die maximale Abweichung des ortsaufgeldsten Flichenverschmutzungsgewichtes von 0,5 %
zur vorhergehenden Berechnung unterschritten ist, was bereits nach zwei bis drei Iterationsschritten
erreicht wird. Durch den nichtlinearen Zusammenhang zwischen Phosphoreszenzintensitit und dem
Flachenverschmutzungsgewicht sowie der ortlich unterschiedlichen Bestrahlungsstiarke, wird diese
Berechnung fiir jeden einzelnen Bereich (z. B. Pixel) separat durchgefiihrt. Abbildung 6-66 zeigt bei-
spielhaft die Anderungen durch die Benetzungs- und Phosphoreszenzintensititskorrektur. Die Benet-
zungskorrektur hebt die gemessene Phosphoreszenzintensitit auf das Niveau des unbenetzten Zu-
stands zum Reinigungsbeginn an. Im Anschluss wird die Phosphoreszenzintensititsanderung infolge

der Benetzung korrigiert.

Durch den nichtlinearen Zusammenhang zwischen Phosphoreszenzintensitit, Bestrahlungsstirke
und Flachenverschmutzungsgewicht ist eine Mittelwertbildung des Flachenverschmutzungsgewich-
tes FVG; iiber den gesamten Auswertebereich erst nach der orts- und zeitabhingigen Bestimmung des
Flachenverschmutzungsgewichtes moglich.

Die Zusammenfassung aller Einzelschritte ausgehend von der Originalaufnahme bis zum ortsaufge-
l6sten Flachenverschmutzungsgewicht ist in Abbildung 6-67 dargestellt.

Im Anschluss an diese Korrektur und die Berechnung des ortsaufgeldsten Flachenverschmutzungsge-
wichtes werden die Kennwerte einer Reinigung bestimmt. Aufgrund der Messung zu diskreten Zeit-
punkten konnen diese nicht exakt bestimmt werden. Deshalb ist die Nutzung von Regressionsfunkti-
onen zur Beschreibung des Reinigungsverhaltens sinnvoll. Ausgewahlte Gleichungen zur Beschrei-
bung des Reinigungsverhaltens wurden bereits in Abschnitt 2.3.4 vorgestellt. Im ersten Schritt wird
die normierten Restverschmutzung rg (Gleichung 2.15) bestimmt, wobei das Fldchenverschmutzungs-

136



Material und Methoden

gewicht genutzt wird. Dabei wird die Reinigungskurve auf das Anfangsflichenverschmutzungsge-

wicht FV Gy und dem Flachenverschmutzungsgewicht nach Reinigungsende FV Gg normiert:

FVG(t)—-FVGg

rs(t) = FVGo—FVGg

/ Hellbild, Dunkelbild In /

(6.63)
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Abbildung 6-67: Schritte zur Berechnung des ortsaufgelosten Flachenverschmutzungsgewichtes fiir
einen Zeitschritt mit Hilfe der optischen Messmethode
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Wird die Oberflache vollstidndig gereinigt, so gilt fiir das Flachenverschmutzungsgewicht nach Reini-
gungsende FVGg = 0 g - m~2. Die innerhalb dieser Arbeit untersuchten Verschmutzungen wurden
von der Oberfldche immer vollstiandig gereinigt, so dass sich die Gleichung vereinfacht:

FVG(t)
() =Ta (6.64)

Dennoch zeigt sich, dass eine Phosphoreszenzintensitit bei vollstandig gereinigter Oberflache infolge
von z. B. Restrauschen oder phosphoreszierender Schmutzreste in der Anlage gemessen wird, was zu
einem mittleren Fehler von AFVG = (0,02 +0,01) g - m™? fiihrt. Im Vergleich zum mittleren Fli-
chenverschmutzungsgewicht (vgl. Abschnitt 6.10.6) ist der relative Fehler AFVG /FVG, = 0,2 % sehr
gering. Die Reinigungsrate (Gleichung 2.16) lasst sich ebenfalls aus dem Flachenverschmutzungsge-
wicht FVG als zeitaufgeloste, flichenbezogene Reinigungsrate Rgyg und unter Beriicksichtigung der
Grundflache des Substrates Ag als zeitaufgeldste Reinigungsrate R bestimmen:

o) = 12 e = [10200) - s 065

Unter Anwendung des Verfahrens der kleinsten Quadrate mit Matlab werden im nachsten Schritt die
Parameter fiir die beschreibende Reinigungskurve (vgl. Abschnitt 2.3.4) bestimmt. Dies bietet gegen-
Uiber einer Interpolation zwischen zwei Messpunkten den Vorteil, dass Fehler bei einzelnen Daten-
punkten einen geringen Einfluss auf die Bestimmung von Kennwerten haben und die gesamten Da-
tenpunkte einbezogen werden. Die Gleichung 6.64 kann danach in umgestellter Form zur Berechnung
des Flaichenverschmutzungsgewichtes fiir alle Zeitpunkte genutzt werden.

Bei der Detektion von Verschmutzungen kann es zu Abweichungen durch die Schwankungen der
Phosphoreszenzintensitat und indirektes Bestrahlen von gereinigten Bereichen durch in der Anlage
befindliche Restverschmutzungen kommen. Um den Fehler bei der Auswertung verringern zu kénnen,
wird die Reinigungszeit t95 zu dem Zeitpunkt bestimmt, bei welchem 95 % der initialen Verschmut-

zung m, entfernt wurde. Zudem kann die bis zu diesem Zeitpunkt mittlere Reinigungsrate Rqs

= mc(togs) (rs,0—Ts,05)"Mg (1,0-0,05)'mg 0,95'mg 0,95'FVGy-Ao
R95 = = = = = (666)

tos tos tos tos tos

ermittelt werden. Die maximale Reinigungsrate R,,,x und maximale flichenbezogene Reinigungsrate
REvG max konnen durch Ableitung der Regressionsfunktion und anschlief3ender Extremwertermitt-
lung bestimmt werden. Die Einweichdauer t,,,x, nach welcher eine signifikante Reinigung stattfindet,
wird bei einer gereinigten Menge von 1 % bestimmt. Wissenschaftliche Untersuchungen zeigten, dass
sich bei der Reinigung von unterschiedlichen Verschmutzungen eine Phase mit konstanter Reini-
gungsrate einstellt (vgl. Abschnitt 2.3.4). Falls sich bei den Messungen mit Xanthan oder Starke eben-
falls Bereiche mit konstanter Reinigungsrate Ry, ausbilden, so kénnen auch diese angegeben wer-
den. In diesem Fall ist sie mit der maximalen Reinigungsrate identisch (z. B. Gleichung 2.19).

Im Anschluss an die Bestimmung der Reinigungsparameter werden die Ergebnisse beziiglich des Nut-
zens, z. B. gereinigte Schmutzmenge, in Bezug zum Aufwand bewertet [292], was als Effizienz oder mit
Bezug zur Reinigung als Reinigungseffizienz bezeichnet wird. Die Effektivitit, welche das Verhaltnis
zwischen Ergebnis zu einem definierten Ziel darstellt, ist bei einer vollstindigen Reinigung der Ober-
flaiche immer eins. Deshalb wird vordergriindig die Reinigungseffizienz betrachtet.

Hierfiir werden zum Beispiel die zeitbezogene Reinigungseffizienz E; und die volumenbezogene Rei-
nigungseffizienz Ey eingesetzt, welche allgemein definiert sind [293]:
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gereinigte Schmutzmenge _ m((t)

Et(t) = Reinigungszeit t (6'67)
__ gereinigte Schmutzmenge __ m((t)
EV(t) - Reinigungsfliissigkeitsvolumen - V(t) (6'68)

Die Betrachtung der diskreten Anderung der Effizienzen zwischen zwei Zeitpunkten fiihrt zur zeitdis-
kreten Auswertung der Effizienzen:

E{() = mefpetey (6.69)
i—ti-1
! c(ti)—mc(ti-1)
Ey(t) === (6.70)

Die diskrete zeitbezogene Reinigungseffizienz E{ ist mit der Reinigungsrate R (Gleichung 2.16) iden-
tisch. Die Differenz zum Zeitpunkt des Reinigungsbeginns fiihrt zur Bildung des jeweiligen Mittelwer-

tes:
E(t) = "y (6.71)
i—to
_ mc(ti)—-mc(to)
Ev(t) == e (6.72)

Werden die Effizienzen fiir den Zeitpunkt mit 5 % Restverschmutzung (rs = 0,05; ¢ = 0,95) angege-
ben, so ergeben sich die mittlere zeitbezogene Reinigungseffizienz und die mittlere volumenbezogene

Reinigungseffizienz:

= (tos)—mc(t

Eqos (to) = "ol (673)
95 0

Mc(tgs)—mc(to)

Evos(t9s) == (oo view)

(6.74)

Auch die mittlere zeitbezogene Reinigungseffizienz entspricht wiederum der mittleren Reinigungs-
rate Rqs (Gleichung 6.66). Die gereinigte Schmutzmenge, die Reinigungszeit und das benétigte Reini-
gungsflissigkeitsvolumen sind zum Zeitpunkt des Reinigungsbeginns (¢t = 0 s) ebenfalls Null, wes-
halb geschrieben werden kann:

mc(tgs) — 0,95 my 0,95 FVGoAO

Eios(tos) = tos tos Tor (6.75)
o _ me(tes) _ 095m, _ 0,95 FVGy-Ag
Ev 95(tes) = Voo Vs Ve (6.76)

Bei der Reinigung mit Fliissigkeitsfilmen ist der Bezug zur gereinigte Breite B und somit die Bertick-
sichtigung der Volumenstromdichte anstatt des Volumenstromes sinnvoll, weshalb gilt:

- Mme(tos) _ 0,95 FVGyA
Eypros(tos) = —voom = =2 (6.77)

Lyt
B viilos

KOHLER ET AL. [292] definierten fiir die Reinigung mittels Fliissigkeitsstrahl weitere Reinigungseffi-
zienzkennzahlen, die grundsatzlich auch fiir den Fliissigkeitsfilm anwendbar sind. Die energiebezo-
gene Reinigungseftizienz Ex beschreibt das Verhaltnis aus gereinigter Schmutzmenge und der hierfiir
eingesetzten Energie. Die fiir betriebswirtschaftliche Betrachtungen wichtige kostenbezogene Reini-
gungseffizienz E, gibt das Verhdltnis aus gereinigter Schmutzmenge und den dafiir aufgewendeten
Kosten wieder. Die letztgenannten Effizienzkennzahlen sind schwieriger zu bestimmen, da fiir die
energiebezogene Reinigungseffizienz alle Energien in Form von z. B. chemischer, thermischer und
elektrischer Energie einbezogen werden miissen. Bei der kostenbezogenen Reinigungseffizienz ist es
notwendig die unterschiedlichen Kosten fiir z. B. Reinigungspersonal, chemische Reinigungsmittel
usw. zu berticksichtigen. Dies ist sehr stark vom jeweiligen Unternehmen und deren Reinigungsver-
fahren abhangig, weshalb diese Effizienz fiir die vorliegende Arbeit nicht bestimmt werden kann.

139



Versuchsauswertung und Ergebnisse

7 Versuchsauswertung und Ergebnisse
7.1 Charakterisierung der Verschmutzung

7.1.1 Quellverhalten

scanning Fluid Dynamic Gauging (sFDG

Die mit Hilfe des sFDG gemessenen Schmutzschichtdicken bezogen auf die Substratoberflache sind in
Abbildung 7-1 fiir (a) Starke und (b) Xanthan dargestellt. Trotz dhnlicher Schmutzschichtdicken zu
Beginn der Messungen ist die Zunahme der Schichtdicke bei Xanthan grofer ist als bei Starke. Das
Hinzufiigen von Zinksulfidkristallen zu Xanthan scheint das Quellverhalten nicht signifikant zu veran-
dern, was beispielhaft in Abbildung 7-1 (b) abgelesen werden kann.

Eine detaillierte Auswertung der Messwerte ist auf Grund der messmethodenbedingten Totzeit bis
zum ersten Messpunkt (tro¢m = 0,4 ...4 min, vgl. Abschnitt 6.8.1), der damit verbundenen geringen

Anzahl an Datenpunkten zu Beginn des schnell verlaufenden Quellprozesses und dem fehlenden Be-
zug zur Anfangsschmutzhéhe zum Zeitpunkt tgye;p = 0 min nicht méglich.
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Abbildung 7-1: Schmutzschichtdicke in Abhangigkeit von der Quellzeit fiir (a) Starke 12410 und (b)
Xanthan unterschiedlicher Flachenverschmutzungsgewichte FVG; (mit *: Xanthan + Zinksulfid)

o
o
o

Riickstreu- und Durchlichtmethode

Ein Triibungsmessgerat, welches die Riickstreu-und Durchlichtmethode nutzt, bestimmt den Trans-
missionsgrad t iiber die Hohe einer Kiivette. HOFMANN weif3t in seinen Untersuchungen zur Bestim-
mung des Diffusionskoeffizienten darauf hin, dass die damit gewonnenen Transmissionsgradkurven
auch zur Beobachtung des Quellprozesses von Verschmutzungen durch Festlegung eines festen Trans-
missionsgrades genutzt werden kénnten [36]. In Abbildung 7-2 (¢) und (d) ist dies anhand der Ande-
rung der Schmutzschichtdicke im Verhaltnis zum ersten Messwert nach tq¢ = 0,5 min (Totzeit des
Messystems, vgl. Abschnitt 6.8.1) fiir drei feste Transmissionsgrade (t = 30 %; 50 %; 70%) fiir (a)
Starke und (b) Xanthan dargestellt. Abbildung 7-2 (a) und (b) zeigen die dazugehorigen Kurven der
Transmissionsgrade. Bei der Auswertung zeigt sich, dass die Festlegung der Phasengrenze zum Zeit-
punkt tguen = 0 min nur ndherungsweise moglich ist. Ursachen sind der sich allméhlich mit der
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Kavettenhohe dndernde Transmissionsgrad und der Einfluss der zum Zeitpunkt tquep = 0 min hin-
zugefligten Fliissigkeit, wodurch sich die optischen Eigenschaften dndern und somit die Position der
Transmissionskurve verschoben wird (vgl. Abbildung 6-9). Zudem zeigt die Auswertung der unter-
schiedlichen Transmissionsgrade am Beispiel der Starkeverschmutzung eine vermeintliche Hohendif-
ferenz von bis zu 100 um (Abbildung 7-2 c). Bei der Xanthanverschmutzung sind die Transmissions-
gradkurven ungleichmafdig (Abbildung 7-2 d), weshalb keine Zuordnung der Phasengrenze mdglich
ist. Feste Transmissionswerte scheinen daher grundsatzlich nicht fiir die Bestimmung des Quellver-
haltens geeignet, da sich die Transmission durch das Einlagern der Quellfliissigkeit dndert. Die Aus-
wertung der értlichen Anderungen, wie es bei Kantendetektionsmethoden angewandt wird, fiihrt
ebenfalls zu keinen plausiblen Ergebnissen. Daher wird die Messung und Auswertung mit der Durch-

lichtmethode nicht ndher bei der Bestimmung des Quellverhaltens beriicksichtigt.
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Abbildung 7-2: scheinbare Veranderung der Schmutzschichtdicke in Abhdngigkeit von der Zeit, vari-
able Transmissionsgrade t; (a, ¢) Stiarke (FVG = 32,5 g- m~2), (b, d) Xanthan (FVG = 6,4 g- m™2)
Zusatzlich zur ndherungsweise Bestimmung des Quellzustandes kann mit der Durchlichtmethode auf
die mittlere Konzentration in Abhdngigkeit von der Kiivettenhéhe geschlossen werden, was wiederum
zur Ermittlung eines Diffusionskoeffizienten eingesetzt werden kann. Die Berechnung nach HOFMANN
[36] fiihrt jedoch zu keinem zufriedenstellenden Ergebnis (vgl. Anhang A23).

optische Methode
Die bei der optischen Messmethode manuell durchgefiihrte Bestimmung der Festkorperoberflache ist
auf Grund der Auflésung und der Oberflichenrauheit mit einer geschatzten Genauigkeit von ca.
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+ 5 pm moglichs. Durch das schnelle manuelle Einfiillen der Quellfliissigkeit ergibt sich eine im Ver-

haltnis zu den anderen Messmethoden geringe Totzeit von tryy < 2 s.
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Abbildung 7-3: Zunahme der Verschmutzungsdicke in Abhangigkeit von der Zeit fiir (a) Starke, (b)
Xanthan, (c) Starke + Zinksulfidkristalle und (d) Xanthan + Zinksulfidkristalle mit
unterschiedlichem Flachenverschmutzungsgewicht; dargestellt ist die Standardabweichung

Die Zunahme der Schmutzschichtdicke Adg nach dem Benetzen mit Quellfliissigkeit in Abhangigkeit
von der Quellzeit tqe ist fiir die optische Methode in Abbildung 7-3 (a) fiir die Starke- und (b) fiir
die Xanthanverschmutzung dargestellt. Ein unterschiedliches Fladchenverschmutzungsgewicht fiihrt
bei der Stiarke-Verschmutzung tendenziell zu abweichenden Verldufen der Quellkurve. Bei der Xan-
thanverschmutzung sind die Verldufe mit unterschiedlichem Flachenverschmutzungsgewicht dhnlich.
Das den Verschmutzungen zur optischen Detektion zugefiigte Zinksulfid fithrt gegeniiber den Messun-
gen ohne Tracer zu dhnlichen Ergebnissen der Schmutzschichtdicke bei der Starkeverschmutzung. Die

5 Bildgrofde ~2000 pm / Pixelanzahl 1228 = 1,6 um + max. Rautiefe 2,8 pm (1.4301, vgl. Abschnitt 6.2)
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E 1 o Xanthan Tracerpartikel scheinen das Quellverhalten bei
% g g'z o Xanthan + Zinksulfid d.er Starkeverschmutzung nur.germgfu"glg zu be-
g Stirke einflussen. Durch das geringe Flachenver-
<07 x Starke + Zinksulfid schmutzungsgewicht der Xanthanverschmut-
é ; 0,6 zung andert sich das Flachenverschmutzungs-
E 105 gewichtes durch Zugabe der Tracerpartikel
A £ 04 deutlich. Die Unterschiede zwischen den Quell-
E % 0,3 §O " X kurven werden ebenfalls grofier.
g % 0,2 X Die Gegenliberstellung der Zunahme der
g 3 0,1 Schmutzschichtdicke nach tque = 10 min zeigt,
N 0 dass die Zugabe der Tracerpartikel im Falle der
0 20 40 60 Starkeverschmutzung die resultierende Dicke

Flachenverschmutzungsgewicht FVGing* m2  kaum beeinflusst und fir die Xanthanver-

Abbildung 7-4: Zunahme der Schmutzschichtdicke ~schmutzung nur geringe Anderungen auftreten
Adbg in Abhangigkeit vom Flachenverschmutzungs- (siehe Abbildung 7-4). Bei den untersuchten
gewicht nach tquen = 10 min Verschmutzungen zeigt sich, dass eine Verdopp-
lung des Flachenverschmutzungsgewichtes zu keiner Verdopplung der Zunahme der Schmutzschicht-
dicke fiihrt. Die Quellfliissigkeit diffundiert in die oberen Schichten der Verschmutzung. Infolge des
langeren Diffusionsweges in tiefere Verschmutzungsschichten verlangsamt sich der Quellprozess,

wodurch keine proportionale Zunahme der Schmutzschichtdicke erfolgt.
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Abbildung 7-5: normierte Verdnderung der Schmutzschichtdicke fiir (a) Starke + Zinksulfid mit
(22,0 + 2,9) g - m™2 und (b) Xanthan + Zinksulfid mit (7,7 + 0,5) g - m™ und der Anwendung
verschiedener Modelle zur Beschreibung des Quellverhaltens

Fiir die Beurteilung des Quellverhaltens ist es sinnvoll, die Quellkurven in normierter Form zu be-
trachten. Die Normierung erfolgt auf die Anfangsschichtdicke und die Dicke nach einer Quellzeit von
tquen = 10 min. Mit Hilfe einer anschlieenden Regression unter Verwendung der in Abschnitt 6.8.1
beschriebenen Ansatze konnen die Messwerte den Funktionen angendhert werden. Bei sehr guter An-
passung der Regression an die normierten Messwerte ist eine Beurteilung des Quellverhaltens der
jeweiligen Verschmutzung moglich. Dargestellt sind in Abbildung 7-5 die normierten Verladufe fiir
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beide Verschmutzungen anhand eines Beispiels. Bei der Starkeverschmutzung mit Zinksulfid zeigt
sich ein nicht FicK’sches Verhalten, welches mit dem Potenzansatz nach Gleichung 6.4 beschrieben
werden kann. Der Koeffizient liegt im Bereich von k; = 0,37 ... 0,45 und der Exponentn = 0,37 ... 0,43
(R? = 0,99 ...1). Fiir die Xanthanverschmutzung zeigt sich ein dhnliches Verhalten, das ebenfalls mit
einem Potenzansatz beschreiben werden kann (Gleichung 6.4). Der Proportionalititsfaktor liegt im
Bereich von k; = 0,27 ...0,36 und der Exponent n = 0,44 ...0,58 (R? = 0,98...1). Sowohl am Expo-
nenten n = 0,5 als auch in der Abbildung 7-5 (b) ist erkennbar, dass die Xanthanverschmutzung na-
herungsweise Fick’sches Verhalten aufweist.

Zusammenfassung

Die optische Messmethode ist im Vergleich zu den tibrigen getesteten Methoden fiir die Bestimmung
des Quellverhaltens am geeignetsten, weil sie eine geringe Totzeit, hohe Auflésung und eine einfache
Moglichkeit zur Bestimmung der Festkorperoberflache besitzt. Die Ergebnisse zeigen, dass Xanthan
gegeniiber Starke ein grofieres Quellvermdgen aufweist.

Die Durchlichtmethode ist zur ndherungsweisen Bestimmung des Diffusionskoeffizienten theoretisch
geeignet, jedoch beinhaltet der mit der Auswertemethode nach HOFMANN [36] bestimmte Diffusions-
koeffizient, bedingt durch die Messmethode, die Quellung der Verschmutzung (vgl. Anhang A23). Des-
halb sind keine zufriedenstellenden Ergebnisse fiir den Diffusionskoeffizienten méglich.

Die Anwendung von unterschiedlichen Modellen zur Beschreibung des Quellvorganges zeigt, dass
Starke ein Nicht-FicK’sches Quellverhalten aufweist, welches gut mit dem Potenzansatz beschrieben
werden kann. Das Quellverhalten von Xanthan lisst sich ebenfalls mit dem Potenzansatz beschreiben,
wobei die geringe Abweichung des Exponenten von n = 0,5 zeigt, dass es ndherungsweise dem
FicK’schen Ansatz (Gleichung 6.3) entspricht.

In zukiinftigen Arbeiten sind weitere Untersuchungen zur Quellung (vorwiegend Transport der Fliis-
sigkeit in die Schmutzschicht) und Diffusion von Schmutzbestandteilen in die Reinigungsfliissigkeit
notwendig. Hierfiir miissen Methoden eingesetzt werden, die eine eindeutige Trennung zwischen
Quellung und Diffusion gestatten. Mit den eingesetzten Methoden ist dies nicht moglich.

7.1.2 Bindungskrifte

Bei der Reinigung von Verschmutzungen miissen die Bindungskréfte innerhalb einer Verschmutzung
oder zwischen der Verschmutzung und der Oberflache iiberwunden werden. Die Schmutzhaftmecha-
nismen und die dabei auftretenden Krafte wurden im Abschnitt 2.3.2 diskutiert. Beeinflusst werden
die Bindungskrafte maf3geblich durch die Art und den Zustand der Verschmutzung sowie der Oberfla-
che. In diesem Abschnitt werden die Bindungskrafte der ausgewahlten Verschmutzungen bei unter-
schiedlichen Parametern mit Hilfe der im Abschnitt 6.8.2 beschriebenen Methode ermittelt. Durch die
Kombination von unterschiedlichen Rakelh6hen beim Verschmutzen §, und Rakelspalten dg,ke; (VgL
Abbildung 6-12) bei den Bindungskraftmessungen kam es zu Einstellungen, bei denen die Rakel nicht
oder nicht vollstandig in die Verschmutzung eintauchte. Diese Messungen werden bei der Auswertung
als Ausreifier bewertet und nicht dargestellt.
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gemessener Kraftverlauf

In Abbildung 7-6 sind typische Kurven der gemessenen Abzugskraft dargestellt. Die Abzugskraft der
Xanthan-Zinksulfid Verschmutzung steigt nach dem Eintauchen der Rakel in die Verschmutzung
schnell an und bleibt {iber die gesamte Strecke nahezu konstant. Die auftretenden Randeffekte sind
bei dieser Verschmutzung gering. Die Trennkraft kann mit Hilfe eines linearen Ansatzes unter Ver-
nachlissigung des Ein- und Auslaufbereiches aus dem konstanten Anteil mit Fifi; = 2,6 mN bestimmt
werden (vgl. Abschnitt 6.8.2), wobei die zusatzlichen Krafte durch das Aufstauen vor der Rakel und
durch Deformation vernachlédssigbar gering sind. Erkennbar ist dies an dem nahezu horizontalen Ver-
lauf der Abzugskraft iiber den Rakelweg. Der Mittelwert der Abzugskraft unter Ausschluss des Ein-
und Auslaufbereiches ist mit Fypy = (2,5 + 0,3) mN ndherungsweise gleich grof2. Im Vergleich dazu
ist bei der Stirke-Zinksulfid Verschmutzung ein grofier Bereich am Ein- und Auslauf erkennbar, in
welchem keine Kraft gemessen wird. Dies ist auf das Benetzungsverhalten der Starke beim Ver-
schmutzen zuriickzufiihren, wonach sie keinen ebenen Film bildet und sich im Randbereich zusatzlich
eine Uberhohung ergibt. Erkennbar ist dies an dem geringen Absinken der notwendigen Abzugskraft
in der Mitte der Probe. Insgesamt ist die Trennkraft bei der beispielhaften Starke-Zinksulfid Probe mit
Fil = 22,0 mN deutlich gréRer als die von Xanthan-Zinksulfid. Ebenso treten Krafte in Folge des Auf-
stauens der Verschmutzung vor der Rakel und durch Deformation auf (Fyy + Fify = 6,0 mN). Die
mittlere Abzugskraft betriagt Fyyy = (25,1 + 2,2) mN und ist somit etwa zehnmal gréRer als die mitt-
lere Abzugskraft bei Xanthan-Zinksulfid. Alle Versuche zeigten eine Trennung innerhalb der Schmutz-

35 schicht. Dies deutet auf kohdasives
X Starke + Zinksulfid Trennen hin. Jedoch kann nicht ausge-
@ Xanthan + Zinksulfid K

30 schlossen werden, dass sich innerhalb

-
E 25 X der Schmutzschicht die unterschiedli-
= 20 >:< chen Bestandteile voneinander tren-
L§ . nen (Schmutzmatrix und Zinksulfid),
E 15 ;<K was nach Definition (Abschnitt 2.3.3)
‘%”o 10 X A ein adhasives Verhalten bezeichnen
N X X ird
2 5 . wiirde.
0 Einfluss der theoretischen Eintauch-
tiefe
0 10 20 30 40
Rakelweg sp,op. In mm Die mittlere Abzugsspannung in Ab-
Abbildung 7-6: beispielhafte Kraftverliufe als Funktion des  héngigkeit von der theoretischen Ein-
Weges fiir Xanthan-Zinksulfid und Starke-Zinksulfid; tauchtiefe &p (Definition siehe Ab-
theoretische Eintauchtiefe §p = 170 pm; Abzugsgeschwin-  schnitt 6.8.2) ist in Abbildung 7-7 dar-
digkeit Vraiel = 2,6 mm - s™*; Quellzeit tquen = 5 min; gestellt ist. Bei der Stirke-Zinksulfid

gestrichelte Linien entsprechen den Tendenzen Verschmutzung steigt sie deutlich mit

zunehmender theoretischer Eintauchtiefe an, wohingegen der Anstieg bei der Xanthan-Verschmut-
zung deutlich geringer ist. Eine Ursache ist das unterschiedliche Quellverhalten. Wie im vorangegan-
genen Abschnitt gezeigt, quillt Xanthan deutlich schneller als Stirke. Dies hat zur Folge, dass die
Schmutzschicht schneller durchquillt und die Bindungskrafte in der Schicht herabsetzt.
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2,5 Die mittlere Abzugsspannung steigt deshalb nur ge-
X Starke + Zinksulfid

20 ringfligig mit zunehmender theoretischer Eintauch-
S @ Xanthan + Zinksulfid
= 20 tiefe an. Die Starke-Zinksulfid Verschmutzung ist in
§TE X tieferen Schichten geringer gequollen. Die Bin-
gﬂ z 15 X dungskrafte sind deshalb in tieferen Verschmut-
N g
2= X X zungsschichten grofier, wodurch die mittlere Ab-
s
E s 10 zugsspannung ansteigt.
E % Eine weitere Ursache fiir die Zunahme der mittleren
0,5 i X ) Abzugsspannung mit zunehmender Eintauchtiefe
R ig e ¢ ist die Messung einer Abzugskraft, die sich aus meh-
0,0 0 100 200 reren Kraftanteilen zusammensetzt (vgl. Gleichung

theoretische Eintauchtiefe 6, in pm 6.10). Eine grofiere Eintauchtiefe trennt eine ho-

Abbildung 7-7: mittlere Abzugsspannung in here Menge an Verschmutzungen und schiebt diese
Abhingigkeit von der theoretischen Eintauch- ~ Mit der Rakel ab, was ebenfalls zu einer zunehmen-
tiefe; Abzugsgeschwindigkeit vg,ye] = 2,6 mm - den mittleren Abzugsspannung flihrt. Die tlber die
s™1; Quellzeit tQuenl = 5 min Regression bestimmte Trennkraft bei der theoreti-
schen Eintauchtiefe 6p = 0 um (vgl. Abschnitt 6.8.2, [263]) ist nur fiir Verschmutzung geeignet, deren
Eigenschaften iiber die Messzeit konstant und innerhalb der Verschmutzung ndherungsweise homo-
gen sind. Zusatzlich miisste die tatsachliche Eintauchtiefe bekannt sein, um die Kraft mit Hilfe der Re-
gression bestimmen zu konnen. Fir die Anwendung der in dieser Arbeit verwendeten quellbaren Ver-

schmutzungen ist dieser Ansatz infolge des unterschiedlichen Quellungszustandes nicht geeignet.
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Abbildung 7-8: Trennkraft (a) und Kraft infolge Verdrangung und Deformation (b);
Abzugsgeschwindigkeit vgaxe; = 2,6 mm - s~1; Quellzeit tQuen = 5 min

Durch Anwendung einer Regressionsanalyse mit linearem Ansatz konnen aus den einzelnen Kraftver-
laufen die Trennkraft und die kombinierte Kraft infolge Verdrangung und Deformation der Ver-
schmutzung bestimmt werden. Es kann gezeigt werden, dass bei geringer Eintauchtiefe der Rakel, die
bendtigten Trennkrafte der Verschmutzungen niherungsweise gleich sind. Mit zunehmender Ein-
tauchtiefe steigt die Kraft fiir Starke-Zinksulfid starker als die fiir Xanthan-Zinksulfid an. Die Kraft in-
folge Verdrangung und Deformation verhélt sich dhnlich, wobei sie gegeniiber der Trennkraft anna-
hernd um den Faktor 10 geringer ist.
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Die gemessene Trennkraft an der Rakelvorderkante, welche beim kohasiven Trennen den Bindungs-
kraften innerhalb der Schmutzschicht entspricht, sollte fiir eine Verschmutzung bei allen untersuch-
ten theoretischen Eintauchtiefen ndherungsweise gleich sein. Die Messung zeigt jedoch eine zuneh-
mende Kraft. Ursachen sind der Einfluss der sich im Einlaufbereich vor der Rakel aufstauenden Ver-
schmutzung und die schichtdickenabhingigen Bindungskrafte infolge des unterschiedlichen Quel-
lungszustandes. Fiir zukiinftige Versuche wird deshalb empfohlen, ein Drahtvariante anstatt der Rakel
zu etablieren, wodurch der Einfluss des Verschmutzungsaufstaus vor der Rakel vermieden wird. Be-
sonders fiir diinne Schichten, wie der in dieser Arbeit angewandten Verschmutzungen, ist dies mit
besonderen Herausforderungen verbunden. Bei diinnen Schichten muss der Draht entsprechend klein
gewdhlt werden, wodurch der Draht bei entsprechender Drahtspannung leicht reifdt. Zusatzlich ist der
Draht nah an der Substratoberflache, weshalb bei ungenauer Ausrichtung des Drahtes Fehlmessungen
durch den Kontakt zwischen Draht und Oberflache entstehen kénnen.

Tendenziell sind die Ergebnisse fiir die Trennkraft (Abbildung 7-8 a) mit denen fiir die mittlere Ab-
zugsspannung (Abbildung 7-7) vergleichbar und bringen keine neuen Erkenntnisse, weshalb im Fol-
genden die Ergebnisse in Form der Abzugsspannung dargestellt werden.

Einfluss des Flachenverschmutzungsgewichtes

Abbildung 7-9 fasst die Ergebnisse der mittleren Abzugsspannung fiir unterschiedliche Flachenver-
schmutzungsgewichte zusammen. Die relativ hohe Streuung der Messwerte kann auf den unregelma-
Bigen Quellungsvorgang und die ungleichmafdige Verschmutzung beim Benetzen besonders im Rand-
bereich zuriickgefiihrt werden. Fiir die Starke-Zinksulfid Verschmutzung konnten keine Werte mit ei-
nem grofden Rakelspalt bestimmt werden, da bei den Messungen die Rakel nicht in die Verschmutzung
eingetaucht war.
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Abbildung 7-9: mittlere Abzugsspannung in Abhangigkeit vom Flachenverschmutzungsgewicht bei
unterschiedlichen Rakelspalten 6y ke fiir (a) Xanthan-Zinksulfid und (b) Starke-Zinksulfid,
Abzugsgeschwindigkeit vgaxe; = 2,6 mm - s~1; Quellzeit tQuen = 5 min

Die mittlere Abzugsspannung steigt mit zunehmendem Flachenverschmutzungsgewicht an, wobei der
Einfluss des Rakelspaltes gering erscheint. Die gemessenen Werte fiir Xanthan-Zinksulfid ordnen sich
in den Messwerten von Starke-Zinksulfid mit geringem Flachenverschmutzungsgewicht ein. Trotz un-
terschiedlichem Quellverhalten sind die notwendigen Abzugsspannungen beider Verschmutzungen
bei vergleichbarem Flachenverschmutzungsgewicht ndherungsweise gleich grof3.
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Durch die hohe Streuung der Messwerte kann kein genereller Trend fiir die mittlere Abzugsspannung
in Abhangigkeit vom Flachenverschmutzungsgewicht abgeleitet werden. Es ist jedoch eine Auswer-
tung der mittleren Abzugsspannung in Abhangigkeit von der theoretischen Eintauchtiefe der Auswer-
tung in Abhangigkeit vom Flachenverschmutzungsgewichtes vorzuziehen, weil hierbei die Anfangs-
schmutzhoéhe im Verhaltnis zum Rakelspalt berticksichtigt wird.

Einfluss der Tracerpartikel

Zur Uberpriifung des Einflusses der Tracerpartikel auf die Bindungskrafte wurden Vergleichsmessun-
gen ohne Tracer durchgefiihrt. Um vergleichbare Flachenverschmutzungsgewichte erreichen zu kon-
nen, muss das relativ hohe Gewicht des Tracers durch die Verschmutzungsmatrix ersetzt werden.
Hohe Flachenverschmutzungsgewichte waren jedoch bei den Verschmutzungen ohne Tracer nicht in
allen Fallen moglich, da sich diese von der Oberflache ablosten.

Die Auswertung des Flachenverschmutzungsgewichtes zeigt einen Einfluss der Tracerpartikel auf die
Abzugsspannung. In Abbildung 7-10 (a) ist dies besonders fiir Stiarke sichtbar, zeigt sich jedoch auch
im kleineren Maf3stab fiir Xanthan. Auch die Auswertung der theoretischen Eintauchtiefe zeigt einen
geringfligigen Anstieg der mittleren Abzugsspannung der Verschmutzungen ohne Tracerpartikel (Ab-
bildung 7-10 b). Besonders deutlich ist dies fiir Starke.
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Abbildung 7-10: Einfluss der Tracerpartikel auf die mittlere Abzugsspannung fiir (a) unterschied-
liche Flachenverschmutzungsgewichte, Rakelspalt 6 xe; = 100 um und (b) in Abhdngigkeit der
theoretischen Eintauchtiefe; Abzugsgeschwindigkeit vga1e; = 2,6 mm - s~1; Quellzeit tQuenl = 5 min

Eine Ursache ist das hohe Gewicht der Zinksulfidkristalle, welches durch die Matrixverschmutzung
ersetzt wird. Die Schichtdicke der quellbaren Verschmutzung ist somit grofer. Dies fiihrt bei den Mes-
sungen mit gleicher Quellzeit zu unterschiedlichen Quellzustianden innerhalb der Verschmutzungs-
schicht, was im Falle der Verschmutzung ohne Tracer hohere Abzugskrafte zur Folge hat. Als weitere
Ursache konnten geringere Bindungskrafte zwischen den Kristallen und der Verschmutzungsmatrix
gegeniiber den Kriften innerhalb der Verschmutzungsmatrix auftreten. Fiir die Uberpriifung dieser
These miisste der Quellzustand fiir die Verschmutzungen mit und ohne Tracer bei der Messung iden-
tisch sein. Durch das komplexe Verhalten ist dies jedoch mit dieser Messmethode nicht moglich.

Zusammenfassend ist davon auszugehen, dass die Tracer die Bindungskrifte innerhalb der Ver-
schmutzung beeinflussen und somit zu einem abweichenden Reinigungsverhalten fiihren. Ein direkter
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Vergleich der Reinigungsergebnisse zwischen den Verschmutzungen mit und ohne Zinksulfidkristalle
ist daher nicht méglich. Tendenzielle Ergebnisse konnen jedoch iibertragbar sein. Zudem liegen reale
Verschmutzungen ebenfalls eher selten als reine Xanthan- oder Starkeverschmutzungen vor, weshalb
die prinzipielle Aussagekraft fiir reale Verschmutzungen davon nicht wesentlich beriihrt wird.

Einfluss der Abzugsgeschwindigkeit der Rakel

Die Untersuchung zum Einfluss der Abzugsgeschwindigkeit der Rakel zeigt eine tendenzielle Zunahme
der notwendigen Abzugsspannung mit zunehmender Abzugsgeschwindigkeit fiir beide untersuchten
Verschmutzungen (vgl. Abbildung 7-11), dessen Verhalten mit der Rheologie von Fliissigkeiten ver-
glichen werden kann. In der Literatur werden beide untersuchten Verschmutzungen ohne Beriicksich-
tigung der hinzugefligten Tracerpartikel als Nicht-NEWTON'sche Fluide beschrieben. Xanthan
[284,285] besitzt eine mit zunehmender Schergeschwindigkeit sinkende Viskositdt, was auch als
strukturviskos, scherverdiinnend oder pseudoplastisch bezeichnet wird. Bei Starke gibt es in der Li-
teratur keine einheitlichen Aussagen. In der Literatur wird das Flief3verhalten der Stiarke allgemein
als dilatantbeschrieben [294], was auch als scherverdickendbezeichnet wird. Demgegeniiber existie-
ren Literaturquellen, in welchen das Verhalten von Stirke als scherverdiinnend bezeichnet wird
[295,296]. Speziell fiir Wachsmaisstirke gibt die Literatur auch ein scherverdiinnendes Verhalten an
[297,298]. Ursache fiir diese unterschiedlichen Angaben kann die grofie Variation der Stirken und
ihre Modifizierungen sein, wodurch sich auch die Eigenschaften d&ndern.
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Abbildung 7-11: mittlere Abzusspannung in Abhangigkeit von der Abzugsgeschwindigkeit fiir (a)
Xanthan-Zinksulfid (FVG = (3,24 + 0,34) g- m~2) und (b) Stirke-Zinksulfid (FVG =

(19,66 + 1,23) g- m~2); Quellzeit tque = 5 min; theoretische Eintauchtiefe §p = 10 pm

Die mittleren Abzugsspannungen steigen fiir beide Verschmutzungen mit zunehmender Geschwindig-
keit an. Durch die grofée Schwankungsbreite der Messwerte und die relativ grofien Fehlerbalken bei
den Verschmutzungen lassen sich jedoch keine exakten Aussagen treffen, welche Verhalten fiir die
Xanthan-Zinksulfid bzw. Starke-Zinksulfid Verschmutzung vorliegen.

Einfluss Quellung

Eine zunehmende Quellzeit fithrt zu einer sinkenden mittleren Abzugsspannung fiir beide untersuch-
ten Verschmutzungen (vgl. Abbildung 7-12), was auf die abnehmenden Bindungskréfte innerhalb der
Verschmutzung hinweist. Besonders bei der Starke-Zinksulfid Verschmutzung ist erkennbar, dass

149



Versuchsauswertung und Ergebnisse

eine geringe Quellzeit zu deutlichen Schwankungen der mittleren Abzugsspannung fiihrt. Eine Ursa-
che ist die nicht homogene Schmutzschicht, wodurch die Quellung ungleichmafig ist. Bei héheren
Quellzeiten ist die Starke durchgequollen, weshalb die Messabweichungen deutlich geringer sind. Au-
8erdem wurde der Rakelspalt fiir diese Messungen konstant gehalten, weshalb die Eintauchtiefe be-
sonders bei kurzen Quellzeiten unterschiedlich sein kann.
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Abbildung 7-12: Einfluss der Quellzeit auf die mittlere Abzugsspannung fiir (a) Xanthan-Zinksulfid
(FVG = (2,78 + 0,65) g* m™2) und (b) Stirke-Zinksulfid (FVG = (19,15 + 1,36) g- m™2);
Abzugsgeschwindigkeit vg,xe; = 2,6 mm - s~1; theoretische Eintauchtiefe §p = 10 pm

Zusammenfassung

Die Messungen der mittleren Abzugsspannung bei gleicher theoretischen Eintauchtiefe zeigen, dass
fiir die Uberwindung der Bindungskrifte innerhalb der Stirke-Zinksulfid Verschmutzung eine bis zu
zehnmal hohere Abzugsspannung notwendig ist als bei Xanthan-Zinksulfid. In Bezug zu den Reini-
gungsuntersuchungen lasst sich deshalb vermuten, dass die Reinigung von Starke-Zinksulfid deutlich
schwieriger ist, als die Reinigung von Xanthan-Zinksulfid. Dies hat zur Folge, dass fiir die Reinigung
von Starke-Zinksulfid hohere mechanische Krifte notwendig sind, ein gezieltes Vorquellen eingesetzt
werden muss oder chemische Reinigungsmittel hinzugefiigt werden miissen.

Andererseits zeigen die Messungen auch, dass bei vergleichbarem Flachenverschmutzungsgewicht
die notwendigen Abzugsspannungen ndaherungsweise gleich sind. Sind die mechanischen Krifte bei
der Reinigung beider Verschmutzungen gleich, konnte die in einer bestimmten Zeit abgetragene
Schmutzmenge dhnlich sein.

Mit Hilfe der Messungen kénnen Tendenzen der Bindungskrafte bestimmt werden. Durch die relativ
grofden Schwankungen der Messergebnisse infolge unterschiedlicher Verschmutzungsschichten und
variablem Quellverhalten konnen keine quantitativen Zusammenhange abgeleitet werden.

7.1.3 Zusammenfassung der Verschmutzungscharakterisierung

Innerhalb dieses Abschnittes wurden die Eigenschaften der Verschmutzungen in Form des Quellver-
haltens und der Bindungskrafte ohne Hydrodynamik und Reinigung mit unterschiedlichen Methoden
untersucht, wodurch das tendenzielle Verhalten der Verschmutzungen bzgl. der Reinigung abge-
schitzt werden kann. Xanthan quillt schneller als Stirke und besitzt geringere Bindungskrafte,
wodurch eine schnellere bzw. einfachere Reinigung zu erwarten ist.

150



Versuchsauswertung und Ergebnisse

7.2 Hydrodynamik gravitationsgetriebener Fliissigkeitsfilme
7.2.1 Oberflichenbenetzung

Im Kapitel 6.3 wurde der statische Kontaktwinkel von Einzeltropfen fiir unterschiedliche Oberflachen
bestimmt. Die Ausbildung der Stromung eines Fliissigkeitsfilmes lasst sich anhand dieser Werte nur
bedingt abschétzen. Daher werden im Folgenden Benetzungszustinde und kritische Kennwerte fiir
die Benetzung (vgl. Abschnitt 4.2) auf geneigten Oberfldchen ndher untersucht.

Fliissigkeitsstrahl ohne Seitenbegrenzung: Ausbildung des Fliissigkeitsfilmes
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Abbildung 7-13: Stromungsformen eines auftreffenden koharenten Fliissigkeitsstrahles, a)-d) reale
Aufnahme und Schattenflache, (e)-(h) auf die benetzte Breite am Strahlauftreffort normierte Breite
iber die Lauflange (Auftreffort bei x = 0 mm)

Bei der automatischen Reinigung nicht immergierter Systeme erfolgt die Bereitstellung der Reini-
gungsflissigkeit meist mit Hilfe von Reinigungsgeraten, welche am Austritt Fliissigkeitsstrahlen er-
zeugen. Diese Strahlen treffen auf der zu reinigenden, geneigten Oberfldche auf und bilden ausgehend
vom Strahlauftreffort in Stromungsrichtung verschiedene Stromungszustidnde aus (vgl. Abschnitt
2.2.1). Deshalb werden im ersten Teil der Betrachtung die sich ergebenden Benetzungszustidnde beim
Auftreffen eines kohdrenten Fliissigkeitsstrahles auf einer Edelstahloberflache (1.4301 Walzqualitat
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2B, Abstand zwischen Diise und Oberflache Lpg = 50 mm) ohne seitliche Begrenzung ermittelt. Hier-
bei trifft der Strahl senkrecht auf die Oberflache und die Fliissigkeit breitet sich ausgehend vom Strahl-
auftreffpunkt in alle Richtungen aus. Wie im Abschnitt 2.2.1 beschrieben, bildet sich nach einer ent-
sprechenden Entfernung der hydraulische Sprung, wonach sich die Filmdicke erho6ht. In diesem soge-
nannten Ringflussbereich wird ein grofder Teil der Fliissigkeit transportiert, was sich auch weit unter-
halb des Wandstrahlbereiches an den Benetzungsgrenzen zeigt. In der Abbildung 7-13 (a)-(d) ist dies
anhand der erhohten Helligkeit erkennbar. Die Breite der benetzten Flache nimmt direkt unterhalb
des Strahlauftreffpunktes zu, so dass bei geneigten Oberflachen im untersuchten Bereich von ap, =
30 ° bis ap; = 90 ° die maximale Breite nicht auf Hohe des Strahlauftreffpunktes entsteht (vgl. Abbil-
dung 7-13 a-d). Unterhalb des Wandstrahlbereiches kann sich der Fliissigkeitsfilm weiter verbreitern,
was als divergierende Fliissigkeitstilmstromung bezeichnet wird, und nach einer Einlauflinge xg;,
konstant bleiben. Wird die benetzte Breite mit zunehmendem Abstand vom Strahlauftreffpunkt wie-
der geringer, so wird dies als konvergierende Fliissigkeitstilmstrémung (vgl. Abbildung 7-13 c, d) be-
zeichnet. In dem innerhalb dieser Arbeit untersuchten Parameterbereich entsteht im Anschluss an
den Strahlaufprall keine divergierende Fliissigkeitsfilmstromung. Bei geringen Volumenstrémen zieht
sich der konvergierende Fliissigkeitsfilm unterhalb des Strahlauftreffpunktes soweit zusammen, dass
sich diese Randiiberh6hungen berithren und eine Einschniirung bildet (vgl. Abbildung 7-13 b). Die
transportierte Fliissigkeit konzentriert sich in diesem Bereich. Nach der Einschniirstelle bildet sich
wiederum ein Fliissigkeitsfilm. Bei sehr geringen Volumenstromen entsteht eine Rinnsalstromung,
welche keine stationdre Stromung ausbildet und auf der Oberfliche maandert (vgl. Abbildung 7-13 a).

In Abbildung 7-13 (e) bis (h) sind
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Abbildung 7-14: Zusammenhang zwischen Radius des hydrau- kann. Die benetzte Breite der
lischen Spunges und Benetzungsradius auf Edelstahl 1.4301 Filmstromung mit Einschniirung
(Walzqualitat 2B) auftreffender, koharenter Fliissigkeits- (Abbildung 7-13 f) steigt nach dem

strahlen im Vergleich zu den Gleichungen 4.40, 4.41 und 7.1 Auftreffort an und sinkt danach

stark bis zum Minimum ab. Im Anschluss nimmt die Breite wieder zu. Die konvergierende Stromung
in Abbildung 7-13 (g) steigt ebenfalls an und nimmt nach einer kurzen Lauflange stark ab, bis ein na-
herungsweise konstantes Minimum erreicht wird. Demgegeniiber steigt die benetzte Breite bei der
konvergierenden Filmstromung mit h6herem Volumenstrom in Abbildung 7-13 (h) nach dem Auftref-
fort starker an und sinkt langsamer ab, wobei innerhalb des Untersuchungsbereiches (max. Lauflange
x =~ 850 mm) kein konstanter Bereich erreicht wird.
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Fliissigkeitsstrahl ohne Seitenbegrenzung: Benetzung am Auftreffort

Ein wichtiger Wert zum Vergleich der Reinigungswirkung im Wandstrahlbereich ist der horizontale
Benetzungsradius ryyg am Strahlauftreffpunkt. WILSON ET AL. [177] und WANG ET AL. [33,182] haben das
Verhaltnis zwischen horizontalem Radius des hydraulischen Sprunges und des Benetzungsradius ver-
glichen und empirische Gleichungen am Beispiel von Acryl- und Glasoberflachen abgeleitet (vgl. Ab-
schnitt 4.2). Der Vergleich mit eigenen Messungen auf geneigten Edelstahloberflichen (1.4301
Walzqualitét 2B) istin Abbildung 7-14 dargestellt. Die Zunahme des Benetzungsradius mit zunehmen-
dem hydraulischen Sprung lasst sich nicht mit Gleichung 4.40 beschreiben. Gleichung 4.41 folgt dem
Anstieg der Messwerte sehr gut, jedoch fehlt ein konstanter Anteil 1yy,, der eine sehr gute Korrelation
ermoglicht (R? = 0,99)

(7.1)

Theoretisch ist bei sehr geringen Volumenstromen ein benetzter Bereich ohne die Entstehung eines

4 .
Two = 3750 + Two, Mit 1y = 7,7 mm.

schieflenden Bereiches und somit ohne hydraulischen Sprung moglich, was der konstante Anteil in
der Gleichung 7.1 widerspiegelt.

g In Abbildung 7-15 ist die Abhangigkeit
des Benetzungsradius vom Volumen-
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Abbildung 7-15: Benetzungsradius ryyg am Ort des
Strahlaufpralls fiir Wasser bei = 25 °C in Abhangigkeit
vom Oberflachenneigungswinkel; Konfiguration 1 nach
Gleichung 4.39 und Gleichung 7.1; Konf. 2.1 (dp =

1,30 mm), Konfig. 2.2 (dp = 1,69 mm), Konfig. 2.3 (dp =
2,66 mm), Konfig. 2.3 (dp = 3,30 mm) nach Gleichung
4.42 mit der Bedingungen nach Gleichung 7.1 bei einem
statischen Kontaktwinkel 8, = 74,1 ° (Edelstahl 1.4301
Walzqu. 2B); rot markiert: Rinnsalstromung

Abschnitt 6.3 bestimmten statischen
Kontaktwinkel fir Edelstahl 1.4301
(Walzqualitat 2B) und dem Zusammen-
hang nach Gleichung 7.1 dargestellt. Die
theoretische Vorhersage zeigt eine gute
Ubereinstimmung mit den Messwerten.
Die Beriicksichtigung des Diisendurch-
messers dp (Konfiguration 2) nach Glei-
chung 4.42 fiihrt zu einer geringfligigen
Verschlechterung der Vorhersage des
Benetzungsradius. Unter Beriicksichti-

gung der Schwankung der Angaben zum Kontaktwinkel in der Literatur (vgl. Abschnitt 6.3), welcher
einen hohen Einfluss auf die Modellberechnung hat, kann davon ausgegangen werden, dass die Mo-
dellvorhersage (Gleichungen 4.39 und 7.1) im betrachteten Bereich eine gute Genauigkeit liefert.

Fliissigkeitsstrahl ohne Seitenbegrenzung: benetzte Breite des Fliissigkeitsfilmes

Neben dem Benetzungszustand im Wandstrahlbereich ist fiir die Reinigung die sich ausbildende Stro-
mung unterhalb des Auftrefforts von hohem Interesse. Zu diesem Zweck wird die benetzte Breite nach
x = 150 mm Laufldnge B;5, und die maximal benetzte Breite B, innerhalb des Messbereiches be-
stimmt (Abbildung 7-17 a bzw. b). Nach einer Lauflange von 150 mm zeigt die vertikale Oberflache
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250 A 2o =30° die grofdte benetzte Breite. Gegentliber dem Verhal-
® a: ; 60 ° ¢ ten im Auftreffbereich ist das Ergebnis umgekehrt.

200 4 X ap;=90° i o A Eine Erklarung des Unterschieds resultiert aus der
Gleichung 7.2 " LS wirkenden Gravitation, welche im Wandstrahlbe-

X

% A reich einen geringen Einfluss auf die Stromung hat.
- Im Bereich des Fliissigkeitsfilmes fiihrt eine ge-

100 - £ w neigte Oberflache zu einer h6heren Kraftwirkung in

Hauptstromungsrichtung, welche bei vertikaler

50 Ausrichtung am grofdten ist. Dies fithrt zu einer ho-

heren Beschleunigung und somit Geschwindigkeit

max. benetzte Breite B,,,,in mm

(=]

0 20 40 60 g0 100 des Flissigkeitsfilmes in Hauptstrémungsrichtung.

hor. Benetzungsradius ryy, in mm Im Falle der konvergierenden Fliissigkeitsfilmstro-
mung ist die Breite Fliissigkeitsfilmes bei Betrach-
Abbildung 7-16: maximale benetzte Breiteim  tung der gleichen Lauflinge fiir vertikale Oberfla-
Vergleich zum horizontalen Benetzungsradius  -hen deshalb grofer, als bei niedrigem Oberfla-
chenneigungswinkeln. Die maximal benetzte Breite ist vor allem fiir geringe und mittlere Volumen-
strome grofder gegeniiber der Breite nach einer Einlauflinge von xg;;, = 150 mm. Beziiglich der maxi-
mal benetzten Breite sind die Unterschiede zwischen den Neigungswinkeln klein, wobei die vertikale

Oberflache dennoch die grofite benetzte Breite aufweist.

WILSON ET AL. [177] konnten fiir Glas und PMMA zeigen, dass die maximale benetzte Breite mindestens
dem Doppelten des horizontalen Benetzungsradius am Auftreffort der Strahlen entspricht (Gleichung
4.43). Eigene Messungen zeigen, dass auf Edelstahl die maximal benetzten Breite grofier als dieser
Wert ist (vgl. Abbildung 7-16):

Bpmax = 2,4 wo, R? = 0,95 (7.2)
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Abbildung 7-17: (a) benetzte Breite nach x = 150 mm und (b) maximal benetzte Breite unterhalb
des Strahlauftreffpunktes (b) fiir Wasser bei 9= 25 °C auf Edelstahl 1.4301 (Walzqualitat 2B)

In Abbildung 7-18 sind die sich ergebenden Massestrom- und Volumenstromdichten in Abhadngigkeit
vom Massestrom bzw. Volumenstrom fiir unterschiedliche Neigungswinkel dargestellt. Bei kleinen
Massestrémen unter 0,02 kg - s~1ist die resultierende Massestromdichte (Massestrom bezogen auf
die benetzte Breite) bei den meisten Messungen relativ grof3, da in diesem Bereich meist Rinnsale
auftreten (rot markiert). Eine Ausnahme bilden die vertikalen Oberflachen, bei welchen dieser Zu-
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stand erst bei einem Massestrom < 0,01 kg - s~! auftritt. Daraus kann abgeleitet werden, dass bei glei-
chem Massestrom mit zunehmenden Neigungswinkel die Tendenz zur Rinnsalbildung sinkt. Bei gro-
Berem Massestrom sinkt die Massestromdichte ab und liegt im untersuchten Parameterbereich bei
ca. 0,15...0,2 kg - s~ 1-m~1. Die sich ergebende Volumenstromdichte befindet sich im Bereich von
0,5..0,7m3-h™1-m~1. Im Vergleich zu der empfohlenen Volumenstromdichte nach Gleichung 4.37
in Abschnitt 4.2 ist dies ein sehr geringer Wert. Weiterhin sind in Abbildung 7-18 vergleichend Mess-
werte von MORISON & THORPE [176] und die empirisch gewonnene Gleichung 4.38 eingefligt, welche
eine gute Ubereinstimmung mit eigenen Messungen zeigen.

Volumenstrom Vin I'min-!
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g ZE
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Abbildung 7-18: Masse- und Volumenstromdichte in Abhdngigkeit vom Masse- bzw. Volumenstrom,
150 mm unterhalb des Strahlauftreffpunktes, Wasser (9 = 25 °C), rot: Rinnsalstromung

Fliissigkeitsstrahl ohne Seitenbegrenzung: Einlaufldnge mit konstanter, benetzter Breite
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Abbildung 7-19: Einlauflange mit konstanter Filmbreite, Einzeldiisen, Fluidtemperatur von J =25 °C
fiir unterschiedliche Oberflaichenneigungswinkel, rot umrahmt: Rinnsalstrémung, gelb umrahmt:
Filmstromung mit Einschniirung, schwarz umrahmt: Filmstromung
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Fiir die Benetzung von Oberfldchen ist es ferner wichtig zu wissen, nach welcher Lauflange ein Bereich
mit konstanter, benetzter Breite erreicht wird und wie grof3 die daraus resultierende Volumen-
stromdichte ist. Fiir die Versuchspunkte, bei welchen sich kein konstanter Film einstellt, wird die Vo-
lumenstromdichte fiir die Lauflinge xg;, = 850 mm angegeben.

Generell steigt die notwendige Einlauflange bis zur Bildung einer stabilen benetzten Breite mit stei-
gendem Volumenstrom an. Die geringste Einlaufldnge bis zur Ausbildung einer ndherungsweise kon-
stanten Benetzung existiert bei einem Oberflichenneigungswinkel von ap; = 30° (Abbildung 7-19).
Die Werte fiir ap; = 60° liegen nur geringfiigig dartiber. Bei einem Neigungswinkel von ap; = 90°
steigt die Einlauflinge durch den grofieren Gravitationseinfluss an. Rinnsalstréomungen bilden sich
vorwiegend bei einem geringen Volumenstrom < 1,0 1 - min~! (rot markiert). Durch Erhéhen des Vo-
lumenstromes bilden sich vermehrt Einschniirungen mit anschliefdend schmalen Filmstréomungen un-
terhalb des Strahlauftreffpunktes (gelb markiert). Die Entfernung zwischen Aufgabestelle und Ein-
schniirung steigt mit zunehmender Volumenstromdichte. Die grofien Messabweichungen bei geringen
Volumenstromen sind auf die instationdren Benetzungszustinde beim Rinnsal und bei Stromungen
mit Einschniirungen zuriickzufiihren. Der Ubergang zwischen den ungiinstigen Rinnsalstrémung bzw.
Stréomungen mit Einschniirungen und einer Filmstromung liegt im Bereich von 1,2 ...1,6 1 - min~1. Ab
ca. 1,6 1 - min~? flieRt die Flissigkeit in einem Film ab, wobei nur bei einem hohen Volumenstrom (ca.
> 2,01-min~1) eine hohe Oberflichenbenetzung entsprechend Abbildung 7-13 (d) auftritt.

Einfluss der Art der Fliissigkeitsaufgabe
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Abbildung 7-20: benetzte Breite eines Fliissigkeitsfilmes x = 800 mm unterhalb der Aufgabestelle
mit (a) Einzeldiisen und (b) einem Uberlaufwehr mit 100 mm Breite auf Edelstahl 1.4301
Walzqualitat 2B, fiir unterschiedliche Oberflaichenneigungswinkel, Fluidtemperatur 9 =25 °C

Wie im Abschnitt 4.2 beschrieben, kann die Art der Fliissigkeitsaufgabe einen Einfluss auf die Benet-
zung haben. Zu diesem Zweck wird die benetzte Breite von Einzeldiisen und einem Uberlaufwehr auf
einer Oberflache ohne seitliche Begrenzung miteinander verglichen. Beispielhaft ist das nach einer
Einlauflinge von xg;, = 800 mm in Abbildung 7-20 (a) fiir Einzeldiisen und (b) Uberlaufwehr gezeigt.
Durch die hohe Querstromung um den Auftreffpunkt des Fliissigkeitsstrahls und der variierenden
Stromungsform, schwankt die benetzte Breite bei den Diisen deutlich. Demgegentiber ist bei der Auf-
gabe mit einem Uberlaufwehr die benetzte Breite nur geringen Schwankungen unterlegen. Erkennbar
ist bei der Filmerzeugung mittels Uberlaufwehr, dass fiir einen Neigungswinkel von ap; = 60 ° und
90 ° ein sehr geringer Unterschied besteht und bei beiden die benetzte Breite nahezu linear mit dem
Volumenstrom ansteigt (Abbildung 7-20 b). Grof3ere Abweichungen treten bei einem Neigungswinkel
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von ap; = 30 ° auf. Hierbei steigt die benetzte Breite nicht so stark mit dem Volumenstrom an, wie bei
hoheren Neigungswinkeln.

Aus dem Volumenstrom und der benetzten Breite lasst sich wiederum die Volumenstromdichte nach
Gleichung 4.1 berechnen. Die Ergebnisse sind in Abbildung 7-21 (a) fiir den Spritzstrahl von Einzel-
diisen und in Abbildung 7-21 (b) fiir das Uberlaufwehr gegeniibergestellt. Beim Spritzstrahl variiert
die Volumenstromdichte zwischen I, = 0,6 ...3,2m3 -h™m™! infolge der unterschiedlichen Stré-
mungsformen deutlich. Eine geringe Volumenstromdichte resultiert aus einer hohen benetzten Breite
bei gleichzeitig geringem Einsatz an Fliissigkeit. Bei Anwendung des Uberlaufwehres, bei welchem im
Messbereich keine Rinnsalstromung auftrat, ergibt sich eine Volumenstromdichte im Bereich von Iy, =
2,7 ..3,2m3-h™m™. Im Vergleich zur empfohlenen Volumenstromdichte (Gleichung 4.37) bilden
sich bei einer Stromung ohne seitliche Storungen (zum Beispiel Wande oder andere Fliissigkeitsfilme
einer zweiten Diise) besonders beim Uberlaufwehr hohe Werte.
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Abbildung 7-21: mittlere Volumenstromdichte nach Einlauflange xg;, = 800 mm auf Edelstahl
1.4301 Walzqualitit 2B mit (a) Einzeldiisen und (b) einem Uberlaufwehr mit 100 mm Breite, fiir un-
terschiedliche Oberflachenneigungswinkel, Fluidtemperatur J = 25 °C

Fliissigkeitsstrahl ohne Seitenbegrenzung: Benetzung mehrerer Fliissigkeitsstrahlen

Die fiir die Benetzung von Oberflichen ohne seitliche Begrenzung gewonnenen Erkenntnisse ergeben
erste Anhaltspunkte, wie sich ein Fliissigkeitsfilm auf der Oberflache ausbildet und welche Volumen-
stromdichten zu erwarten sind. Bei der Reinigung wird eine vollstindige Benetzung der Oberflache
angestrebt, wozu in realen Anlagen beim Einsatz von statischen Reinigungsgeraten mehrere Diisen-
offnungen (zum Beispiel bei der Verwendung von statische Spriihkugeln) vorhanden sind. Die sich
ausbildenden Fliissigkeitsfilme konnen sich gegenseitig beriihren und somit zu veranderten Volumen-
stromdichten fithren.

Giinstigstenfalls ist der benetzte Bereich um die auftreffenden Strahlen mindestens so grofd bzw. der
Abstand zwischen den Diisen L so klein, dass es zu einer Beriihrung kommt. Diese Bedingung ist er-
fiillt, wenn der Abstand zwischen den Diisen kleiner als die maximal benetzten Breite B,y ist:

Lp < Bmax (7.3)
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Abbildung 7-22: resultierende Volumenstromdichte
bei maximaler Breite des Filmes bezogen auf eine
Diise in Abhédngigkeit des Diisenzwischenabstandes
bei mehreren Diisen fiir VE-Wasser bei J= 25 °C

mit vertikaler Edelstahloberflache (1.4301

Walzqualitat 2B), Linie: Modell nach Gleichungen

4.39, 7.1 und 7.2; rot markiert: keine Beriihrung
zwischen den Flissigkeitsfilmen

Zur Uberpriifung dieser Bedingung wurden
Messungen mit Mehrfachanordnung von Diisen
durchgefiihrt und deren gegenseitige Beein-
flussung ermittelt. Abbildung 7-22 stellt die re-
sultierende Volumenstromdichte bei maxima-
ler Breite fiir unterschiedliche Diisenanzahl
und Abstidnde untereinander gegeniiber. Bei
sehr nahe beieinanderliegenden Strahlauftreff-
punkten bildet sich ein in Bezug zum Volumen-
strom schmaler Fliissigkeitsfilm aus (hohe Vo-
lumenstromdichte). Wird der Abstand zwi-
schen den Auftreffpunkten vergrofiert, so
nimmt die benetzte Breite zu bzw. die Volu-
menstromdichte ab. Dies erfolgt, bis die Fliis-
sigkeitsfilmstromungen keinen gemeinsamen
Beriihrungspunkt mehr aufweisen und sepa-
rate Filme bilden. Der Vergleich mit der Be-
rechnung der benetzten Breite am Strahlauf-

treffpunkt (Gleichungen 4.39 und 7.1) und der Bedingung nach Gleichung 7.2 zeigt, dass ein Abschat-

zung des Benetzungsverhaltens moglich ist. Bei der Auswahl und Auslegung des Reinigungsgerates

sollte dies beachtet werden. Als Beispiel ist die Auswahl einer statischen Spriihkugel mit definiertem

Lochbild zur Erzeugung des Diisenzwischenabstandes auf der Oberflidche unter Berticksichtigung des

Dusendurchmessers, -druckes und -abstandes zur Oberfliche zu nennen.

Fliissigkeitsfilm mit Seitenbegrenzung (Uberlaufwehr): Benetzungshysterese
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Abbildung 7-23: spezifische Schattenflache fiir abnehmende Volumenstromdichte (a) und
zunehmende Volumenstromdichte (b) auf der Oberflache 1.4404, Elektropoliert und einem
Neigungswinkel von ap; = 90°, VE-Wasser bei J9= 25 °C
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Durch die Veranderung der Volumenstromdichte kann es zu unterschied-
lichen Benetzungszustdnden auf der Oberfliche kommen. Am Beispiel ei-
ner elektropolierten Oberflache ist die Hysterese bei einer sinkenden Vo-
lumenstromdichte bis zum Filmaufriss und einer steigenden Volumen-
stromdichte bis zu einer vollstindigen Benetzung im Vergleich zur resul-
tierenden spezifischen Schattenflache (Gleichung 4.30, 1 = vollstidndig be-
netzt) in Abbildung 7-23 dargestellt. Das Auf- bzw. Abreif3en des Filmes ist
bei sinkender Volumenstromdichte relativ groffen Schwankungen unter-
legen (Iyx =~ 0,4..0,6 m®-h™'-m™%, Abbildung 7-23 a). Der Film reifRt
bei einem Neigungswinkel von ap; = 90° vorwiegend seitlich von der Be-
grenzung ab und bildet einen lokalen Film, der sich mit fortschreitender
Laufldnge zusammenzieht (konvergierende Filmstrémung) und im Rand-
bereich der Strémung zu einer Filmdickeniiberhéhung fiihrt. Die Uberho-
hung ist zum Beispiel auch bei den Messungen mit Fliissigkeitsstrahlen be-
obachtet worden (vgl. Abbildung 7-13). Ein Filmaufreifden innerhalb der
Filmstromung, wie sie z. B. in Abbildung 4-5 schematisch dargestellt ist,
Abbildung 7-24: auf- konnte bei diesem Neigungswinkel nicht beobachtet werden. Erst bei ge-

gerissener Fliissigkeits-  rjngem Neigungswinkel trat dieses Verhalten bei zunehmender Volumen-
film; a? = io’ FV_T stromdichte auf (vgl. Abbildung 7-24). Weiterhin zeigt sich, dass beim Auf-
084m=-h™"-m und Abreifien der Fliissigkeitsfilme die benetzte Oberfliche sprunghaft
absinkt, wobei die benetzte Flache ausgehend von der vollstindigen Benetzung (ap = 1) um ca. 40 %
abnimmt (ap = 0,6). Der Vergleich der spezifischen Schattenflachen bei gleicher Volumenstromdichte
zeigt, dass die benetzte Oberfliche bei zunehmender Volumenstromdichte gegeniiber einer abneh-
menden Volumenstromdichte geringer ist. Eine vollstindige Benetzung wird bei zunehmender Volu-

menstromdichte im Bereichvon Iy = 1,8...1,9m3-h™1 - m™!

erreicht, wohingegen bei abnehmender
Volumenstromdichte dieser Zustand bis I, = 0,4 ...0,6 m3 - h™! - m~?! aufrecht erhalten werden kann.
Es ergibt sich fiir alle untersuchten Substrate eine grofie Hysterese zwischen vollstandiger Benetzung

und Filmab- bzw. -aufriss im Bereich von AI; ~ 1,2...1,5m3-h™1 - m™1,

Filmauf- und abriss mit Seitenbegrenzung (Uberlaufwehr): Einfluss der Oberfliche

Das Benetzungsverhalten von Fliissigkeitsfilmen wurde in der Literatur schon vielfach unter Nutzung
von unterschiedlichen Makrostrukturen untersucht (vgl. Abschnitt 4.2). Der Einfluss der Oberflache
unter Beriicksichtigung deren Bearbeitung, durch die Mikrostrukturen entstehen, wurde kaum er-
forscht, weshalb im Folgenden Abschnitt der Einfluss der Oberflachenstruktur auf das Benetzungsver-
halten des Fliissigkeitsfilmes untersucht wird. Als Filmaufgabevorrichtung wurde das Uberlaufwehr
eingesetzt, die Untersuchungen erfolgten in einem Kanal mit seitlicher Begrenzung, wobei die verti-
kale Oberflaichenneigung genutzt wurde. Untersucht wurde das unterschiedliche Auf- und Abreifsen
des Fliissigkeitsfilmes durch Veranderung der Volumenstromdichte.

Die Untersuchungsergebnisse des Filmauf- und -abreifdens bzw. der vollstindigen Oberflachenbenet-
zung fiir eine vertikale Oberflache sind in Tabelle 7-1 zusammengefasst. Angegeben ist die kritische
Volumenstromdichte, bei welcher der Fliissigkeitsfilm die Oberfldche vollstindig benetzt, aber bei
weiterer Verringerung des Volumenstromes auf- bzw. abreiffen wirde. Die kritische Volumen-
stromdichte variiert nur geringfiigig mit dem Oberflichenmaterial und der Bearbeitung. Insgesamt
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sind die Unterschiede unter Berticksichtigung der Messabweichung gering. Tendenziell zeigen die bes-
ten Benetzungseigenschaften die geschliffenen und gewalzten Oberflaichen, wohingegen die elektro-
polierten Oberflichen die schlechtesten Benetzungseigenschaften besitzen. Bei der Versuchsdurch-
fiihrung konnte beobachtet werden, dass besonders bei den elektropolierten Oberflichen das méan-
dern der Rinnsale gegeniiber den iibrigen Oberfladchen, auch bei hoheren Volumenstromdichten auf-
trat. Allein mit dem Kontaktwinkel ldsst sich dies nicht erklaren, weil einerseits zwar die elektropo-
lierten Oberflachen einen grofien Kontaktwinkel aufweisen, aber auch die gewalzten Oberflachen ei-
nen hohen Kontaktwinkel besitzen (vgl. Abschnitt 6.3). Umgekehrt ist bekannt, dass makrostruktu-
rierte Oberfldchen ein besseres Benetzungsverhalten bzgl. der Stabilitdt von Fliissigkeitsfilmstrémun-
gen haben konnen. Dies zeigte zum Beispiel AUSNER [153] in seiner Arbeit anhand von strukturierten
Oberflachen, wobei die makroskopische Lamellenstruktur quer zur Hauptstromungsrichtung ausge-
bildet war. PASCHKE [240] zeigte das stabilisierende Verhalten ebenfalls fiir die Querlamellen und einer
Pyramidenstruktur. Er fiihrte das gegeniiber glatten Oberflachen bessere Benetzungsverhalten auf die
veranderte Stromungsfithrung im Strukturbereich und/oder den periodischen Anderungen der Be-
netzungshysterese durch den Wechsel der Strukturneigungen zuriick. Gleichmaf3ige Mikrostruktur
mit Wechsel der Neigung weisen vor allem die quer geschliffenen Oberflachen auf (vgl. Abschnitt 6.2).
Mikrostrukturen in Strémungsrichtung fithren den Fliissigkeitsfilm besser, wodurch Querstromungen
vermindert werden und somit das Benetzungsverhalten verbessert wird. Die Erklarung fiir das bes-
sere Benetzungsverhalten der gewalzten Oberflachen lasst sich ebenfalls aus den Erkenntnissen zu
den makroskopischen Messungen von PASCHKE ableiten. Die Struktur ist durch ihre vielen Taler und
Erhebungen mit der makroskopischen Pyramidenstruktur vergleichbar. Die Erhebungen lenken die
wandnahe Fliissigkeit um und verbreitern somit den benetzten Bereich. Im Falle von elektropolierten
Oberflachen werden diese z. B. aus den Walzprozess stammenden Strukturen geglattet, wodurch die
positive Wirkung auf das Benetzungsverhalten verhindert wird.

Tabelle 7-1: kritische Volumenstromdichte fiir das Filmauf- bzw. -abreif3en und minimale Volumen-

stromdichte fiir die vollstdndige Benetzung unterschiedlicher Oberflachen, Neigungswinkel ap; =
90 °, VE-Wasser bei 9= 25 °C

Material Oberflachenbearbeitung Kritische Volumen- Volumenstromdichte fiir
stromdichte vollst. Benetzung
IFyyinm®-h™1-m™1 Iyinm3-h™1-m™!
1.4301 Walzqualitit 2B 0,38 + 0,08 1,75+ 0,19
1.4404 Feingeschmirgelt 0,51+0,12 1,81+ 0,45
1.4404 Elektropoliert 0,49 + 0,12 1,85+ 0,19
1.4404 Walzqualitit 2B 0,43 40,13 1,77 £ 0,23
1.4404 Geschliffen 0,36 £ 0,12 1,67 £ 0,21
(in Hauptstrémungsrichtung)
1.4404 Geschliffen (quer zur Hauptstro- 0,36 + 0,13 1,75+ 0,25
mungsrichtung)
1.4435 Elektropoliert 0,55+ 0,02 1,85+ 0,18
1.4435 Walzqualitit 2B 0,40 + 0,07 1,69 £ 0,22

Insgesamt decken sich die Ergebnisse der kritischen Volumenstromdichte mit den Messergebnissen
anderer Wissenschaftler, z. B. DONIEC und MUNAKATA, und den berechneten Kennwerten, z. B. BANKOFF
und PONTER ET AL. (vgl. Anhang A4 Tabelle A 4). Die kritischen Volumenstromdichten in Tabelle 7-1
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lassen sich iiber die Gleichung 4.2 in die dimensionslose Reynolds-Zahl umrechnen und liegt im Be-
reich von Re; = 112 ...171. Alternativ kann dies unter Anwendung der Gleichung 4.45 als kritische
Filmdicke angegeben werden, womit sich diese im Bereich von §; = 0,31 ... 0,35 mm ermitteln lasst.
Die Ergebnisse liegen somit im Bereich der theoretisch berechneten kritischen Filmdicken nach MORI-
SON ET AL. (Gleichung 4.32 in Kombination mit Gleichung 4.45; i (ap; = 90 ©) = 0,29 mm) und HART-
LEY & MURGATROYD (Gleichung 4.16; 6 (ap; = 90 °) = 0,37 mm).

0,7

MTE Ausgehend von einem nicht vollstandig
O 14301 Walzqualitat2B St
[«5] - -
2 06 - 14404 Feingeschmirgelt . benetzten Zustand ist in Tabelle 7-1 zu
% X  1.4404 Elektropoliert / satzlich die minimale Volumen-
. | e 1.4404 Walzqualitit2B ° . . v 1s

S E 0,5 A 14404 Geschliffen (ings) . stromdichte fiir eine vollstindige Benet-
22 X 1.4404 Geschliffen (quer) zung im Bereich von Iy =

= = 04 - ¢ 1.4435Elektropoliert 7 3 1 1
°E’ % 1,67 ..1,85m>-h™'m~ angegeben.
% = 0,3 - +20%, ’ . Der Wert liegt leicht unterhalb der von
E 5 . MTE — ) _ ASME-BPE [12] fiir die Reinigung von
3 ’ Rl _'20 % nicht immergierten Systemen empfoh-
T 01 - - lenen Volumenstromdichte. Kleinste

< ’ z -
- Storungen fiihren bei den Versuchen zu
0,0 ' ' ' unterschiedlichem Benetzungsverhal-
0 25 50 75 100

h K kel 6 in ® ten, weshalb bei diesen Messungen der
statischer Kontaktwinkel 6, in

Abbildung 7-25: kritische Volumenstromdichte in Ab-

hangigkeit vom statischen Kontaktwinkel, berechnet aus Weiterhin ist es moglich, die gemessene
der minimalen Gesamtenergie (MTE) nach [163] und kritische Volumenstromdichte, bei der
gemessene Werte, VE-Wasser bei J= 25 °C gerade noch eine vollstindige Benet-

Fehler relativ grofs.

zung der Oberflache auftritt, mit den theoretisch berechenbaren Werten aus der Bedingung der mini-
malen Gesamtenergie (MTE; vgl. Gleichungen 4.24 bis 4.26) zu vergleichen. Es kann durch eigene Mes-
sungen bestitigt werden, dass der Ansatz mit der minimalen Gesamtenergie fiir die meisten Messun-
gen eine gute Ubereinstimmung mit der theoretischen Vorhersage liefert (siehe Abbildung 7-25). Ho-
here Abweichung treten vor allem bei elektropolierten und feingeschmirgelten Oberflachen auf.

2 Filmauf- und abriss mit Seitenbegren-
o 2 xvollstindige Benetzung zung (Uberlaufwehr): Einfluss des
=R : . ¥ Oberflichenneigungswinkels
£ o £ 15 AFilmaufriss %(
= % = Fiir die Oberfliche 1.4301 Walzqualitit
E_ 5 e %( %( 2B wurde zusatzlich der Einfluss des
s 1 i ) . . .
& g = B = Oberflachenneigungswinkels mit
% % .E: 0,5 Uberlaufwehr als Aufgabevorrichtung
2 g g & & & A A untersucht. Die Ergebnisse sind in Ab-
e E 2 o A A A bildung 7-26 dargestellt. Erkennbar ist,
0 15 30 45 60 75 99 dass mit zunehmendem Oberflachen-
Oberfldchenneigungswinkel ap in ° neigungswinkel die kritische und mini-
Abbildung 7-26: Einfluss des Oberfladchenneigungswinkels male Filmdicken ansteigen. Dies be-
auf das Filmaufreifden bei sinkender und die vollstiandige deutet, dass ein niedriger Oberflichen-

Benetzung bei ansteigender Volumenstromdichte, VE-Was-

neigungswinkel das Risiko von aufrei-
ser bei 9= 25 °C
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Benden Fliissigkeitsfilmen und der dabei eventuell auftretenden Rinnsalstrémung verringert. Dies
scheint ein Widerspruch gegeniiber der tendenziell hdheren benetzten Breite mit ansteigendem Ober-
flaichenneigungswinkel unterhalb des Strahlauftreffpunktes darzustellen, wobei keine seitlichen Be-
grenzungen eingesetzt wurden. Die Untersuchungen von AUSNER [153] bestdtigen jedoch das Verhal-
ten. Er verglich zwei Neigungswinkel fiir unterschiedliche mit Wasser benetzte Oberflachen, wobei
sich ebenfalls zeigte, dass der hohere Neigungswinkel zu einer hoheren kritischen Reynolds-Zahl und
somit kritischen Volumenstromdichte fiihrt. Eine Erklarung ist die resultierende Kraft aus den Grenz-
flaichenenergien, welche bei den Messungen ohne seitliche Begrenzung infolge einer Dreiphasen-
grenze entstehen kann. Bei vollstandiger Benetzung existiert auf der Oberflache kein Kontaktpunkt
der drei sonst beteiligten Phasen, weshalb an dieser Stelle die Kraft aus den Grenzflachenenergien null
ist. Erst Storstellen oder schwankende Filmdicken fithren zu dieser Dreiphasengrenze, wodurch der
Film mit seitlicher Begrenzung aufreifit. Da bei geringem Neigungswinkel und geringem Volumen-
strom die Filmstromung eine geringere Geschwindigkeit besitzt [240] und tendenziell auch grofiere
Filmdicken bilden [189], besitzt die Stromung weniger Turbulenz. Wellen, welche bis zur Substrat-
oberflache wirken, sind kaum vorhanden, weshalb diese Filme eine geringere Neigung zum Aufreifien
haben. Bei hohem Neigungswinkel steigt die Geschwindigkeit, die Filmdicke sinkt und die Turbulenz
im Film nimmt zu, was zu Wellen und hoherer Verwirbelung fiihrt, wodurch der Film aufreift.

Zusammenfassung der Oberflachenbenetzungsergebnisse

Die Oberfladchenbenetzung im Auftreffbereich lasst sich durch Gleichung 4.39 und Gleichung 7.1 be-
schreiben. Ferner ist die Gleichung 4.38 zur Berechnung der Massestromdichte anwendbar. Unterhalb
eines Massestromes von 0,02 kg - s~! ist die Gleichung nicht anwendbar, weil Rinnsalstrémungen auf-
treten. Auch das Auf- bzw. Abreifden eines Fliissigkeitsfilmes kann mit der Bedingung der minimalen
Gesamtenergie (Gleichungen 4.24 bis 4.26) ndherungsweise beschrieben werden.

Zusatzlich weisen die Ergebnisse darauf hin, dass die Art der Filmerzeugung einen entscheidenden
Einfluss auf die Oberflaichenbenetzung hat. Die Vergleichbarkeit unterschiedlicher Literaturergeb-
nisse ist deshalb schwierig. Auch die industrielle Anwendbarkeit der Ergebnisse muss immer im Kon-
text der Versuchsbedingungen beurteilt werden.

Die Volumenstromdichte eines Fliissigkeitsstrahles ohne seitliche Begrenzung liegt im Bereich von
0,5- 0,7m3-h™1-m™1, wasim Vergleich fiir die Reinigung empfohlenen Werte gering ist. Die Anwen-
dung eines Uberlaufwehres zur Filmerzeugung fiihrt zu deutlich groferen Volumenstromdichten im
Bereich von I, = 2,7...3,2m3 - h™'m™1. Die Untersuchung mit seitlicher Begrenzung zeigt, dass fiir
eine vollstindige Benetzung eine Volumenstromdichte von [, ~ 1,8...1,9 m3 - h™! - m~! notwendig

ist. Dies ist groRer als die kritische Volumenstromdichte Iy = 0,4...0,6 m®*-h™' -m™%.

Um eine fiir die Reinigung vollstandige Benetzung der Oberflache gewahrleisten zu kdénnen, sollte zu
Beginn des automatischen Reinigungsprozesses eine Volumenstromdichte von mindestens [y =
1,9 m3-h™1-m™1 bei vertikalen Oberflichen angewandt werden. Im Anschluss kann die Volumen-
stromdichte wieder abgesenkt werden. Jedoch sollte sie nicht unter I, ~ 0,6 m3-h™!-m™?! sinken.

Fiir geringere Neigungswinkel konnen diese Werte weiter gesenkt werden.

Der Abstand zwischen den einzelnen Strahlauftreffpunkten sollte fiir die Reinigung so gewahlt wer-
den, dass sich die Fliissigkeitsfilme iiberlappen und somit eine vollstindige Benetzung der gesamten
Oberfliche sicherstellen. Ist dieser Uberlappungsbereich klein, so kénnen geringe Volumenstromdich-
ten realisiert werden. Zum Erreichen der empfohlenen Volumenstromdichte ist es jedoch notwendig,
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eine grofRe Uberlappung der Fliissigkeitsfilme durch einen geringeren Abstand zwischen den Strahl-
auftreffpunkten zu realisieren.

Da sich bei der Untersuchung der unterschiedlichen Oberflichen herausgestellt hat, dass der Unter-
schied zwischen den Oberflachen sich nur im Rahmen der auftretenden Messschwankungen auswirkt,
werden alle nachfolgenden Versuche mit der Edelstahloberflache 1.4301, Walzqualitat 2B, durchge-
fiihrt.

7.2.2 Filmdicke und Filmdickenverteilung

Zur Charakterisierung der Filmstromung bei der Reinigung werden im folgenden Abschnitt die Film-
dickenmessungen der gewdhlten Messmethoden ausgewertet, Filmdickenparameter bestimmt und
die Ergebnisse miteinander verglichen.

Parameter der Filmdicke aus der flichenbezogenen Auswertung (Fluoreszenzmethode)

y in mm
®) o 30 60
’ 2 1
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E Lt
E :
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Abbildung 7-27: Originalbild (a) im Vergleich zur berechneten Filmdicke (b) fiir einen Fliissigkeits-
film auf Edelstahl 1.4301 2B bei den Parametern ap; = 90°% Res = 734; I, = 2,4m3-h™1-m™1

Mit Hilfe der Fluoreszenzmethode wird die Filmdicke entsprechend der im Abschnitt 6.9.2 beschrie-
benen Schritte lokal aufgeldst berechnet. Der Flissigkeitsfilm wird seitlich durch Wande begrenzt,
was die Stromung am Rand verdndert und zu Menisken fiihrt. Deshalb wird nur der mittlere Bereich
in einem Abstand von 20 mm von den Seitenrdndern ausgewertet (Abbildung 7-27 a). Bereiche die
bei der optischen Detektion zum Beispiel durch Totalreflektion iiberbelichtet sind und somit den Giil-
tigkeitsbereich der Gleichung 6.21 iiberschreiten, werden als ungiiltig definiert (Matlab: NaN, Not a
Number) und sind in der Darstellung der lokal aufgelésten Filmdicke als weifée Bereiche erkennbar
(Abbildung 7-27 b).
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Abbildung 7-28: (a) Filmdickenprofil (weifde Linie Abbildung 7-27 b) und Kennzahlen der Filmdicke,
(6g) = 8 = 0,39 mm; (b) relative Haufigkeitsdichte fiir gesamten Auswertebereich, Verteilung der

Grundfilmdicke und grofse Wellen, Erwartungswert fiir Grundfilmdicke (6g) = dg = 0,26 mm und
grofze Wellen (Sy) = 0,64 mm; ap; = 90°% Res = 734; [y = 2,4m3-h™!-m™1!

Am Beispiel des Filmdickenprofils in der Mitte des Substrates (weifde Linie Abbildung 7-27 b) sind in
Abbildung 7-28 (a) die bestimmten Filmdickenkennwerte minimal Filmdicke 6,;,, mittlere

Filmdicke &, maximale Filmdicke &,,,¢ und die Standardabweichung o dargestellt. Zusatzlich ist die

mittlere Grundfilmdicke 8 eingetragen, die entsprechend der Beschreibung im Anhang A6 bestimmt

wird. Abbildung 7-28 (b) stellt die relative Haufigkeitsdichte fiir den gesamten Auswertebereich und

die Erwartungswerte fiir die Grundfilmdicke (5g) = 85 sowie die Hohe grofRer Wellen () dar. Es

zeigt sich, dass bei der Bestimmung der Grundfilmdicke Unterschiede zwischen der Auswertung eines

Filmdickenprofils und des gesamten Auswertebereiches entstehen. Eine Ursache ist die ungleichma-

Bige Verteilung der Wellen, was auch in Abbildung 7-27 (a) sichtbar ist. Zur Auswertung von Tenden-

zen bei Parameterdnderungen sind dennoch beide geeignet.
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Abbildung 7-29: dimensionslose mittlere Filmdicke im
Vergleich zu den Ergebnissen ausgewahlter Autoren; ZHOU
ET AL. (Case 2): Einstromung durch Glaskugelpackung und

Filmaufgabe mit 28 mm langen Platte
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Der Vergleich der aus der mittleren
Filmdicke berechneten dimensionslo-
sen Filmdicke (Gleichung 4.5) eigener
Messungen mit den Werten anderer Au-
toren bestdtigt tendenziell eine gute
Ubereinstimmung der Messwerte (Ab-
bildung 7-29). Gegeniliber TAKAMASA &
HAZuku [209] sind die eigenen Mess-
werte besonders bei hoheren Reynolds-
Zahlen Res > 400 geringfiigig hoher.
Dargestellt ist in dieser Abbildung auch
die Gleichung entsprechend der NUS-
SELT’schen Theorie ([165], Gleichung
4.45), welche fiir geringe Reynolds-Zah-
len eine gute Naherung liefert. Bei stei-
genden Reynolds-Zahlen fiihrt sie je-
doch zu Abweichungen.
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Abbildung 7-30: mittlere Filmdicke in Abhangigkeit von der Filmreynolds-Zahl (Gleichung 4.2) bzw.
Volumenstromdichte fiir unterschiedliche Oberflachenneigungswinkel (gesamter Auswertebereich)
Tendenziell steigt die mittlere Filmdicke mit steigender Volumenstromdichte bzw. Reynolds-Zahl an
(Abbildung 7-30). Die Filmdicke verringert sich bei ansonsten gleichen Volumenstromdichten zwi-
schen den Oberfldchenneigungswinkeln ap; = 15 ° und 30 ° signifikant, wohingegen die Abnahme bei
weiter zunehmendem Oberflaichenneigungswinkel geringer wird. Begriinden lasst sich dies zum Bei-
spiel mit der relativen Anderung der mittleren Filmdicke entsprechend der NUSSELT’schen Theorie
(Gleichung 4.45):

__3(sinap) _
—1= \Isin apiz 1 (7.4)

In Tabelle 7-2 ist ein Auszug aus den theoretischen und den gemessenen Anderungen der mittleren

F5=

Ovll >l
[ [N}

Filmdicke bei variierendem Oberflachenneigungswinkel zusammengefasst. Dies bestatigt grundsatz-
lich die Tendenz des abnehmenden Winkeleinflusses auf die mittlere Filmdicke mit zunehmendem
Oberflachenneigungswinkel. Abweichungen resultieren aus den vorhandenen Messfehlern und der
Annahme eines quadratischen Strémungsprofils in Gleichung 4.45, welches auf Grundlage einer lami-

naren Filmstromung von NUSSELT bestimmt wurde.

Tabelle 7-2: relative Anderung der Filmdicke, Vergleich der theoretischen und gemessenen Werte

Anderung des theoretische Anderung der ~ gemessene Anderung der

Oberflachenneigungwinkels ap, mittleren Filmdicke F gy, mittleren Filmdicke F ,,,
15°>22,5° 12,2 % (-11,7 + 3,4) %
22,5°>30° 8,5 % (-11,0 +3,2) %
30°>60° -16,7 % (-88+42)%
60°->90° 4,7 % (-3,8+2,8) %

Die Anderung der dimensionslosen Filmdicke in Abhingigkeit von der Reynolds-Zahl ldsst sich mit

einem Potenzansatz in Anlehnung an Gleichung 4.50 beschreiben (R? = 0,91)
5% =1,20 Re™, (7.5)

wobei die Koeffizienten geringfiigig von ZHOU ET AL. [190] abweichen. Unterschiede entstehen zum
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Beispiel infolge ungleicher Fliissigkeitsaufgaben, wobei ZHOU ET AL. Glaskugeln innerhalb des Uber-
laufwehres und eine geringere Einlauflinge nach der Fliissigkeitsaufgabe von xgj, = 160 mm nutzten.

@) (b)
05 = 15 22,5 015
ap;=15° O ap=22,5° s =30°
i} Aap=30° X apj=45° . f“”_zgo
204 eap=60° xap=90° E *p1= 00
@ = X ap) = 90
% o 0,1
5 03 Z
£ 3 { é
— =
& 0,2 g 3 i X
= é £0,05 E &2
£ ] & A
£01 § X o
g ? %
0 g 0
0 200 400 600 800 0 200 400 600 800
Reynolds-Zahl Re¢ Reynolds-Zahl Re
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5
Volumenstromdichte I'yinm? - h'! - m! Volumenstromdichte Iy inm3 - h1 - m-1

Abbildung 7-31: (a) minimale Filmdicke und (b) mittlere Standardabweichung in Abhangigkeit von
der Volumenstromdiche, Reynolds-Zahl fiir unterschiedliche Oberflaichenneigungswinkel

Die minimale Filmdicke verhalt sich grundsatzlich wie die mittlere Filmdicke. Mit zunehmender Rey-
nolds-Zahl bzw. Volumenstromdichte steigt sie an und mit zunehmendem Oberflachenneigungswin-
kel sinkt sie (Abbildung 7-31 a). Bei einer vertikalen Oberflache verdandert sich die minimale Filmdicke
oberhalb von Rer > 400 kaum, was bei gleichzeitiger Zunahme der mittleren Filmdicke (siehe Abbil-
dung 7-30) eine Zunahme der Wellenhéhe und/oder Wellenfrequenz zur Folge haben miisste.
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(a) ap; = 30 °; Reg = 143 (b) ap; = 30° Re; = 734 (c) apy =90° Re; = 734
,=05m3-h™1-m™! L, =24m3-h™1-m™! ,=24m3-h™1-m™!
Abbildung 7-32: Fluoreszenzaufnahmen von Fliissigkeitsfilmstromungen mit variablen Parameter
Durch die iiberstrahlten Bereiche (Totalreflektion, vgl. Abschnitt 6.9.2), meist an den Fronten grofder
Wellen, lassen sich mit der Fluoreszenzmethode innerhalb des Auswertebereiches keine maximalen
Filmdicken bestimmen. Die Auswertung der maximale Filmdickenschwankung (Gleichung 4.47) und
der Wellenamplitude (Gleichung 4.48) ist somit nicht moglich.
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01'008 A @pr =30 © Die Welligkeit der Filmoberflache ldsst sich mit
I-S. 005511;60 o I l 1 l Hilfe der Fluoreszenzmethode anhand der Stan-
§ 1,006 ap; =90 ° & A dardabweichung innerhalb des Messbereiches be-
:-E: i i % i % i werten (Abbildung 7-31 b). Ausgehend von einer
%) 1,004 % ? é‘ T geringen Filmreynolds-Zahl steigt die mittlere
< % 2 JI: Standardabweichung an, wobei die Werte bei ge-
f.f—_: i I ringen Reynolds-Zahlen und unterschiedlichen
é 1,002 i Oberflachenneigungswinkeln nidherungsweise

identisch sind. In diesem laminar-welligen Bereich

1 existieren voneinander abgrenzbare Einzelwellen,
0 200 400 600 800 die erhoht erscheinen (Abbildung 7-32 a). Die
Reynolds-Zahl Re; Wechselwirkungen und Kollisionen zwischen gro-

Ben Wellen fiihren im vollturbulenten Bereich zu

00 05 _ 10 1:5 20 25 einem Zerfall in kleinere Wellen (Abbildung 7-32
Volumenstromdichte I'yinm3 - h'l - m!

Abbildung 7-33: Oberflaichenverhaltnis in
Abhangigkeit von der Reynolds-Zahl fiir
unterschiedliche Oberflaichenneigungswinkel
(gesamter Auswertebereich)

b), was sich im Bereich von Ref = 366 ...437 in ei-
ner Veringerung der Standardabweichung wieder-
spiegelt. Dies ist ein Indiz fiir die sich dndernde
Stromung von einer laminar-welligen zur volltur-
bulenten Filmstromung, wie es auch AL-SIBAI [162]
anhand der Standardabweichung festgestellt hat. Insgesamt deckt sich der Ubergangsbereich zwi-
schen den Stromungszustanden mit den Ergebnissen anderer Autoren (Abschnitt 4.1), wobei eine
scharfe Grenze nicht ableitbar ist. Steigt die Volumenstromdichte und somit die Reynolds-Zahl weiter,
so dndert sich die Standardabweichung nur geringfiigig bei geringem Neigungswinkel. Bei vertikaler
Oberflache flihrt eine weitere Zunahme der Filmreynolds-Zahl zu einem weiteren Anstieg der mittle-
ren Standardabweichung, was auf das Vorhandensein von grofden Wellen hindeutet. Sichtbar ist dies
in Abbildung 7-32 (c), wobei lokale Verwirbelungen hinter der Wellenfront erkennbar sind, die auch
YU ET AL. [174] bei Messungen mit hohen Reynolds-Zahlen Re; > 620 feststellte. Diese Wellen, welche
als Haufenwellen (engl. Heap Waves) bezeichnet werden, treten bevorzugt in grofden Einzelwellen in
vollturbulenten Filmstromungen auf.

Die Welligkeit fiihrt zu einer Vergrofierung der Filmoberflache gegeniiber einer ebenen Flache. Das
Oberflachenverhaltnis (Gleichung 4.51) steigt mit zunehmender Reynolds-Zahl an, wobei der Unter-
schied zwischen den unterschiedlichen Neigungswinkeln gering ist (Abbildung 7-33). Insgesamt fiihrt
die Welligkeit zu einer geringen Zunahme der Filmoberflache von = 0,2 ... 0,6 % im untersuchten Pa-
rameterbereich, was geringfligig grofiere Werte gegeniiber HELBIG [154] sind.

Parameter und Haufigkeitsverteilung der Filmdicke sowie Welligkeit an einem Messort (chromatisch
konfokale Messmethode)

Die chromatisch konfokale Messmethode (CKM) ist gegeniiber der Fluoreszenzmethode eine lokale
Messmethode, jedoch ist die Messfrequenz deutlich grofier. Dies bietet u.a. den Vorteil, dass die Aus-
wertung der Wellenfrequenz mdglich ist. Zusatzlich kann die maximale Filmdicke ermittelt werden.
Der Vergleich zwischen Fluoreszenzmethode und der chromatisch konfokalen Methode zeigt, dass die
Tendenzen grundsétzlich dhnlich sind. Jedoch sind die Messwerte im Vergleich zur Fluoreszenzme-
thode (LIF) geringfiigig kleiner (Abbildung 7-34).

167



Versuchsauswertung und Ergebnisse

X Fluoreszenzmethode; @p; =90 ° Mogliche Ursachen fiir die Abweichungen sind
< chromatisch konfokale Methode;ap; = 90°
M Fluoreszenzmethode; apl = 15 e Messfehler bei der Versuchsdurchfithrung,

X chromatisch konfokale Methode; @p; = 15° .
e resultierende Fehler aus der Mess- und Auswerte-

1 n L = methode,
£ ax L] B e Auswertung eines Messortes (CKM) gegeniiber
E 0,8 | flichenbezogener Auswertung (LIF) und
o ix X i i%q} e Unterschiede in der zeitlichen Auflésung( CKM
E 0,6 . L] &Xe Y f = 1kHz; LIF f = 10 Hz).
E 0,4 ¥ % '& Die Haufigkeitsverteilung der Filmdickenbereiche §;
E K B ist von den Stromungsparametern abhangig. Wird
g 0,2 die Volumenstromdichte bei geringen Oberflachen-
é 0 neigungswinkeln erhoht, so wird die Verteilung brei-
0 200 400 600 g8oo ter, wodurch die Filmdickenschwankung grofier
Reynolds-Zahl Re; wird und sich der am héufigsten vorkommende

Abbildung 7-34: mittlere Filmdicke in Abhing- Filmdickenbereich tendenziell zu héheren Werten
igkeit von der Reynolds-Zahl, Vergleich chro-  verschiebt (Abbildung 7-35 a). Die relative Haufig-
matisch konfokale und Fluoreszenzmethode ket bleibt niherungsweise symmetrisch um den
Filmdickenbereich mit der maximalen Haufigkeit verteilt. Eine Normalverteilung liegt nicht vor, was
mit dem Anderson-Darling-Test [299] uberpriift wurde. Bei grofem Oberflichenneigungswinkel
nimmt die relative Haufigkeit von grofderen Filmdicken ebenfalls zu, wobei eine grofie Anzahl an klei-
nen Filmdicken bestehen bleibt (Abbildung 7-35 b). Dies fiihrt zu einer schiefen Verteilung und die
Filmdickenschwankung steigt tendenziell. Trotzdem beschreibt die Haufigkeitsverteilung die Wellig-
keit der Filmoberfldache nicht eindeutig, da es die Wechsel zwischen Berg und Tal nicht beriicksichtigt.
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Abbildung 7-35: mittlere relative Haufigkeit der Filmdicken fiir die Oberflaichenneigungswinkel (a)
ap; = 30 °und (b) ap; = 90 ° bei ausgewahlten Filmreynolds-Zahlen Rey

Die Welligkeit lasst sich ferner iiber die Anzahl der Wellen bzw. die Frequenz der Wellen ermitteln.
Die Auszihlung der Wellen durch z. B. Extremwertbetrachtung erméglicht die Bestimmung der Wel-
lenfrequenz aller Wellen (Abbildung 7-36 a). Es zeigt sich, dass die Anzahl der Wellen, und somit die
Wellenfrequenz, mit zunehmender Reynolds-Zahl ansteigt. Die Unterschiede zwischen den Oberfla-
chenneigungswinkeln sind klein. Die Ausnahme bildet der sehr geringe Oberflichenneigungswinkel
ap; = 15 °, welcher grundsitzlich ein geringere Wellenfrequenz aufweist. KARAPANTSIOS ET AL. [185]
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bestimmten ebenfalls die Welligkeit, wobei sie die Wellen auswerteten, die gegeniiber anderen Wellen
einen Mindestzeitabstand zum Tal in jeder Richtung von 0,015 s haben. Sie konnten bei ihren Messun-

gen ebenfalls eine leichte Zunahme der Wellenfrequenz im Bereich von fiykarap. = 16 ... 19 Hz mit

steigender Reynolds-Zahl feststellten.
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Abbildung 7-36: Wellenfrequenz fiir (a) alle Wellen und (b) grof3e Wellen Ay, > 0,05 mm in
Abhangigkeit von der Reynolds-Zahl bzw. der Volumenstromdichte
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Abbildung 7-37: Vergleich der Strouhal-Zahl
mit der Reynolds-Zahl (fiir alle Wellen ); = — =
Regressionsgerade; Konfidenzintervalle

Die Wellenfrequenz lisst sich in dimensionsloser
Form als Strouhal-Zah! Sr darstellen (Abbildung
7-37):

Sr=fws (7.6)

Fir den innerhalb dieser Arbeit untersuchten Para-
meterbereich des Fliissigkeitsfilmes ergibt sich ein
ndherungsweise linearer Zusammenhang zwischen
Strouhal-Zahl und Reynolds-Zahl (R? = 0,97):

Sr =84,1- Reg (7.7)

Des Weiteren konnen grofde Wellen beriicksichtigt
werden, da vermutet werden kann, dass diese einen
besonders grofden Einfluss auf die Reinigung haben.
Grofde Wellen werden in diesem Zusammenhang als
Wellen mit einer Amplitude Ay, > 0,05 mm bezeich-
net. Die Festlegung des Schwellwertes resultiert aus
der Analyse von einzelnen Filmdickenprofilen (zum

Beispiel Abbildung 7-28 a), wobei unter anderem die sich vor grofien Wellen befindenden Kapillar-

wellen ausgeschlossen werden.
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Werden nur grofde Wellen berticksichtigt, so nimmt die Wellenfrequenz nur bei sehr geringer Rey-

nolds-Zahl zu und bleibt danach naherungsweise konstant im Bereich von fy o, < 9 Hz. Davon abwei-

chend verhalten sich die grofRen Wellen bei der vertikalen Oberflache, wobei die Anzahl weiter an-
steigt und zu einer Wellenfrequenz von fy . < 12 Hz fiihrt (Abbildung 7-36 b).
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Abbildung 7-38: (a) mittlere Wellenamplitude und (b) mittlere Grundfilmdicke in Abhangigkeit von
der Reynolds-Zahl fiir unterschiedliche Oberflichenneigungswinkel

Die Hohe grofder Wellen ist in Abbildung 7-38 (a) als mittlere Wellenamplitude (Gleichung 4.48) dar-
gestellt. Die Wellenamplitude bleibt im gesamten untersuchten Bereich dhnlich grof3, wobei auch bei

diesen Messungen die vertikale Oberflache zur Bildung von grofderen Wellenamplituden fiihrt, was

die grofieren Schwankungen der Filmdicke bestatigt. Die Auswertung der innerhalb einzelner Mes-

sungen auftretenden grofdten Wellen zeigt demgegeniiber einen Einfluss der Reynolds-Zahl und des
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Abbildung 7-39: maximale Filmdicke in Ab-
héngigkeit von der Reynolds-Zahl fiir

Oberflachenneigungswinkels (Abbildung 7-39).

Die mittels Haufigkeitsverteilung bestimmte Grund-
filmdicke (Anhang A6) zeigt im Bereich der Oberfla-
chenneigungswinkel ap; = 15°...60 ° eine Zunahme
(Abbildung 7-38 b). In diesem Fall steigt die mittlere
Filmdicke vordergriindig infolge der ansteigenden
Grundfilmdicke. Bei der vertikalen Oberflache dndert
sich die Grundfilmdicke nur geringfiigig im Untersu-
chungsbereich. Die in dieser Einstellung zunehmende
mittlere Filmdicke resultiert hauptsachlich aus der Zu-
nahme der Wellenanzahl (Abbildung 7-36, Abbildung
7-31b).

Eine weitere Methode zur Bestimmung der Wellenfre-
quenz ist die Nutzung der Spektralleistungsdichte-
funktion (Anhang A7). Dargestellt ist ein Ergebnis bei-
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ein lokales Maximum der Wellenfrequenz bei fiy na.x = 6,6 Hz erkennbar, welches der charakteristi-
schen Frequenz grofder Wellen entspricht (Modalfrequenz grofier Wellen [185]). Die Wellenfrequenz
grofder Wellen im laminar-welligen Flissigkeitsfilm (Ref < 400) liegt im Bereich von fy max =
4 ...10 Hz und deckt sich somit ndherungsweise mit der Auswertung der Wellenfrequenz grofier Wel-
len (Abbildung 7-36 b). Im vollturbulenten Bereich (Ref = 400) bilden sich meist keine signifikanten
Maxima heraus, so dass sich ein Bereich der maximalen Wellen fy ¢ = 4 ... 15 Hz ergibt.

) Frequle(r)lzf in Hz 100 Zusammenfassung der Filmdickenmessung

100 Die mittlere Filmdicke steigt mit zunehmender
H'E Reynolds-Zahl bzw. Volumenstromdichte und
o 10% nimmt mit steigendem Oberflichenneigungswinkel
E 102 ab. Die Veranderung der mittleren Filmdicke mit
= steigendem Oberflaichenneigungswinkel sinkt, so
_qg": 103 dass zum Beispiel zwischen ap; = 60 ° und ap; =

'E 104 90 ° nur geringe Unterschiede existieren.
E‘j Die Wellenfrequenz aller Wellen nimmt ebenfalls
’é 10° mit der Reynolds-Zahl zu, wobei die mittlere Wel-
? 106 lenamplitude naherungsweise konstant bleibt. Die
Abbildung 7-40: spektrale Leistungsdichte Frequenz grofder Wellen dndert sich nur geringfii-
eines Filmdickenprofiles (ap; = 30 °; Reg = gig. Die Ausnahme bildet die Strémung tiber verti-

155; Iy = 0,5m®-h™" - m™"), Wellenfrequenz  ale Oberflichen, bei der die Frequenz grofRer Wel-
der grofsten Wellen: fw max = 6,6 Hz len mit der Reynolds-Zahl ansteigt. Umgekehrt
steigt die Grundfilmdicke bei der vertikalen Oberflache nicht signifikant, wohingegen bei geringerer
Oberflaichenneigung eine Zunahme der Grundfilmdicke mit steigender Reynolds-Zahl auftritt. Der Ver-
gleich zwischen mittlerer Amplitude, Wellenfrequenz und Grundfilmdicke weist darauf hin, dass die
Zunahme der mittleren Filmdicke vordergriindig aus den Anderungen der Grundfilmdicke und der

Wellenfrequenz resultiert.

7.2.3 Stromungsgeschwindigkeit

Im ersten Schritt wird die Filmoberflaichengeschwindigkeit mit Hilfe der Particle Tracking Veloci-
metry (PTV) Methode fiir Wellen und aufschwimmende Partikel bestimmt. Die Strémungsgeschwin-
digkeit im wandnahen Bereich wird mit der Particle Image Velocimetry (PIV) Methode ermittelt.

Wellen- /Frontwellendetektion-Auswertung

Flir die Bestimmung der Geschwindigkeit der Wellen werden die Fronten der Wellen genutzt. Die au-
tomatische Auswertung erkennt vornehmlich grofse Wellen, weshalb die angegebenen Wellenge-
schwindigkeiten tendenziell den Geschwindigkeiten grofier Wellen uyy g entsprechen. Durch die auf-
tretenden Randeffekte wird auch bei diesen Messungen der Auswertebereich um jeweils 20 mm vom
Rand eingeriickt, so dass sich insgesamt ein Auswertebereich von 60 mm x 121,5 mm (Breite x Hohe)
ergibt.

In der Literatur sind einige Angaben der Wellengeschwindigkeit anderer Autoren vorhanden, die zur
Validierung eigener Messwerte genutzt werden. Der Vergleich der gemessenen mittleren Wellenge-
schwindigkeit zeigt eine gute Ubereinstimmung (Abbildung 7-41), wobei die Messungen von TAKA-
HAMA & KATO [194] deutlicher abweichen.
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Abbildung 7-41: Vergleich der
Wellengeschwindigkeit grofder Wellen in
Abhéangigkeit von der Reynolds-Zahl mit den
Ergebnissen anderer Autoren; ap; = 90 °

Die Wellengeschwindigkeit nimmt tendenziell mit zu-
nehmendem Oberflaichenneigungswinkel und stei-
gender Reynolds-Zahl zu (Abbildung 7-42), was dem
Verhalten der Wellenfrequenz mit zunehmender Rey-
nolds-Zahl &dhnelt (Abbildung 7-36 a). Die Stan-
dardabweichung ist dabei ein Maf3 fiir die Schwan-
kung der Wellengeschwindigkeit. Sie ist fiir einen
kleinen Oberflachenneigungswinkel gering, wohinge-
gen sie bei grofRer Reynolds-Zahl und vertikaler Ober-
fliche am grofiten ist (Abbildung 7-42). Die zuneh-
mende Standardabweichung auch hier darauf hin,
dass die Kollisionen und Interaktionen zunehmen und
zu lokalen Turbulenzen fiihren.

In der Physik wird die Geschwindigkeit, mit der be-
stimmte Phasen einer Schwingung wie zum Beispiel
Wellenfronten sich bewegen, auch als Phasenge-
schwindigkeit bezeichnet. In dispersiven Medien,
wozu Wasser gehort, ist die Phasengeschwindigkeit

von der Frequenz abhéngig. Es besteht dabei zwischen der Wellengeschwindigkeit uyy g- und der Wel-

lenfrequenz fy g, grofier Wellen folgender Zusammenhang [207]:

Uw,gr = AW,gr 'fW,gr'

(7.8)

wobei der Proportionalitatsfaktor die Wellenlange Ay o, grofier Wellen ist.

Bei der Versuchsdurchfithrung mit grofsen Reynolds-Zahlen hat sich zusatzlich gezeigt, dass kleine

Wellen durch grofde Wellen eingeholt werden. Innerhalb einer Filmstromung scheinen daher unter-

schiedliche Stromungsgeschwindigkeiten von kleinen und grofden Wellen zu existieren. Bei geringer

Reynolds-Zahl und geringem Neigungswinkel kann dies in geringerem Maf3e beobachtet werden.
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Abbildung 7-42: Wellengeschwindigkeit in
Abhangigkeit von der Reynolds-Zahl fiir

unterschiedliche Oberflachenneigungswinkel U gr = =

Mit Hilfe der Wellengeschwindigkeit kann aus der Wel-
lenfrequenz (Abbildung 7-36 b) die mittlere Wellen-
lange fiir grofe Wellen ermittelt werden (Gleichung
7.8). Sie bleibt bei vertikaler Oberfliche mit zuneh-
mender Reynolds-Zahl naherungsweise konstant bei
Aw,gr = 0,12 m (Abbildung 7-43 a). Sinkt der Oberfla-
chenneigungswinkel, so steigt die mittlere Wellen-

lange mit zunehmender Reynolds-Zahl auf A_W’gr (ap; =
60 °) ~ 0,18 m bzw. Ay g(atp = 30 °) ~ 0,25 m.

Die Wellengeschwindigkeit kann auf die Filmoberfla-
chengeschwindigkeit eines laminaren Fliissigkeitsfil-
mes nach NUSSELT up,x Ny bezogen werden, welche
sich aus den Gleichungen 4.7 und 4.11 ergibt:

uw uw

1 2
Umax,Nu 3(g-sin aPl'V)ER 3
2 3 €t

(7.9)
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Abbildung 7-43: (a) mittlere Wellenldnge und (b) normierte Wellengeschwindigkeit (Gleichung 7.9)
von grofden Wellen in Abhangigkeit von der Reynolds-Zahl
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Abbildung 7-44: normierte Partikelge-

schwindigkeit in Abhdngigkeit von der

Reynolds-Zahl, Vergleich unterschiedlicher

Autoren, ap; = 90 °

Fliissigkeitsfilmes nach NUSSELT normiert:

up = = — 1
Umax,Nu %(g-sin:P]-v)iRef%

up

Gegeniliber der maximalen Filmoberflachengeschwin-
digkeit nach NUSSELT sinkt die gemessene Wellenge-
schwindigkeit mit zunehmender Reynolds-Zahl, was
in Abbildung 7-43 (b) durch eine sinkende normierte
Wellengeschwindigkeit gezeigt ist. Oberhalb von
Res > 400 ist sie flr fast alle Messpunkte kleiner als
die theoretische Filmoberflaichengeschwindigkeit ei-
nes laminaren Fliissigkeitsfilmes.

Partikelgeschwindigkeit auf der Fliissigkeitsfilmober-
flache

Die gemessene Partikelgeschwindigkeit entspricht
der Transportgeschwindigkeit an der Oberflache des
Flussigkeitsfilmes und wird in unterschiedlichen Ver-
offentlichungen auch als Filmoberfiichengeschwin-
digkeit bezeichnet. Die Messwerte konnen ebenfalls
mit den Ergebnissen anderer Autoren verglichen wer-
den. Da die eingesetzten Fliissigkeiten voneinander
abweichen, wird die Partikelgeschwindigkeit wieder
auf die maximale Geschwindigkeit eines laminaren

(7.10)

Die gemessene Partikelgeschwindigkeit ist im Vergleich zu den gemessenen Werten anderer Autoren
kleiner (Abbildung 7-44), bildet aber dennoch die gleiche Tendenz von BRAUER [196] und BRAUN ET AL.
[229] ab. Gegeniiber der Filmoberflaichengeschwindigkeit nach NUSSELT ist sie geringer (up < 1).
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Abbildung 7-45: mittlere Partikelge-
schwindigkeit in Abhdngigkeit von der Rey-

nolds-Zahl fiir unterschiedliche Oberflachen-
neigungswinkel ap; mit Standardabweichung
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Die Partikelgeschwindigkeit steigt mit zunehmen-
der Reynolds-Zahl an (Abbildung 7-45), was dem
Verhalten der Wellengeschwindigkeit dhnelt. Auf
Grund der relativ groflen Schwankungen bei der
Bestimmung der Partikelgeschwindigkeit, kann
kein signifikanter Unterschied zwischen den Ober-
flichenneigungswinkeln ap, festgestellt werden.

Die Partikel bewegen sich durch die Wellenbewe-
gung nicht kontinuierlich, sondern werden abge-
bremst und wieder beschleunigt. Beispielhaft ist
die Partikelgeschwindigkeit von Einzelpartikeln in
Abbildung 7-46 fiir zwei Oberflaichenneigungswin-
kel bei geringer Reynolds-Zahl Res dargestellt. Bei
der vertikalen Oberflache ist die Schwankung der
Partikelgeschwindigkeit durch vier Wellen sicht-
bar, wobei sich die Partikelgeschwindigkeit im Be-
reich vonup = 0,30...0,62 m - s71 bewegt. Fiir ei-

nen geringen Neigungswinkel liegt sie im Bereich von up ~ 0,18...0,48 m - s~! Infolge des Einflus-

ses zweier Wellenbewegungen.
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Abbildung 7-46: (a) Einfluss der Wellenbewegung auf die mittlere Partikelgeschwindigkeit von

Einzelpartikeln fiir zwei Oberflachenneigungswinkel ap); Ref = 155; [, = 0,5m3-h™1-m

-1,
)

mittlerer Fehler Aup = 40,06 m - s~ (b) schematische Bewegung eines Einzelpartikels infolge
Wellenbewegung, Verschiebung des Einzelpartikels Ax, < Ax; < Ax; < Ax, zwischen den
Zeitschritten At

Wird die mittlere Geschwindigkeit aller Partikel innerhalb des Auswertebereiches zu einem Zeitpunkt

betrachtet, ergibt sich ebenfalls eine deutliche Variation der Partikelgeschwindigkeit (Abbildung 7-47

a und b). Die Partikel werden beschleunigt bzw. besitzen eine h6here Geschwindigkeit, wenn sie sich

im Wirkungsbereich einer Wellengruppe (Wellenberg, Wellenriickseite) befinden. Danach sinkt die

Partikelgeschwindigkeit wieder im Bereich der Grundfilmdicke und in der Front der ndchsten Welle.
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Abbildung 7-47: mittlere Partikelgeschwindigkeit innerhalb des Auswertebereiches zu einem
Zeitpunkt fiir (a) ap; = 30 °und (b) ap; = 90 °; Re; = 155; [; = 0,5m3-h™1-m™1

Das Beschleunigen und Abbremsen der Fluidelemente bzw. Partikel an der Oberflache ist aus den Un-
tersuchungen von Wellen in Gewassern bekannt [300] und zeigt sich auch bei diinnen Fliissigkeitsfil-
men, was bereits DIETZE ET AL. [301] fiir einen laminaren Fliissigkeitsfilm des Losungsmittels Dime-
thylsulfoxid (ap; = 35 °; Rey = 15,6) zeigten. Letztere konnten ferner durch numerische Berechnun-
gen eine Riickstromung im Bereich der Kapillarwellen des Grundfilmes feststellen. Innerhalb eigener
Untersuchungen ist dieses Phanomen anhand der Partikelbewegung nicht zu beobachten.
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Abbildung 7-48: (a) Vergleich der mittleren Partikelgeschwindigkeit mit der mittleren
Wellengeschwindigkeit, gestrichelte Linie: theoretische Ubereinstimmung der Geschwindigkeiten;
(b) Verhaltnis zwischen Partikelgeschwindigkeit und Wellengeschwindigkeit in Abhdngigkeit vom
Oberflachenneigungswinkel; gepunktete Linie: Tendenz des Verhéaltnisses

Die Messungen bestatigen Ergebnisse der Untersuchungen anderer Autoren (z. B. [162]), nach denen
die Transportgeschwindigkeit an der Oberflache von Fliissigkeitsfilmen (z. B. Partikel) nicht der Wel-
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lengeschwindigkeit entspricht (Abbildung 7-48 a). Wird das Verhaltnis zwischen der Partikelge-
schwindigkeit und der Wellengeschwindigkeit fiir grofse Wellen gebildet und iiber den Oberflachen-
neigungswinkel aufgetragen, so nimmt das Geschwindigkeitsverhaltnis mit zunehmendem Oberfla-
chenneigungswinkel ab (Abbildung 7-48 b). Dies zeigt, dass mit grofierem Oberflichenneigungswin-
kel der Unterschied zwischen der Partikelgeschwindigkeit bzw. Transportgeschwindigkeit und der
Wellengeschwindigkeit zunimmt.

(@) (b)
0,12 - 0,12 -
Ref=155
01 - 0,1 - Re;=311
— - = Re;=467
0,08 - 0,08 - Re;=778

relative Haufigkeit h,
o
[
(@)}

relative Haufigkeit h,
2
(e}
o)

0,04 - 0,04 -
0,02 - 0,02 -
0 I. T T T 0 T T T =
0 0,5 1 1,5 2 2,5 0 0,5 1 1,5 2 2,5
Bereich der mittleren Einzelpartikel- Bereich der_miFtler.en_EiI.lzelpartikel—
geschwindigkeit up; inm - s1 geschwindigkeit up; inm - s

Abbildung 7-49: relative Haufigkeit der Einzelpartikelgeschwindigkeit, (a) ap; = 30 °, (b) ap; = 90°

Wird die Haufigkeit der Partikelgeschwindigkeit ausgewertet, zeigt sich eine Ahnlichkeit zwischen un-
terschiedlichen Oberflaichenneigungswinkeln (Abbildung 7-49). Bei geringer Reynolds-Zahl liegt eine
schiefe Verteilung vor, wobei die Mehrzahl der Partikel eine geringe Geschwindigkeit aufweisen und
sich nur wenige mit hoher Geschwindigkeit bewegen. Mit steigender Reynolds-Zahl verschiebt sich
die Haufigkeitsverteilung hin zu grofderen Partikelgeschwindigkeiten und die Verteilung wird sym-

metrischer. Eine Normalverteilung liegt bei keiner
1,4

- ap; = 30 °; Nusselt Parameterkombination der Partikelgeschwindig-
12 ap; =60 :; Nusselt ) keit vor, was mit dem Anderson-Darling-Test [299]
E -"A_ i ZI;II z 28 ; Nusselt| liberpriift wurde. Bei hoher Reynolds-Zahl ist eine
|;>< 1 @ ap=60° breite Verteilung vorhanden, was auf eine grofiere
E 0.8 ap1=90° Schwankung der Partikelgeschwindigkeit hinweist
%D und auf die hohe Welligkeit (vgl. Abbildung 7-36 a)
£ 06 zuriickgefiihrt werden kann. Die Schwankung der
% 0.4 Partikelgeschwindigkeitist nicht nur auf 6rtlich un-
. terschiedliche Geschwindigkeiten der Partikel zu-
%’ 0,2 riickzufiihren, sondern resultiert auch aus dem Ein-
B 0 fluss der Wellenbewegung auf die Partikel.
: 0 250 500 750  Geschwindigkeit und deren Verteilung innerhalb
Reynolds-Zahl Re; eines Fliissigkeitsfilmes

Abbildung 7-50: mittlere Geschwindigkeit eines Die mittlere Stromungsgeschwindigkeit kann mit

Fliissigkeitsfilmes berechnet aus der mittleren ~ Hilfe der Kontinuitatsgleichung 4.9 aus der mittle-
Filmdicke (Abbildung 7-30) ren Filmdicke (Abbildung 7-30) bestimmt werden.
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NUSSELT [165] beschreibt die Geschwindigkeitsverteilung mit einem quadratischen Ansatz, woraus
ebenfalls eine mittlere Stromungsgeschwindigkeit berechnet werden kann (Gleichung 4.8 und 4.9):

— _ 3|gssinap) o
u= ’—31/ Iy (7.11)

Die mittlere Stromungsgeschwindigkeit eines Fliissigkeitsfilmes steigt mit zunehmender Reynolds-
Zahl an (Abbildung 7-50). Der Unterschied zwischen den Oberfladchenneigungswinkeln ist gering, wo-
bei ein kleiner Oberflichenneigungswinkel tendenziell eine geringere Geschwindigkeit und ein gro-
erer Winkel eine hohere Geschwindigkeit zur Folge haben. Die aus der NUSSELT’schen Theorie (Glei-
chung 7.11) berechneten mittleren Stromungsgeschwindigkeiten beschreiben die gemessenen Ge-
schwindigkeiten bei geringer Reynolds-Zahl (Res < 200) ndherungsweise. Mit steigender Reynolds-
Zahl nimmt die Abweichung zu, wobei auch ein grofderer Neigungswinkel zu einer grofderen Abwei-
chung fiihrt. Die mit dem NUSSELT’schen Ansatz berechnete Filmdicke ist gegentiber den Messungen
geringer (vgl. Abschnitt 7.2.2), was bei gleichem Volumenstrom eine hohere mittlere Geschwindigkeit
zur Folge hat. Die Beobachtung von NUSSELT folgt der Annahme, dass das Strémungsprofil innerhalb
eines Flissigkeitsfilmes mit einem quadratischen Ansatz beschrieben werden kann. Dies scheint je-
doch nur bei laminaren und laminar-welligen Fliissigkeitsfilmen mit geringer Reynolds-Zahl Giiltig-
keit zu besitzen, was einige Autoren (z. B. COOK & CLARK [159], AUSNER [153]) zeigen konnten.

beispielhafte Re-
flexion/Spiege-
lung

Abbildung 7-51: beispielhafte PIV Aufnahme mit eingezeichneter Festkorperoberfliche und
wahrscheinlicher Phasengrenze zwischen Fliissigkeit und umgebender Luft

Fiir die Bestimmung der Verteilung der Stromungsgeschwindigkeit innerhalb eines Fliissigkeitsfilmes
wird die PIV Methode genutzt. Eine beispielhafte PIV Aufnahme ist in Abbildung 7-51 gezeigt. Im obe-
ren Bereich treten Reflexionen und Spiegelungen auf, die bei dieser Abbildung eine Phasengrenze er-
ahnen lassen. Fiir die Mehrzahl der Messungen ist dies durch stiarkere Reflexionen nicht méglich.

Mit der PIV Methode wird ein mittleres Stromungsgeschwindigkeitsfeld berechnet, was in Abbildung
7-52 beispielhaft fiir drei Parameter gezeigt ist. Ausgehend von der Festkorperoberflache (z = 0 mm),
an welcher fiir die horizontale Geschwindigkeitskomponente 1, = 0 m - s~ 1 gilt, steigt die Geschwin-
digkeit an. Bei der Auswertung der mittleren Stromungsgeschwindigkeitsfelder wird kein Bereich mit
ndherungsweise konstanter Filmoberflachengeschwindigkeit erreicht (vgl. Abbildung 4-7), weshalb
keine Aufdenstromungsgeschwindigkeit bzw. Dicke der Grenzschicht (Gleichung 4.52) ermittelt wer-
den kann. Es ist jedoch davon auszugehen, dass sich der Fliissigkeitsfilm vollstindig innerhalb der
Grenzschicht befindet, was mit den Gleichungen 4.53 und 4.54 nach der Einlauflinge xg;; = 650 mm
berechnet werden kann.
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Res = 790; _

_ . iy in
Uy in _ 1 X
nf- 1 rv:2’5m3,h 1-m1m'51
I0,4 1 I 1,2
0’32E 08K & =SSN 08 S 0,8-=-CS=SREE- S | 1
I g
0'24.E =] I 0,8
N 0,6 N
I0,16
0,6
’WI
0,08
) 0,4
650 651 652 653 654 0'2650 651 652 653 654 0,2650 651 652 653 654
X in mm X in mm X in mm

Abbildung 7-52: mittlere Geschwindigkeitsfelder in wandparalleler Richtung u, fiir unterschiedliche

Reynolds-Zahlen; ap; = 90 °; §...mittlere Filmdicke (vgl. Abschnitt 7.2.2)

Die Berechnung der mittleren Geschwindigkeit ist durch das Vorhandensein von Wellen und der Mit-
telwertbildung besonders im Bereich der Phasengrenze fehlerbehaftet. Aus diesem Grund wird die
PTV Methode nur zur Bestimmung der Geschwindigkeit innerhalb des wandnahen Bereiches genutzt
(z £ 0,10 mm). Die Grenze ergibt sich aus dem Bereich der minimalen Filmdicke, welche bis auf sehr
geringe Reynolds-Zahlen grofder als diese Grenze ist (Abbildung 7-31 a). Der maximal mégliche Fehler
der vertikalen Position durch die Lichtschnittaufweitung bei der schragen Kamerapositionierung be-
tragt in diesem Bereich Ah, ;¢ = 0,006 mm (Berechnung siehe Anhang A19).

In Abbildung 7-53 sind beispielhafte Ge-
schwindigkeitsprofile flir unterschiedliche

0,1
i

Stromungsparameter dargestellt. Darin ist

0,08 1
E . gezeigt, dass der Anstieg der Geschwindig-
£ 0,06 i keit gegeniiber der Theorie nach NUSSELT
N —0— Gleichung 4.7, 4.45) geringer ist. Eine Ur-
E / 5 TameResizr  Looichung 47, 4.45) geringer ist. Eine |
S 004 X 2:ap; =60 ° Reg= 467 sache ist die bereits gezeigte hohere mitt-
|7 @ 3:ap;=90°Re=771 . . . .
= Nusselt 1 lere Stromungsgeschwindigkeit nach der
002 Nusselt2 NUSSELT’schen Theorie (Abbildung 7-50).
R ion 1 " . : .
- _Rzgizziigﬁz Flr den Vergleich mit den Reinigungser-
0 = = ~Regression3 gebnissen ist nach Meinung unterschiedli-

0 01 02 03 04 05 06 07
horizontale Stromungsgeschwindigkeit iy in m - s~

L cher Autoren im besonderen Mafde die

Wandschubspannung interessant (vgl. Ab-
Abbildung 7-53: Vergleich der wandnahen Stromungs-

geschwindigkeit im Vergleich zu der Theorie nach
NUSSELT (durchgezogene Linien; Gleichung 4.7 und
4.45) und Regressionen nach Gleichung 7.12

schnitt 2.3.3), welche tiber den Geschwin-
digkeitsgradienten an der Wand berechnet
wird (Gleichung 2.14). Die Bestimmung des
Anstieges der Stromungsgeschwindigkeit
im wandnahen Bereich erfolgt durch Regression der Datenpunkte. Als Regressionsfunktionen eignen
sich die Ansatze nach BRAUN ET AL. (Gleichung 4.59) und NUSSELT (Gleichung 4.7). Trotz der vorder-
griindigen Giiltigkeit des quadratischen Ansatzes im laminaren und laminar-welligen Bereich, zeigt er

eine gute Anpassung an die Messwerte R? = 0,93...0,99, weshalb dieser genutzt wird:
u(z) = ag - (2bg - z — z?) (7.12)
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In dieser Gleichung sind ar und br Regressionskoeffizienten. Mit Gleichung 2.14 und der Bedingung

z = 0 m kann daraus die Wandschubspannung berechnet werden:

Tw = 27 -ag - br

7
£ 6 oS
5
g 3 %
X X
24 ’%&
2 X
= 3
73
S 2 X
S KX
2 1
o
g
= 0

0 1 2 3 4 5 6

Wandschubspannung (Nusselt) 7y, in Pa

Abbildung 7-54: berechnete Wandschub-
spannung im Vergleich zur Wandschub-
spannung nach NUSSELT (Gleichung 4.56);

schwarze Linie: Ubereinstimmung Messung
und Berechnung nach NUSSELT; graue Linie: mit
der gemessenen Filmdicke korrigierte theo-
retische Wandschubspannung nach NUSSELT

(7.13)

Die aus den Stromungsmessungen berechneten
Wandschubspannungen kénnen mit dem quadrati-
schen Ansatz nach NUSSELT (Gleichung 4.56) vergli-
chen werden. Es zeigt sich, dass die gemessenen
Werte geringer als die berechneten Werte sind (Ab-
bildung 7-54). Ablesbar ist dies auch aus den wand-
nahen Anstiegen der beispielhaften Geschwindig-
keitsprofilen in Abbildung 7-53. Werden fiir die Be-
rechnungen der Wandschubspannungen in Anleh-
- nhungan NUSSELT die gemessenen Filmdicken (Ab-
schnitt 7.2.2) zu Grunde gelegt, kann eine korri-
gierte Wandschubspannung bestimmt werden.
Hierzu wird aus der Kontinuitatsgleichung 4.9 eine
mittlere Stromungsgeschwindigkeit bestimmt, wel-
che auch fiir den quadratischen Ansatz gelten muss.
Daraus wird eine aquivalente mittlere Filmdicke
(Gleichung 4.8) und somit eine korrigierte Wand-

schubspannung berechnet (Gleichung 4.56).

Dadurch kann eine Naherung der gemessenen Wandschubspannung mit der Vorhersage nach NUSSELT

erreicht werden (mit korrigierter Filmdicke, graue Linie in Abbildung 7-54), wobei die gemessenen

Werte trotzdem tendenziell etwas kleiner sind.

7
. Aap =30°
A~ 6 <
= ©ap =60 ° <
= X _X-
S5 xXap=90° X e %
s
% X//’,’ °
a, - A A
VJ3 7 ” &
% &’/.
5 A N AA
-82 174 A
S 4 m .
31 ,l A
]
0 1
0 500 1000

Reynolds-Zahl Re;
Abbildung 7-55: mittlere Wandschub-
spannung in Abhdngigkeit von der Rey-
nolds-Zahl fiir unterschiedliche Ober-
flaichenneigungswinkel, gestrichelte Linien
entsprechen der Regression nach
Gleichung 7.14

Die grundsatzlich Eignung des quadratischen Ansatzes
zur Beschreibung eines vollstidndigen Stromungsprofi-
les, wie es COOK & CLARK [159] bis Ref = 250, AUSNER
[153] im laminar-welligen Bereich bis Ref = 400 und
ADOMEIT & RENZ [226] im welligen Bereich zeigten, kann
nicht lberpriift werden. Zur Bestimmung des Stro-
mungsprofiles im wandnahen Bereich mit einer ange-
passten quadratischen Funktion ist es dennoch geeignet
(vgl. Abbildung 7-53).

Die mit dem quadratischen Ansatz (Gleichung 7.13) be-
rechnete Wandschubspannung zeigt einen mit zuneh-
mender Reynolds-Zahl und steigendem Oberflachennei-
gungswinkel zunehmende Wandschubspannung (Abbil-
dung 7-55).In Anlehnung an die Gleichung 4.56 kann mit
den Messwerten eine Regression durchgefiihrt werden,
woraus sich folgender Zusammenhang ergibt:

Tw = eg - Re™ - sin™2 ap mit

, (7.14)
er = 0,34 Pa;n; = 0,40;n, = 0,79; R? = 0,90
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Eine gegeniiber den berechneten Werten deutlich grofiere gemessene Wandschubspannung, wie sie
ADOMEIT [157] feststellte, kann in eigenen Messungen nicht bestétigt werden.

Zusammenfassung der Stromungsgeschwindigkeitsmessungen

Sowohl Oberflachen- als auch Wellengeschwindigkeit steigen mit zunehmender Reynolds-Zahl und
steigendem Oberflachenneigungswinkel an. Dennoch sind beide nicht identisch. Die Filmoberflachen-
geschwindigkeit der aufschwimmenden Partikel ist kleiner als die Wellengeschwindigkeit, wobei der
Unterschied mit steigendem Oberflachenneigungswinkel grofer wird. Das Ergebnis bestatigt somit
die Resultate anderer Autoren (z. B. [162]).

Die mittlere Partikelgeschwindigkeit an der Oberflache ist gegentiber der mittleren Geschwindigkeit
des Flussigkeitsfilmes geringfiigig grofier. Gegeniiber der maximalen Geschwindigkeit nach NUSSELT
ist sie jedoch geringer.

Die Messungen innerhalb eines Fliissigkeitsfilmes zeigen, dass die Verteilung der Geschwindigkeit in
Wandnahe mit dem quadratischen Ansatz angendhert und daraus eine Wandschubspannung ermittelt
werden kann. Die Wandschubspannung steigt mit zunehmender Reynolds-Zahl und steigendem Ober-
flaichenneigungswinkel an. Im Vergleich zur Wandschubspannung nach NUSSELT sind die gemessenen
Werte etwas kleiner. Die Abschatzung der zu erwartenden Wandschubspannung ist auch bei turbu-
lenten Fliissigkeitsfilmstromungen anhand der Theorie nach NUSSELT moglich. Dabei sollte jedoch die
zu erwartende Filmdicke berticksichtigt werden, was zum Beispiel mit Gleichung 7.5 erfolgen kann.

120
X ap=15° 7.24 Zusammenfassung der Hyd-
100 | ©@p1=30° " rodynamik gravitationsgetriebe-
! * ap=60°

ner Fliissigkeitsfilme

o]
o

0 ap=90°
Innerhalb des Abschnittes 7.2 wurde die Hydrody-

namik von Flissigkeitsfilmen mit den Fokus auf
Oberflachenbenetzung, Filmdicke inkl. deren Ver-

I
o
e

mittlere Wellenfrequenz f;, in Hz
o
(e}

', f ; teilung und Stromungsgeschwindigkeit untersucht
20 » X und somit die Vorraussetzung zum Vergleich mit
0 dem Reinigungsverhalten geschaffen.

0 0,5 1  Bekannt ist, dass zwischen der Strémungsge-

mittlere Stréomungs- schwindigkeit und der mittleren Filmdicke der Zu-

geschwindigkeit # inm - s1 sammenhang Uber die Kontinuititsgleichung 4.9

Abbildung 7-56: Zusammenhang zwischen besteht. Die Auswertung zeigt zusatzlich, dass auch

mittlerer Wellenfrequenz und mittlerer Stro- ein Zusammenhang zwischen der Schwankung der

mungsgeschwindigkeit (Gleichungen 4.9, 7.5, Filmdicke in Form der mittleren Wellenfrequenz ei-
4.5); == == Regression, ......... Konfidenz-

nes Fliissigkeitsfilmes zur mittleren Stromungsge-
intervalle L .
schwindigkeit existiert (Abbildung 7-56).

Uber den Korrelationskoeffizienten r¢ nach PEARSON kann gepriift werden, ob ein linearer Zusammen-
hang besteht [302]. Hierfiir miissen die Daten normalverteilt sein, was mit dem Anderson-Darling-
Test [299] gezeigt werden kann. Fur die Wellenfrequenz (pyp = 0,82 > p = 0,05) und mittlere Stro-
mungsgeschwindigkeit (pap = 0,16 > p = 0,05) gilt diese Voraussetzung. Der Korrelationskoeffi-
zient errechnet sich zu rx = 0,94. Nach COHEN [303] bedeutet dies, dass ein grofder Effekt zwischen
der mittleren Wellenfrequenz und der mittleren Stromungsgeschwindigkeit existiert.
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Die folgende Tabelle 7-3 fasst die Ergebnisse zum Einfluss unterschiedlicher Betriebsparameter auf

die Stromung von Fliissigkeitsfilmen zusammen.

Tabelle 7-3: Zusammenfassung der Einfliisse der Stromungsparameter

steigt

steigt

steigt
steigt, Ausnahme ap; = 90 °:
naherungsweise konstant
steigt
steigt
steigt
steigt

kein signifikanter Einfluss,
Ausnahme ap; = 90 °: steigt

naherungsweise konstant

steigt, Ausnahme ap; = 90 °:
naherungsweise konstant

steigt

steigt

steigt

steigt
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sinkt geringfiigig

Strahlauftreffen: Steigt geringfiigig;
Uberlaufwehr: kein signifikanter
Einfluss

steigt

sinkt

sinkt

sinkt
sinkt

kein signifikanter Einfluss
steigt

kein signifikanter Einfluss,
Ausnahme ap; = 90 °

kein signifikanter Einfluss

kein signifikantes Verhalten
ableitbar

steigt
kein signifikanter Einfluss
kein signifikanter Einfluss

steigt



Versuchsauswertung und Ergebnisse

7.3 Reinigungsverhalten gravitationsgetriebener Fliissigkeitsfilme

7.3.1 Reinigungskinetik
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Abbildung 7-57: Flachenverschmutzungsgewicht FV G und zeitaufgeloste, flichenbezogene
Reinigungsrate Rpy; fiir (a) Xanthan-Zinksulfid (I; = 2,5 m3-h™! - m™1; ap; = 90 ©) und (b) Stérke-
Zinksulfid; Edelstahl 1.4404 geschliffen (in Hauptstromungsrichtung)

Im Fokus von wissenschaftlichen Reinigungsuntersuchungen steht neben der Bestimmung der Para-
metereinfliisse bei der Reinigung hauptsachlich die Beschreibung des Verhaltens unter Nutzung von
mathematischen Modellen. In diesem Abschnitt wird die Reinigungskinetik der beiden Verschmutzun-
gen ndher betrachtet.

Wie in den Abschnitten 2.3.4 und 6.10.9 beschrieben, kann aus dem Flachenverschmutzungsgewicht
FVG eine zeitaufgeldste, flichenbezogene Reinigungsrate Rgyg bestimmt werden. Abbildung 7-57
zeigt beispielhafte Reinigungskurven und die dazugehdrigen Reinigungsraten fiir beide untersuchten
Verschmutzungen. Die Reinigung lasst sich in vier Phasen unterteilen, wie sie bereits in der Literatur
beschrieben sind [106,304]. In der initialen Phase diffundiert die Reinigungsfliissigkeit in die zuvor
trockene Verschmutzung, wodurch diese quillt und ggf. chemische Reaktionen auslést. Dadurch ver-
ringern sich die Bindungskrafte innerhalb der Verschmutzung bis die Reinigung nach der Einweichzeit
tsoak beginnt. In der zweiten Phase steigt die Reinigungsrate kontinuierlich an, bis eine naherungs-
weise gleichbleibende Reinigungsrate erreicht ist, was die dritte Phase der Reinigung beschreibt. Die
konstante Phase ist durch einen anndhernd gleichmafdigen Abtrag gekennzeichnet, was bereits XIN ET
AL. [106] fiir eine Molkeproteinverschmutzung zeigten. Die Messergebnisse besitzen jedoch nur eine
kurze Phase mit anndhernd konstanter, leicht schwankender Reinigungsrate. Die sich anschlief3ende
vierte Phase ist durch eine abnehmende Reinigungsrate gekennzeichnet.

Grundsatzlich kann durch den Vergleich der Reinigungskurven abgeleitet werden, dass die Xanthan-
Zinksulfidverschmutzung eine geringere Einweichzeit gegeniiber der Starke-Zinksulfidverschmut-
zung besitzt, was mit der schnelleren und starkeren Quellung (Abschnitt 7.1.1) sowie den geringeren
Bindungskraften (Abschnitt 7.1.2) begriindet werden kann. Die vier Reinigungsphasen bilden sich bei
beiden Verschmutzungen aus, wobei die Phase mit konstanter Reinigungsrate (Phase 3) bei beiden
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Verschmutzungen im Vergleich zur gesamten Reinigungsdauer gering ist. Die Reinigungszeit der
Starke-Zinksulfidverschmutzung ist deutlich grofer als die von Xanthan-Zinksulfid. Begriinden lasst
sich auch das mit dem langsameren Quellverhalten, den erhohten Bindungskraften und grundsatzlich

auch mit dem hoheren initialen Flaichenverschmutzungsgewicht der Starke-Zinksulfidverschmutzung.

x  Messwerte, FVG Fiir die Bestimmung des Reinigungsverhaltens, der

Joppaetal, FVG Ableitung von Reinigungsparametern und die Vor-

©  Reinigungsrate,Rpyg hersage von Reinigungsverldufen ist die Anwen-

= = =Joppaetal,Rgyg . . .

& 16 012 _ dung von mathematischen Beschreibungen sinn-

= t» voll. Im Abschnitt 2.3.4 sind unterschiedliche in der

E o 14 0,1 “é Literatur veréffentlichte Modelle zur Beschreibung

E i 12 o der Reinigungskinetik zusammengefasst. Beispiele

% £ 10 0,08 Su fir systemerklirende Modelle (vgl. Abschnitt

% § 8 0,06 5_ 2.3.4) sind die Beschreibungen von SCHLURLER [81],

fé % ¢ &c; XIN ET AL. [106], PLETT [108] und JOPPA ET AL. [109].

S 0,04 % Abbildung 7-58 vergleicht die Messwerte mit dem

S & 4 2 Modell nach JoPPA ET AL., welches nach der Parame-
5 =

B 2 0,02 %D terbestimmung einen vergleichbaren Verlauf wie

g 0 0 E die Messwerte liefert. Das komplexe Modell ist fiir

0 100 200 300 die Beschreibung von Teilvorgdngen bei der Reini-

Zeittins gung geeignet. Die Bestimmung der erforderlichen

Abbildung 7-58: Modell nach JoPPA ET AL. im Parameter ist jedoch aufwendig, weshalb es zur Ab-

Vergleich mit den Messwerten einer Xanthan- leitung von Reinigungskennzahlen und der Inter-

Zinksulfidverschmutzung (I; = 2,5m3-h™* - pretation der Reinigungsverliufe zu komplex und

m™%; ap; = 90 °), Modellparameter nach schwer berechenbar ist. Das Modell nach SCHLUR-

Gleichung 2.19: t. = tso,x = 10s; tq = 150 s;

_ 1. — 9E. . — -1,
Csw = 0,095 9 25_'2Cd _10'035 S det von den systemerklarenden Modellen durch
RpyGmax = 0,102 g-m™“-s

LER, welches den Diffusionsvorgang beschreibt, bil-

seine einfache Berechnung eine Ausnahme. Jedoch
zeigt sich, dass dieses Modell das Reinigungsverhalten der untersuchten Verschmutzungen nur unge-
niigend beschreibt (vgl. Abbildung 7-59 a). Daraus lasst sich schlussfolgern, dass das Reinigungsver-
halten der untersuchten Verschmutzungen nicht auf rein diffusive Prozesse basiert.

Zur Gruppe der verhaltensbeschreibenden Modelle (vgl. Abschnitt 2.3.4) zahlt die Weibull-Funktion,
welche bereits verschiedene Autoren zur Modellierung der Reinigungskinetik nutzten. Auch fiir die
vorliegenden Messdaten zeigt sich eine gute Anndherung der Funktion an die Messwerte (Abbildung
7-59 a). Neben dieser Gleichung existieren viele weitere Funktionen, die grundsatzlich eine Beschrei-
bung der Reinigungskinetik ermdoglichen (Abbildung 7-59 b). Zu nennen sind beispielsweise die Tan-
gens Hyperbolicusfunktion (75...normierte Restschmutzmenge, Gleichung 6.63)

rs(t) = 1 — tanh(ky, - t*n2), (7.15)
und die Sigmoidfunktion

1
1+eksi(t-Tsi)"

rs(t) =1- (7.16)
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Abbildung 7-59: Reinigungsfortschritt einer Xanthan-Zinksulfidverschmutzung in Abhhangigkeit von
der Reinigungszeit und der Vergleich mit unterschiedlichen Modellen zur Beschreibung der
Reinigungskinetik; I, = 2,5 m3 - h™! - m™1; SCHLURLER (Gleichung 2.17): kg = 0,009 s~1; FOREMSKA
(Gleichung 2.21): Az = 0,00000296 s~ RF; R = 2,48; Weibull (Gleichung 2.22): Tyy = 121,4 s; ky =
2,48; Tangens Hyperbolicus (Gleichung 7.15): ky; = 3,1E — 5 s7%H2; ): ky, = 2,101;
Sigmoidfunktion (Gleichung 7.16): ks; = 0,036 s™%; Tg; = 106,1 s;

Die Faktoren der Tangens Hyperbolicusfunktion ky; und kg, bilden keine Parameter ab, die die Rei-
nigung charakterisieren. Demgegeniiber kennzeichnet der Parameter kg; der Sigmoidfunktion die Rei-
nigungsgeschwindigkeit in Form der Steilheit der Reinigungskurve dhnlich dem Parameter kyy in der
Weibull-Funktion (Gleichung 2.22). Der Parameter Ts; bezeichnet die Zeit, nach welcher 50 % der Ver-
schmutzung von der Oberflache gereinigt wurden. Nachteilig ist, dass die Sigmoidfunktion zum Zeit-
punkt t = 0 s nicht zwangslaufig eine vollstindig verschmutzte Oberflache abbildet (r5(t) = 1). Den-
noch zeigt die Sigmoidfunktion eine gute Naherung an die Messwerte, jedoch kann sie nur s-formige
Reinigungskurven abbilden, wohingegen die Weibull-Funktion entsprechend dem Faktor ky; auch
verschiedene Kurvenverlaufe abbilden kann (vgl. Abbildung 2-17). Letzteres gilt ebenfalls fiir die Tan-

gens Hyperbolicusfunktion.

Aufgrund der guten Anpassung der Weibull-Funktion an die gemessenen Werte und der physikali-
schen Bedeutung deren Parameter, wird diese zur Bestimmung der Reinigungsparameter eingesetzt.
Aus den Messungen kann somit die Einweichdauer t4,, mit der Bedingung

TS(t = tsoak) =T1s01 = 0,99

7.17
tsoak = Tw[—1n0,99]/kw (7.17)
und die Reinigungszeit bei 5 % Restverschmutzung tqs
r5(t = tgs) = 1595 = 0,05 (7.18)

t95 = Tw[— In 0,05]1/kw

bestimmt werden. Danach wird die mittlere Reinigungsrate Rqs entsprechend der Gleichung 6.66 be-

rechnet. Die maximale Reinigungsrate Ryy max Wird durch lokale Extremwertbestimmung der zeitab-

hangigen Reinigungsrate (ersten Ableitung 75(t) nach der Zeit)
kw

() = &rs _ _lw (YR ()

7s(t) = e~ ¢ (TW) erw

(7.19)
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und der Bedingung fiir die zweite Ableitung i
FS(tW,max) =0
kw

() = (L)W (Y)Y Z 1) e ()
mit #5(t) = o (Tw) (kw (1 (Tw) ) 1) e \Tw
ermittelt. Unter Beriicksichtigung des initialen Flachenverschmutzungsgewichtes FV G, folgen:

kew 1

t =T ’1 -—
W,max w kw (7.21)

RW,maX = |r.'S(tW,maX) "FVG, 'Aol

Die Reinigung von filmbildenden Verschmutzungen, wie sie innerhalb dieser Untersuchungen einge-

(7.20)

setzt werden, kann durch verschiedene Mechanismen erfolgen (vgl. Abschnitt 2.3.3). Adhasives Ab-
trennen ist durch das vollstdndige Trennen der Schmutzschicht von der Oberflache gekennzeichnet,
was in den Reinigungskurven durch Spriinge sichtbare wére, hier aber nicht beobachtet werden kann.
Deshalb kann als Hauptreinigungsmechanismus das adhéasive Abtrennen ausgeschlossen werden. Die
Schichtdicke nimmt allméahlich ab, was auf die Mechanismen kohéasives Trennen und diffusives Auflo-
sen hinweist. Die Hauptreinigung der Verschmutzungen erfolgt somit durch die Kombination unter-
schiedlicher Reinigungsmechanismen, wobei die letzte Phase durch adhasives Abtrennen gekenn-
zeichnet ist. Eine abschliefRende Bewertung des vorherrschenden Hauptreinigungsmechanismus ist
anhand der Reinigungskurven jedoch nicht moglich.

7.3.2 Gereinigte Zonen

(@ (b)
Atgoar Res=312;app=30° Atgoars Res =317, app=30°
X tsoaks Reg = 810; ap; =90 ° Ktsoak; Res=774; apy=90°
A Rpygos; Res = 312; ap; = 30 ° A Rpyg,9s; Reg = 317, ap = 30 °
X RFvg os; Res = 810; app = 90 ° XRpygGos; Res = 774; ap; = 90 °
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Abbildung 7-60: mittlere Einweichdauer und mittlere flichenbezogene Reinigungsrate Ry o5 bei-

spielhaft fuir (a) die Xanthan-Zinksulfid und (b) Starke-Zinksulfid; Edelstahl 1.4301 metallblank 2B

Uber die Auswertung der fiir bestimmte Bereiche des Substrates ermittelten Reinigungskennwerte ist
es moglich, weitere Hinweise auf den vorherrschenden Reinigungsmechanismus zu gewinnen. Hierzu
wird der Auswertebereich (vgl. Abbildung 6-59 a) in Hauptstromungsrichtung in mehrere Zonen un-
terteilt. Gewdhlt wird eine Unterteilung in 10 Zonen, so dass jede Zone ~26 mm lang und 60 mm breit
ist. Die Bereiche am Einlauf und Auslauf werden zuséatzlich in 2 Zonen unterteilt. Infolge der variieren-
den Grofse der Auswerteflache, fiihrt die Reinigungsrate nach Gleichung 2.16 zu nicht vergleichbaren
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Werten. Deshalb wird eine mittlere flichenbezogene Reinigungsrate Ry os definiert, die das An-
fangsflachenverschmutzungsgewicht FV G, und das Flachenverschmutzungsgewicht FVGg5 bei 5 %
Restverschmutzung beriicksichtigt:

FVGy—FVGos

Revegos = (7.22)

tos
Neben der mittleren flichenbezogenen Reinigungsrate wird fiir die jeweilige Zone die Einweichdauer
ermittelt und die Werte miteinander verglichen.

Die Einweichdauer steigt bei der Xanthan-Zinksulfidverschmutzung in Stromungsrichtung geringfii-
gig an (Abbildung 7-60 a). Die mittlere flichenbezogene Reinigungsrate ist im Einlaufbereich am grof3-
ten und sinkt im ersten Drittel der Probe. Danach dndert sie sich unter Berticksichtigung des Messfeh-
lers geringfligig, wobei sie im Ein- und Auslauf starker abweicht (Abbildung 7-60 a). Bei der Beurtei-
lung des Auswertebereiches (Abbildung 6-59 a) wird dies jedoch nicht berticksichtigt.

Die Stiarke-Zinksulfidverschmutzung zeigt eine grofiere Abhadngigkeit vom Auswerteort als Xanthan-
Zinksulfid (Abbildung 7-60 b). Besonders die Einweichdauer ist davon abhdngig und erreicht ihre
grofdte Dauer ndherungsweise in der Mitte der Oberfliache. Die Reinigungsrate ist hauptsachlich bei
hoher Reynolds-Zahl und grofiem Neigungswinkel ortsabhingig. Eine im besonderen Mafse ungleich-
maflige Verteilung der Verschmutzung kann dafiir keine Ursache sein (vgl. Abbildung 6-60 a). Wahr-
scheinlicher sind Effekte im Ein- und Auslaufbereich, welche iiber eine langere Probenldnge zur Be-
einflussung der Reinigung fiihren. Im Einlaufbereich entsteht dieser auf Grund des Schichtdicken-
sprunges zwischen dem nicht verschmutzten Einlaufbereich des Versuchsaufbaus (vgl. Abbildung
6-5) und dem Messbereich mit Erhohung durch die Verschmutzung. Dies fiihrt zu einer direkten Kraft-
wirkung in Haupstrémungsrichtung auf die Verschmutzung, wodurch sich der gereinigte Bereich ver-
schiebt (siehe Abbildung 7-61 j-1). Zusatzlich entstehen durch die Umlenkung der Strémung infolge
der Schichtdickendnderung Verwirbelungen, die im nachfolgenden Bereich zu einer erh6hten Reini-
gungswirkung fithren. DURR & WILDBRETT [305] weifden darauf hin, dass die Reinigung dort fortschrei-
tet, wo zur Schmutzentfernung glinstige Bedingungen herrschen. In Bezug auf die Fliissigkeitsfilmrei-
nigung ist das besonders an Storstellen in Flief3richtung, also an Stellen mit héheren Gradienten der
Schmutzschichtdicke, zu beobachten.

Der Auslaufbereich ist frei abfliefend gestaltet. Besonders im nicht verschmutzen Zustand ist an der
Unterkante eine Beeinflussung der Stromung vorhanden. Bei geringem Oberfldchenneigungswinkel
und geringer Volumenstromdichte ist diese zuséatzlich durch ein Aufstauen der Reinigungsfliissigkeit
an der Kante sichtbar. Dies fiihrt vermutlich zu einer erh6hten Turbulenz, wodurch die Reinigung in
diesem Bereich verbessert wird.

Auch diese Ergebnisse deuten darauf hin, dass ein rein diffusives Auflésen der Verschmutzung nicht
vorliegt, da dies zu einer liber die Probenldnge gleichmafidigen Reinigungsrate fithren wiirde. Beson-
ders im Einlaufbereich der Stirke-Zinksulfidverschmutzung wird der gereinigte Bereich in Stro-
mungsrichtung verschoben. Jedoch lassen die Aufnahmen keine direkten Riickschliisse auf den Me-
chanismus viskoses Verschieben zu, weil keine Bereiche mit erneut erhéhter Schmutzschichtdicke in
Stromungsrichtung auftreten (Abbildung 7-61).

Die Entfernung der Xanthan- und Stirke-Zinksulfidverschmutzung ist deshalb vordergriindig durch
kohasives Trennen in Kombination mit diffusivem Auflésen gekennzeichnet. In beiden Fallen findet
im letzten Zeitabschnitt adhasives Abtrennen zwischen Verschmutzung und Oberfldche statt.
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Abbildung 7-61: Aufnahmen zur Darstellung des 6rtlichen Reinigungsverhaltens fiir Xanthan- bzw.
Starke-Zinksulfidverschmutzung, 1.4301 Walzqualitit 2B, weifde Rechteck: Auswertebereich

7.3.3 Einfluss des Flachenverschmutzungsgewichtes

Unterschiedliche initiale Flichenverschmutzungsgewichte konnen auf das Reinigungsverhalten und -
ergebnis einen Einfluss haben, worauf bereits SCHOLER hinweist [14]. Am Beispiel der Xanthan-
Zinksulfidverschmutzung werden deshalb unterschiedliche Flachenverschmutzungsgewichte mitei-
nander verglichen. Fiir die Verschmutzung der Proben mit dem Dip-Coating Verfahren werden im
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Tauchbecken eine héhere und niedrigere Konzentration von Xanthan und Zinksulfidkristallen gegen-
tiber der Standardrezeptur (vgl. Abschnitt 6.10.6) genutzt.

1 Die Gegenliberstellung der Reinigungskurven anhand
& §< A FVG=29 g m? des normierten Fliachenverschmutzungsgewichtes
o ¢>§< ® FVG=99 g- m? iot eine ndh ise oleiche Einweichzeit bi
%o 0,8 % % FVG=155 g~ m? zeigt eine ndherungsweise gleiche Einweichzeit bis
£ zum Beginn der Reinigung (Abbildung 7-62). In der
‘E 06 Phase der Reinigung sind die Substrate mit niedrigem
g ' und mittlerem Flachenverschmutzungsgewicht ver-
2 gleichbar, wobei sich die Kurve mit niedrigem Ge-
e 04 wicht in der unteren Hélfte zu grofleren Reinigungs-
[«5]
‘5 zeiten verschiebt. Flir die Probe mit hohem Flachen-
g 0,2 verschmutzungsgewicht verschiebt sich die Kurve ge-
o .. .. .
= nerell zu hoheren Reinigungszeiten.

0 : *  Die Form der Kurve unterscheidet sich besonders bei

0 200 400 600

der Probe mit geringem Gewicht, gekennzeichnet

Zeittins

durch eine flachere Kurve am Ende der Reinigung. Ur-
Abbildung 7-62: Einfluss unterschiedlicher

Flachenverschmutzungsgewichte auf das
Reinigungsverhalten am Beispiel von Xanthan-

Zinksulfidverschmutzungen, Ref = 315 +
11; ap; = 30 °; 1.4404 elektropoliert haben. Einerseits ist die Schmutzschichtdicke kleiner,

sache ist die bei dieser Probe generell kleinere Rest-
schmutzmenge auf der Festkorperoberflache,
wodurch wandnahe Effekte einen grofieren Einfluss

wodurch die fiir die Stromung vorhandene Angriffs-
fliche in Hauptstromungsrichtung abnimmt. Andererseits dndert sich in Wandnédhe der Reinigungs-
mechanismus und es missen verstarkt Adhasionskrafte zwischen der Festkorperoberflache und der
Verschmutzung tiberwunden werden. Dabei kann auch die Rauheit und die in dieser Struktur einge-

bettete Verschmutzung zu einer Verdnderung des Reinigungsverhaltens fiihren.

Die Kurven der normierten Restschmutzmenge zeigen, dass das Verhalten vor allem bei sehr niedri-
gem Flachenverschmutzungsgewicht deutlich abweicht. Bei der Parameterbestimmung wurde die
schwankende Schmutzmenge bei bisherigen Untersuchungen unter Beachtung des initialen Flachen-
verschmutzungsgewichtes zum Beispiel bei der Berechnung der mittleren Reinigungsrate (Gleichung
6.66) beriicksichtigt. Dies macht die Ergebnisse untereinander besser vergleichbar, jedoch wird
dadurch keine Unabhangigkeit vom initialen Fldchenverschmutzungsgewicht erreicht. Deshalb wer-
den im Folgenden nur Untersuchungen miteinander verglichen, die ndherungsweise das gleiche initi-
ale Flachenverschmutzungsgewicht mit einer maximalen Abweichung von 10 % vom Mittelwert (vgl.
Abschnitt 6.10.6) besitzen.

7.3.4 Einfluss der Betriebsparameter

Der Einfluss der Betriebsparameter auf das Reinigungsverhalten kann mit Hilfe von unterschiedlichen
Kennwerten beurteilt werden. Sind die durch die Strémung verursachten Krafte wie zum Beispiel
beim Fliissigkeitsfilm klein gegeniiber den Haft- und Bindungskraften bei fest haftenden Verschmut-
zungen, so miissen die Bindungskréafte innerhalb der Verschmutzung und/oder zur Oberflache herab-
setzen werden. Dies kann z. B. durch chemische Reaktion, Schmelzen oder durch Quellen erfolgen (vgl.
Abschnitt 2.3.3). Die in dieser Arbeit eingesetzten Verschmutzungen miissen nach der Benetzung mit
der Reinigungsfliissigkeit quellen, was im vorangegangenen Abschnitt gezeigt wurde. Die Zeit, nach
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der die Reinigung beginnt, liegt fiir die Xanthan-Zinksulfidverschmutzung im Bereich von ¢ty =
19 ...59 s und fiir Starke-Zinksulfidverschmutzung im Zeitabschnitt bis ty,, = 240 ...510 s (Abbil-
dung 7-63). Somit ist fiir die Reinigung der Stidrke-Zinksulfidverschmutzung eine deutlich ldngere
(Faktor ~ 10) Einweichzeit bis zum Beginn einer Reinigung notwendig. Eine Ursache ist das Quellver-
halten von Xanthan, welche schneller als Starke quillt (vgl. Abschnitt 7.1.1) und somit die Bindungs-
krafte innerhalb der Verschmutzung rascher herabgesetzt werden (vgl. Abschnitt 7.1.2).
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Abbildung 7-63: Einweichzeit t; 4 von (a) Xanthan-Zinksulfid und (b) Starke-Zinksulfid fiir
unterschiedliche Parametereinstellung; Edelstahl 1.4301 Walzqualitat 2B
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Abbildung 7-64: Reinigungszeit fiir (a) Xanthan-Zinksulfidverschmutzung und (b) Starke-
Zinksulfidverschmutzung; Edelstahl 1.4301 Walzqualitit 2B

Tendenziell zeigt sich, dass ein hoher Neigungswinkel zu einer geringen Einweichzeit fiihrt (Abbil-
dung 7-63). Die Reynolds-Zahl bzw. Volumenstromdichte scheint keinen signifikanten Einfluss auf die
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Einweichzeit zu haben, was mit dem bei der Quellung notwendigen Diffusionsvorgang begriindet wer-
den kann. Bei der Diffusion von Quellfliissigkeit in die Verschmutzung ist vordergriindig das Vorhan-
densein eines Konzentrationsgefilles an der Phasengrenze zwischen Fliissigkeit und Verschmutzung
notwendig, weshalb die Grenzschichtdicke, Filmdicke und die Reynolds-Zahl bzw. Volumen-
stromdichte eine geringere Bedeutung besitzen. Aufgrund der hohen Schwankungen zwischen den
Einzelmessungen kann fiir die Einweichzeit der untersuchten Verschmutzungen keine eindeutige Ab-

héangigkeit ermittelt werden.

Die Auswertung der Reinigungszeit tq5, nach welcher 95 % der Anfangsverschmutzung gereinigt ist,
fasst Abbildung 7-64 zusammen. Tendenziell wird mit zunehmendem Neigungswinkel der Oberflache
und mit zunehmender Volumenstromdichte die Reinigungszeit verringert.

In Abbildung 7-65 sind zwei beispielhafte normierte Reinigungskurven (Gleichung 6.63) inklusive
ausgewahlter Zeitpunkte dargestellt. Alle Reinigungskurven bei unterschiedlichen Parametern und
den beiden Verschmutzungen ergeben nach der Regression mit der Weibull-Funktion (Gleichung
2.22) einen ky-Wert > 1. Die grundsatzliche Charakteristik ist fiir alle Reinigungen der untersuchten
Verschmutzungen daher dhnlich. Fiir Xanthan-Zinksulfid liegt dieser Wert im Bereich von 2,1 < ky <
4,9 und fir Starke-Zinksulfid 2,8 < ky < 8,0. Die Zeit, nach welcher 63 % der Ausgangsverschmut-
zung gereinigt ist, liegt fiir Xanthan-Zinksulfid im Bereich von 94 s < Tyy < 351 s und fiir Starke-
Zinksulfid 542 s < Tyy < 1064 s.
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Abbildung 7-65: normierte Reinigungskurven fiir (a) Xanthan-Zinksulfid, Ref = 310; ap; = 30 ° und
(b) Starke-Zinksulfid, Ref = 778; ap; = 90 °; rot gestrichelte Linie entspricht der Geraden zur
Bestimmung der Reinigungsrate Rg 5o; Edelstahl 1.4301 Walzqualitit 2B

Obwohl bei der Mehrzahl der Messungen kein Bereich mit konstanter Reinigungsrate vorhanden ist
(Abbildung 7-57), kann eine mittlere Reinigungsrate fiir einen angendherten konstanten Bereich be-
stimmt werden. Ein ndherungsweise linearer Verlauf der Restschmutzmenge (rot gestrichelte Linie in
Abbildung 7-65) ergibt sich zwischen den Zeitpunkten t,, und tg,, nach denen 20 % bzw. 80 % des
Ausgangsflaichenverschmutzungsgewichtes gereinigt sind. Damit lasst sich die mittlere Reinigungs-
rate fiir den Bereich der Hauptreinigung angeben:

Rgoz0 = S22 py G- A = 2222y - 4y = 220

tgo—t20 tgo—t20 tgo—t20

(7.23)
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Die berechneten Werte sind in Abbildung 7-66 fiir beide Verschmutzungen zusammengefasst. Unter
Beriicksichtigung des Flachenverschmutzungsgewichtes zeigt sich, dass mit zunehmendem Oberfla-
chenneigungswinkel und zunehmender Volumenstromdichte die mittlere Reinigungsrate fiir den Be-
reich der Hauptreinigung steigt. Das Verhalten durch Verdnderung der Betriebsparameter ist bei bei-
den Verschmutzungen dhnlich. Auch die resultierende Reinigungsrate liegt in der gleichen Grofden-
ordnung, wobei sie fiir Starke-Zinksulfid geringfiigig grofier ist.
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Abbildung 7-66: mittlere Reinigungsrate fiir den Bereich der Hauptreinigung fiir (a) Xanthan-Zink-
sulfidverschmutzung und (b) Starke-Zinksulfidverschmutzung; Edelstahl 1.4301 Walzqualitat 2B

Die maximale Reinigungsrate der Verschmutzungen dhnelt tendenziell dem Ergebnis zur mittleren
Reinigungsrate, weshalb die Diagramme fiir die maximale Reinigungsrate und der dazugehdrigen Rei-
nigungszeit im Anhang A24 zusammengefasst sind.

7.3.5 Reinigungseffizienz

Die Reinigungseffizienz kann nach unterschiedlichen Gesichtspunkten beschrieben werden (Ab-
schnitt 6.10.9). Innerhalb dieser Arbeit werden hauptsachlich die zeitbezogene Reinigungseffizienz
E\ 95 (Gleichung 6.75), welche mit der mittleren Reinigungsrate Rgs identisch ist (Gleichung 6.66), und

die volumenbezogene Reinigungseffizienz Ey pr o5 (Gleichung 6.77) betrachtet.

Die Ergebnisse fiir die zeitbezogene Reinigungseffizienz bzw. mittlere Reinigungsrate sind in Abbil-
dung 7-67 dargestellt. Beide Verschmutzungen zeigen dhnliches Verhalten bei Anderung der Betriebs-
parameter, wobei die zeitbezogene Reinigungseffizienz fiir Xanthan-Zinksulfid geringfiigig grof3er ist.
Dies ist umgekehrt zur Auswertung der mittleren Reinigungsrate wahrend der Hauptreinigung (Ab-
bildung 7-66). Begriinden ldsst sich das mit unterschiedlichen Einweichzeiten (Abbildung 7-63) und
der Dauer der Reinigungsphase 4. Beides ist fiir Starke-Zinksulfid grofier als bei Xanthan-Zinksulfid.
Diese Zeitabschnitte werden bei der Berechnung der zeitbezogenen Reinigungseffizienz bzw. mittle-
ren Reinigungsrate einbezogen, jedoch nicht fiir die Reinigungsrate innerhalb der Hauptreinigung be-
riicksichtigt.
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Abbildung 7-67: zeitbezogene Reinigungseffizienz bzw. mittlere Reinigungsrate fiir (a) Xanthan-
Zinksulfid- und (b) Starke-Zinksulfidverschmutzung, Edelstahl 1.4301 Walzqualitat 2B

Die zeitbezogene Reinigungseffizienz steigt mit zunehmender Reynolds-Zahl und gréfierem Neigungs-
winkel an. Die volumenbezogene Reinigungseffizienz steigt ebenfalls mit zunehmendem Neigungs-
winkel (Abbildung 7-68). Bei steigender Reynolds-Zahl bzw. Volumenstromdichte nimmt die volu-

menbezogene Reinigungseffizienz jedoch ab.
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Abbildung 7-68: volumenbezogene Reinigungseffizienz fiir (a) Xanthan-Zinksulfid- und (b) Starke-
Zinksulfidverschmutzung, Edelstahl 1.4301 Walzqualitat 2B

Somit dndern sich die Effizienzen mit der Reynolds-Zahl bzw. Volumenstromdichte tendenziell in un-
terschiedliche Richtungen. Der industrielle Anwender muss entscheiden, ob eine hohe zeitbezogene
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Reinigungseffizienz, was mit einer kurzen Reinigungszeit einhergeht, oder eine hohe volumenbezo-
gene Reinigungseffizienz angestrebt wird. Letzteres fiihrt zu einer Ressourcenschonung in Form von
Reinigungsfliissigkeit (Volumen, thermische Energie, Chemikalien). Fiir beide Effizienzen zeigt sich
aber, dass ein vertikaler Neigungswinkel vorteilhaft ist. Hierbei wirkt die Schwerkraft und die Kraft
infolge der Stromung in dieselbe Richtung, was sich positiv auf die Reinigung auswirkt.

7.3.6 Einfluss der Oberfliche
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Abbildung 7-69 zeitbezogene Reinigungseffizienz bzw. mittlere Reinigungsrate fiir (a) Xanthan-
Zinksulfidverschmutzung und (b) Stdrke-Zinksulfidverschmutzung bei der Reinigung
unterschiedlicher Oberflachen, ap; = 90 °

Der Einfluss der Oberflache wird fiir beide Verschmutzungen anhand von zwei Reynolds-Zahlen bei
maximalem Oberflaichenneigungswinkel diskutiert (Abbildung 7-69). Die geringste mittlere Reini-
gungsrate besitzen die feingeschmirgelten und geschliffenen Oberflachen. Die hochste mittlere Reini-
gungsrate weisen die gewalzten Oberflichen auf, wobei die Unterschiede zu den elektropolierten
Oberflachen gering sind. Aufgrund der Schwankungen zwischen den Einzelmessungen lasst sich nicht
abschatzen, ob die Unterschiede signifikant sind. Deshalb wird ein statistischer Test zur Priifung auf
Signifikanz eingesetzt.

Fiir die Ermittlung von signifikanten Unterschieden wird der Kruskal-Wallis-Test [306] genutzt. Als
Nullhypothese wird formuliert, dass zwischen dem Reinigungsergebnis der unterschiedlichen Ober-
flachen kein Unterschied besteht. Beim Test wird die Priifgr6fde H mit der theoretischen Grofde aus
der Chi-Quadrat-Verteilung X? fiir die gewihlte Irrtumswahrscheinlichkeit (p = 0,05) verglichen.

Im Falle der Xanthan-Zinksulfidverschmutzung wird die Hypothese bei Beriicksichtigung aller Ober-
flichen als einzelne Gruppen mit der Reynolds-Zahl Re; = 303 ...317 bestitigt (H = 9,27 < X? =
14,07). Dies bedeutet, dass kein signifikanter Unterschied existiert. Fiir die Reynolds-Zahlen Re; =
767 ..799 (H = 15,76 > X? = 14,07) wird sie verworfen, weshalb signifikante Unterschiede existie-
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ren. Wird hingegen eine Gruppierung nach den unterschiedlichen Oberflachenbearbeitungen vorge-
nommen, so werden beide Nullhypothesen abgelehnt (Re; = 303..317:H = 8,64 > X? = 7,81;
Re; = 767 ...799: H = 14,78 > X? = 7,81). Die Oberflichenbearbeitung hat mit einer Irrtumswahr-
scheinlichkeit von 5 % einen Einfluss auf das Reinigungsergebnis der Xanthan-Zinksulfidverschmut-
zung. Dies zeigt, dass Unterschiede bei der Reinigung von Xanthan-Zinksulfid auf die Oberfldchento-
pografie (vgl. Abschnitt 6.2) zurtickgefiihrt werden kénnen. Die unterschiedlichen Edelstahlsorten be-
sitzen dabei keinen signifikanten Einfluss.

Bei der Starke-Zinksulfidverschmutzung ist der Einfluss der Oberflache deutlich geringer. Die Anwen-
dung des Kruskal-Wallis-Tests fiihrt bei den Reynolds-Zahlbereichen und der Betrachtung der Einzel-
oberflachen bzw. die Gruppierung der Oberflichen mit gleicher Bearbeitung zur Bestaitigung der Hy-
potheses. Somit existiert mit einer Irrtumswahrscheinlichkeit von 5 % bei der Reinigung von Stiarke
kein signifikanter Einfluss der betrachteten Oberflachen.

Die Ursache wurde im Abschnitt 7.3.3 bereits kurz diskutiert. Der Einfluss der Oberflache kommt be-
sonders im wandnahen Bereich zum Tragen. Weil bei der Starke-Zinksulfidverschmutzung aber ein
besonders hohes Flachenverschmutzungsgewicht genutzt wird, spielt das fiir die Auswertung anhand
der mittleren Reinigungsrate, welche nahezu den gesamten Reinigungsprozess berticksichtigt, eine
untergeordnete Rolle.

Zinksulfidkristall

Abbildung 7-70: schematische Darstellung der Modellvorstellung bzgl. der Verschmutzung im
Kontakt mit der Oberfldche sowie die angreifenden Kréfte

Eine Begriindung fiir das Reinigungsverhalten von diinnen Verschmutzungsfilmen, insbesondere von
Xanthan-Zinksulfid, kénnen die unterschiedlichen Strukturen der Oberflachen liefern (vgl. Abschnitt
6.2). MAUERMANN konnte am Beispiel einer Starkeverschmutzung zeigen, dass die filmbildende Ver-
schmutzung die Struktur der Oberflache naherungsweise nachbildet [19]. Die innerhalb dieser Arbeit
genutzten filmbildenden Verschmutzungen sind zusétzlich mit Partikeln zur Detektion versetzt (vgl.
Abschnitt 6.10.1). Die Zinksulfidkristalle haben eine Halbwertskorngrofie von dsg = 20 pum + 3 um
[145]. Die Kristalle sind somit grofier als die Rauheitskennwerte (Tabelle 6-2). Deshalb liegt die Mehr-
zahl der Kristalle auf den Rauhigkeitsspitzen auf, was durch die Oberflachenstruktur z. B. bei den ge-
walzten Proben auftritt. Die Rauheitskennwerte beschreiben die 3D-Oberflachenstruktur (Abbildung
6-1 - Abbildung 6-4) jedoch nur unzureichend (vgl. Abschnitt 6.2). Deshalb kann es auch vorkommen,
dass Téler breiter sind und die Kristalle sich in diese Taler einlagern. In besonderem Maf3e ist dies bei
den elektropolierten (Abbildung 6-2) und feingeschmirgelten Oberflachen (Abbildung 6-1) méglich.
Infolge der Schmutzmischung aus filmbildender Matrix und Partikeln ergibt sich fiir die Verschmut-
zung eine Kombination aus den Kontaktfillen Platte-Platte (Abbildung 2-10 e; filmbildende Ver-
schmutzung mit Oberflache) und Kugel-Platte (Abbildung 2-10 c; Partikel mit Oberflache). Die zwei
unterschiedlichen Moglichkeiten beim Kontakt der Verschmutzung mit der Oberflache sind schema-

6 alle Oberflichen: Re; = 312..317: H = 5,07 < X? = 14,07; Re; = 773...781: H = 6,63 < X2 = 14,07;
gruppiert: Re; = 312...317: H = 1,72 < X? = 7,81; Re; = 773 ...781: H = 3,85 < X2 = 7,81
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tisch in Abbildung 7-70 gezeigt. Die kleinen Pfeile stellen die Hauptkraftrichtung durch die Fliissig-
keitsstromung dar. Es ist daraus ableitbar, dass bei in den Talern liegenden Kristallen eine kleinere
Angriffsflache beziiglich der Stromung vorliegen kann, was fiir den scherinduzierten Transport der
Partikel ungiinstig ist.

Die Unterschiede der Schliffrichtung sind als nicht signifikant zu bewerten. Generell zeigen die ge-
schliffenen Oberflachen aber ein etwas schlechteres Ergebnis als Oberflachen mit Walzqualitat 2B
oder elektropolierte Oberflachen. Eine Ursache ist die durch das Schleifen vergrofierte Oberflache fiir
den Platte-Platte Kontakt zwischen der Oberflache und dem filmbildenden Schmutzanteil. Somit sind
die Bindungskrafte zwischen Schmutz und Oberflache bei Oberflachen mit vielen Vertiefungen grofier
als bei glatten Oberflachen. Ein dhnliches Verhalten ist bei der feingeschmirgelten Oberfliche zu er-
warten. Zusatzlich besitzen die feingeschmirgelten Oberflachen Vertiefungen, die das tiefere Einlagern
der Tracerpartikel ermoglichen.

Insgesamt scheint der Einfluss der Oberflachen bei der Reinigung von vorwiegend kohdsivem bzw.
diffusivem Reinigungsmechanismus eine untergeordnete Rolle zu spielen. Fiir die in diesen Untersu-
chungen genutzten Verschmutzungen kann daher auf das Elektropolieren verzichtet werden. Das
schlechteste Ergebnis zeigen die auf geschliffenen und feingeschmirgelten Oberflachen aufgebrachten
Verschmutzungen, weshalb die Verwendung dieser Oberflichenbearbeitungen im Lebensmittelbe-
reich nicht empfohlen wird.

7.3.7 Fehlerdiskussion

Die Reinigung ist ein Prozess mit vielen Einflussparametern. Diese Vielzahl fiihrt bei den Messungen
zu einer erhohten Schwankung der Messergebnisse und zu Fehlern, von denen einige vorab vermie-
den oder durch Messdatenaufbereitung verringert wurden (vgl. Abschnitt 6.10). Innerhalb von die-
sem Abschnitt werden die unterschiedlichen Fehlerquellen angegeben und diskutiert.

Eine bedeutende Fehlerquelle stellt die reproduzierbare Herstellung und deren reproduzierbares Auf-
bringen der Verschmutzungen auf die Oberflache dar. Die Herstellung variiert auf Grund von Eigen-
schaftsschwankungen der Ausgangsstoffe durch z. B. Alterung von Xanthan oder Starke, Schwankun-
gen zwischen den Chargen und der Variation bei der Herstellung. Letztere tritt unter anderem durch
unterschiedliche Mengenverhaltnisse beim Vermischen auf. Rithrergeometrie, Riithrgeschwindigkei-
ten und Riihrzeiten sind auf Basis einer Herstellungsanleitung wahrend der Verschmutzungsherstel-
lung konstant, so dass diese als Fehlerquelle ausgeschlossen werden kénnen.

Beim Aufbringen der Verschmutzung durch das Dip-Coating wurden ebenfalls konstante Parameter
eingesetzt, so dass diese keinen Einfluss haben. Jedoch konnten die Substrate nach Rithrende bei der
Verschmutzungsherstellung nur einzeln verschmutzt werden. Trotz des Riihrens zwischen den
Tauchvorgingen kann nicht ausgeschlossen werden, dass die Partikel innerhalb der Schmutzmatrix
inhomogen durch z. B. Sedimentation verteilt sind. Das durch die Verschmutzungsmethode aufge-
brachte Flaichenverschmutzungsgewicht schwankt geringfiigig (Abschnitt 6.10.7), was auch zu leicht
abweichenden Reinigungskurven fiihren kann (Abschnitt 7.3.3). Vermindert wird dieser Einfluss
durch die Auswertung von Proben mit dhnlichem Flachenverschmutzungsgewicht und der Beriick-
sichtigung bei der Parameterbestimmung. Die Trocknung wurde unter Normklimabedingungen
durchgefiihrt, weshalb dadurch keine Einfliisse zu erwarten sind. Durch den Versuchsablauf, welcher
mit jeder Probe einzeln nacheinander durchgefiihrt wurde, kam es zu einer Variation der Trocknungs-
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dauer. Aus den Versuchen kann zwar kein Einfluss direkt bestimmt werden, jedoch ist ein 100 pro-
zentiger Ausschluss als Fehlerquelle nicht méoglich.

Eine weitere Fehlerquelle ist die variierende Eigenschaft der Probenoberfliche vor der Verschmut-
zung. Fiir die in diesem Rahmen durchgefiihrten Untersuchungen wurde eine RCA-Vorreinigung ge-
nutzt, welche gleichbleibende Eigenschaften der Oberflache erméglichen soll. Jedoch wurde dies nicht
anhand von z. B. Kontaktwinkelmessungen nach der RCA-Reinigung tiberpriift, weshalb Abweichun-
gen moglich sind. Einerseits konnen Abweichungen zwischen den RCA-Reinigungen durch z. B. unter-
schiedliche Chemikalienkonzentrationen oder Schmutzbeladungen infolge vorangegangener Reini-
gungsschritte auftreten. Ebenso ist es moglich, dass nach den im Labor durchgefiihrten RCA-Reini-
gungsschritten erneute Verdnderungen der Oberflache durch z. B. Rekontamination aus der Luft auf-
treten. Die Wahrscheinlichkeit hierfiir wurde durch Abdecken der Proben nach der RCA-Reinigung
vermindert.

Die Eigenschaften der Reinigungsfliissigkeit wurden nach Moglichkeit konstant gehalten. Einerseits
wird vollentsalztes Wasser eingesetzt, dessen Leitfahigkeit durch schwankende Herstellung und Rest-
verschmutzung innerhalb der Anlage geringfiigig variierte. Die Fluidtemperatur schwankte infolge der
Zweipunktregelung ebenfalls geringfiigig (vgl. Abschnitt 6.10.8). Beides kann zu Abweichungen fiih-
ren, wobei die aufgezeichneten Daten des Leitwertes und der Temperatur aber keinen Trend erken-
nen lassen. Zusatzlich kann die Schmutzkonzentration innerhalb der Reinigungsfliissigkeit zu einer
Variation des Messergebnisses fiihren, weil dieses nur einmal am Tag nach ca. 10 Versuchen gewech-
selt wurde. Durch die Verwendung eines grofien Tanks (vgl. Abbildung 6-5) wurde dies beriicksich-
tigt. Zusatzlich wurde der Leitwert vor jeder Messung gepriift, wobei auch hier keine signifikante Ver-
anderung innerhalb eines Versuchstages beobachtet wurde.

Eine weitere Ursache fiir Abweichungen zwischen den Messergebnissen besteht in der Stromungsva-
riation. Einerseits variierte die Volumenstromdichte geringfiigig. Ursache sind z. B. restliche Luftbla-
sen in der Leitung, wodurch sich die Volumenstromdichte auch wahrend der Reinigungsuntersuchung
geringfligig Andern kann. Wenn dies festgestellt wurde, erfolgte eine entsprechende Nachregelung des
Volumenstroms.

Eine der grofiten Ursachen fiir Schwankungen bei den Reinigungsuntersuchungen ist das initiale Be-
netzungsverhalten nach Beginn der Reinigung. Teilweise dauert es bis zu 30 s, bis sich ein {iber die
ganze Breite vollstindig geschlossener Fliissigkeitsfilm ausgebildet hat. Dies tritt besonders bei gerin-
ger Volumenstromdichte und bei vertikaler Oberflache auf, was auch in den gréfieren Fehlerbalken
z. B. in Abbildung 7-67 (b) sichtbar ist. Bei einzelnen Versuchen stellte sich tiber die gesamte Ver-
suchsdauer keine vollstindige Benetzung ein. Diese Versuche werden bei der Auswertung nicht be-
riicksichtigt. Auch die ungleichmafiige Verteilung im Falle einer vollstandigen Benetzung kann zu Ab-
weichungen flihren. Besonders im Randbereich kann dies durch die Bildung von Menisken beobachtet
werden, weshalb diese Bereiche nicht mit ausgewertet wurden.

Auch die Messtechnik und die Auswertung kénnen als Fehlerquellen angesehen werden. Durch eine
gezielte Auswahl der Komponenten, eine exakte Zeitsteuerung bei der Messung auf Basis von Phos-
phoreszenz, die Beriicksichtigung der Anderung der Eigenschaften wihrend der Messung (z. B. LED
Lichtfeld) und der Aufbereitung der Messdaten (z. B. Beriicksichtigung optischer Effekte) kann der
Einfluss gering gehalten werden.

Insgesamt existieren bei den Reinigungsmessungen viele Fehlerquellen, von denen einige vorab ver-
mieden oder durch Messdatenaufbereitung verringert wurden (vgl. Abschnitt 6.10).
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7.3.8 Zusammenfassung des Reinigungsverhaltens

Dieser Abschnitt diente der Ermittlung des Reinigungsverhaltens filmbildender Verschmutzungen,
welches mit den Erkenntnissen aus dem Abschnitt zur Hydrodynamik verglichen wird. Das grundsatz-
liche Reinigungsverhalten ist fiir beide filmbildenden Verschmutzungen dhnlich. Die Ergebnisse zei-
gen, dass diese mit geringen mechanischen Kréften unter Einsatz von Wasser als Reinigungsfliissigkeit
gereinigt werden kdnnen. Somit zdhlen sie zu den leicht reinigbaren Verschmutzungen nach Typ 1 der
Cleaning Map von FRYER & ASTERIADOU [42].

Die Kinetik der Reinigung beider Verschmutzungen kann mit dem Weibull-Modell, wie von anderen
Autoren (z. B. SCHOLER [14]) gezeigt, beschrieben werden. Die Reinigung der untersuchten Verschmut-
zungen mittels Fliissigkeitsfilm erfolgt aufgrund der Kombination von mehreren Reinigungsmecha-
nismen. Bei den untersuchten Verschmutzungen sind dies diffusives Auflésen und kohasives Trennen.
Bei der Reinigung der letzten Schmutzschicht ist es adhasives Abtrennen.

Tabelle 7-4: Zusammenfassung der Einfliisse auf das Reinigungsergebnis

Reynolds-Zahl Re¢, Volumen-  Oberflichenneigungswinkel ap;
strom V oder Volumen- steigt
stromdichte I'y, steigt
Einweichzeit £ 5, kein signifikanter Einfluss sinkt tendenziell
Reinigungszeit tg5 sinkt geringfiigig sinkt tendenziell
mittlere Reinigungsrate fiir den Be- _ . _ .
reich der Hauptreini 1—280,20 steigt tendenziell steigt tendenziell
mittlere Reinigungsrate R 5, zeitbezo- _ .
gene Reini effizienz E o steigt steigt
volumenbezogene Reinigungs- _ N
effizienz E‘V,95 s steig

Fiir die Reinigung sind sowohl die Reynolds-Zahl bzw. die Volumenstromdichte als auch der Oberfla-
chenneigungswinkel von Bedeutung (Tabelle 7-4), wobei fiir beide Verschmutzungen eine vertikale
Oberflaiche empfohlen wird. Dies deckt sich mit der Empfehlung nach PATEL & JORDAN [21]. Eine leicht
geneigte Oberflache, wie sie LERCH ET AL. [22] fiir den Reinigungsmechanismus diffusives Auflosen als
vorteilhaft ermittelten, kann mit eigenen Untersuchungen nicht bestitigt werden.

Die Wahl der eingesetzten Volumenstromdichte ist abhdngig vom Optimierungsziel. Die Verringerung
der Reinigungszeit wird durch eine hohe Volumenstromdichte erreicht, wohingegen eine geringe Vo-
lumenstromdichte zur Ressourcenschonung fiihrt. Im letzteren Fall ist jedoch das Benetzungsverhal-
ten zu berticksichtigen (vgl. Abschnitt 7.2.1).

Beziiglich des Oberflacheneinflusses auf die Reinigung zeigt sich, dass sich zwischen den Werkstoffen
kein signifikanter Unterschied ableiten lasst. Die Oberflachenbearbeitung hat hauptsachlich bei gerin-
gen Schmutzschichten einen Einfluss. Fiir die Reinigung filmbildender Verschmutzungen wird aufbau-
end auf den Reinigungsergebnissen die Anwendung von Edelstihlen mit der Walzqualitit 2B oder von
elektropolierten Edelstahloberflichen empfohlen. Insgesamt sind die Unterschiede zwischen den
Oberflachen jedoch gering, was mit den vorherrschenden Reinigungsmechanismen zusammenhangt.
Beim diffusiven Auflésen und kohésivem Trennen scheint das Einwirken der Reinigungsfliissigkeit
eine grofdere Bedeutung zu haben. Ein grof3erer Einfluss der Oberflachen ware hingegen beim visko-
sen Verschieben und insbesondere beim adhédsivem Abtrennen zu erwarten.
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8 Vergleich Reinigungsverhalten und Hydrodynamik gravitations-
getriebener Fliissigkeitsfilme

8.1 Vorbemerkungen zum Vergleich

Ziel der Arbeit ist es, neben der Bewertung des Reinigungsverhaltens im vorangegangenen Kapitel,
Zusammenhdnge zwischen Stromungsparametern und Reinigungsverhalten nachzuweisen, diese auf
Betriebsparameter zuriickzufiihren und daraus Optimierungsansétze abzuleiten (vgl. Abschnitt 5.2).
Innerhalb von diesem Abschnitt werden die Reinigungsergebnisse mit den Messergebnissen zur Hyd-
rodynamik von Fliissigkeitsfilmen und daraus abgeleiteten Parametern verglichen. Die Gegeniiber-
stellung der Reinigungsergebnisse mit den Stromungsparametern erfolgt vordergriindig anhand der
mittleren Reinigungsrate, welche gleichzeitig der zeitbezogenen Reinigungseffizienz entspricht. So-
weit sinnvoll wird auch die Reinigungszeit betrachtet.

8.2 Einfluss Stromungsparameter auf das Reinigungsverhalten

8.2.1 Einfluss der Filmdicke und Filmdickenverteilung

Die Filmdicke kann besonders bei diffusiven Reinigungsprozessen eine Bedeutung besitzen, weil bei
einer grofieren Filmdicke mehr Reinigungsfliissigkeit zur Verfiigung steht. Dadurch steigt die
Schmutzkonzentration innerhalb der Fliissigkeit langsamer an und durch den gréfieren Konzentrati-
onsgradienten kann der Diffusionsvorgang positiv beeinflusst werden.
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Abbildung 8-1: zeitbezogene Reinigungseffizienz E; g5 bzw. mittlere Reinigungsrate Rgs in
Abhingigkeit von der mittleren Filmdicke & fiir (a) Xanthan-Zinksulfid und (b) Starke-Zinksulfid,
Edelstahl 1.4301 Walzqualitat 2B

Fiir den Vergleich zwischen Reinigung und Filmdicke wird die dimensionslose Filmdicke nach Glei-
chung 7.5 herangezogen, woraus mit Gleichung 4.5 die mittlere Filmdicke berechnet wird. Die Ergeb-
nisse zeigen, dass fiir jeden einzelnen Neigungswinkel ein schwacher Trend zwischen mittlerer Reini-
gungsrate und mittlerer Filmdicke zu existieren scheint (Abbildung 8-1). Fiir alle Neigungswinkel
ergibt sich jedoch kein eindeutiger Zusammenhang, so dass das Reinigungsverhalten nicht allein mit
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der Anderung der mittleren Filmdicke beschrieben werden kann. Dies kann wiederum mit dem Kor-
relationskoeffizient r¢ liberpriift werden?’. Unter Annahme eines linearen Zusammenhanges ergibt
sich flir Xanthan-Zinksulfid ein Korrelationskoeffizient nach PEARSON von rx = —0,23 und fiir Starke-
Zinksulfid rx = —0,10. Die bedeutet nach COHEN [303], dass kein Effekt und somit kein direkter Zu-
sammenhang zwischen der mittleren Reinigungsrate und der mittleren Filmdicke existiert.

Die Welligkeit an der Phasengrenze des Fliissigkeitsfilmes kann zu einer h6heren Turbulenz innerhalb
des Filmes flihren, wodurch der Stoffaustausch beeinflusst wird. Zuséatzlich kann sie die Stromung im
wandnahen Bereich und somit die Grenzschicht beeinflussen, wodurch sich Transportvorgénge ver-
andern. Gleichzeitig ist sie ein Maf? fiir die Schwankung der Wandschubspannung (Gleichung 2.14 und
4.7). Die mittlere Reinigungsrate steigt tendenziell mit zunehmender Welligkeit (Abbildung 8-2). Die
Korrelationskoeffizienten fiir einen linearen Zusammenhang fiir Xanthan-Zinksulfid ¢ = 0,66 und
Starke-Zinksulfid rx = 0,77 weisen auf einen grofden Effekt hin8. Das Reinigungsverhalten lasst sich
gegeniiber der mittleren Filmdicke besser anhand der Welligkeit der Phasengrenze beschreiben. Auf-

grund der Messwertschwankungen kann jedoch kein quantitativer Zusammenhang abgeleitet werden.
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Abbildung 8-2: mittlere Reinigungsrate Rq in Abhidngigkeit von der mittleren Wellenfrequenz (alle
Wellen) fiy fiir (a) Xanthan-Zinksulfid und (b) Stirke-Zinksulfid, Edelstahl 1.4301 Walzqualitit 2B

8.2.2 Einfluss der Stromungsgeschwindigkeit

TIMPERLEY & SMEULDERS [307] zeigten bei der Reinigung am Beispiel eines Plattenwarmetauschers den
signifikanten Einfluss der Stromungsgeschwindigkeit auf die Reinigung von Milchablagerungen. Mit
steigender Stromungsgeschwindigkeit wird die notwendige Reinigungszeit kleiner, wobei sich die
mittlere Geschwindigkeit den Wert von % = 1,5 m-s~! asymptotisch annihert. Dieser Wert ent-
spricht der in der Literatur zur Auslegung von CIP-Reinigungsprozessen vorgeschlagen mittleren
Stromungsgeschwindigkeit in Rohrleitungen [12,308]. TIMPERLEY & SMEULDERS zeigten in ihren Unter-
suchungen zusétzlich, dass die notwendige Reinigungszeit mit der Stromungsgeschwindigkeit korre-

7 Anderson-Darling-Test: mittlere Reinigungsrate: p,p = 0,28;0,93 > p = 0,05; mittlere Filmdicke pap =
0,63; 0,44 > p = 0,05; erste Werte stehen fiir Xanthan-Zinksulfid und zweite Werte fiir Starke-Zinksulfid
8 Anderson-Darling-Test fiir die mittlere Wellenfrequenz: p,p = 0,31; 0,18 > p = 0,05

199



Vergleich Reinigungsverhalten und Hydrodynamik gravitationsgetriebener Fliissigkeitsfilme

liert [307]. In diesem Abschnitt wird deshalb der Einfluss der Stromungsgeschwindigkeit auf das Rei-
nigungsverhaltend diskutiert.
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Abbildung 8-3: Vergleich zwischen Reinigungszeit und mittlerer Reinigungsrate mit der mittleren
Stromungsgeschwindigkeit fiir (a, c) Xanthan-Zinksulfid und (b, d) Starke-Zinksulfid bei
unterschiedlichen Oberflachenneigungswinkeln ap, Edelstahl 1.4301 Walzqualitat 2B

Die mittlere Geschwindigkeit wird iiber die Kontinuitatsgleichung (Gleichung 4.9) aus der mittleren
Filmdicke (Gleichung 7.5 in Kombination mit Gleichung 4.5) bestimmt. Die grof3te mittlere Geschwin-
digkeit bei Anwendung einer Volumenstromdichte oberhalb des empfohlenen Wertes ([12]; [ =
2,5m3-h™1-m™1; Re; = 778) wird mit#i ~ 1 m - s fiir eine vertikale Oberfliche erreicht. Das ist ge-
ringer als die empfohlene mittlere Stromungsgeschwindigkeit im Rohr [12,308].

Mit zunehmender Geschwindigkeit sinkt die Reinigungszeit tendenziell (Abbildung 8-3 a, b), was aus
unterschiedlichen Untersuchungen bekannt ist. Infolge der Schwankung der Messergebnisse kann
keine exponentielle Abnahme der Reinigungszeit mit steigender Geschwindigkeit abgeleitet werden,
wie dies fiir das immergierte System am Beispiel zur Reinigung einer geraden Rohrleitung in der Lite-
ratur zu finden ist (z. B. [14]).
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Umgekehrt steigt die Reinigungsrate mit zunehmender Strémungsgeschwindigkeit an (Abbildung 8-3
¢, d). Die Ergebnisse dhneln den Resultaten bzgl. des Einflusses der Welligkeit (Abbildung 8-2). Be-
griinden lasst sich dies mit der gezeigten Abhangigkeit zwischen mittlerer Wellenfrequenz und mitt-
lerer Stromungsgeschwindigkeit in Abbildung 7-56. Zur Bestimmung der Welligkeit auf Basis der
Strouhal-Zahl (Gleichungen 7.6, 7.7) wird die mittlere Filmdicke genutzt, welche auch zur Berechnung
der mittleren Stromungsgeschwindigkeit (Gleichungen 4.9, 7.5, 4.5) eingesetzt wird. Dabei basieren

sowohl die Strouhal-Zahl als auch die dimensionslose Filmdicke auf Regressionen.

8.3 Einfluss abgeleiteter Grofden auf das Reinigungsverhalten

8.3.1 Einfluss der Wandschubspannung
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Abbildung 8-4: Vergleich zeitbezogene Reinigungseffizienz/mittlere Reinigungsrate von (a) Xan-
than-Zinksulfid und (b) Starke-Zinksulfid mit der Wandschubspannung nach Gleichung 7.14, Edel-
stahl 1.4301 Walzqualitdt 2B; lineare Regression mit 95 % Konfidenzintervalle des Einzelwertes

In der Literatur wird haufig ein Zusammenhang mit der Wandschubspannung beschrieben (z. B. [87-
89]), was mit Gleichung 7.14 ebenfalls liberpriift wird. Abbildung 8-4 stellt die Ergebnisse fiir die mitt-
lere Reinigungsrate in Abhangigkeit von der Wandschubspannung dar. Die Berechnungen der Korre-
lationskoeffizienten von rx = 0,91 bzw. r¢ = 0,98 zeigen?, dass ein grofder Effekt zwischen der mittle-
ren Reinigungsrate und der Wandschubspannung existiert [303]. Es besteht daher ein Einfluss der
mechanischen Reinigungskomponente auf das Reinigungsverhalten der untersuchten filmischen Ver-
schmutzungen mittels Fliissigkeitsfilm. Der Zusammenhang zwischen diesen Grofden kann daher als
linear angesehen werden, wobei sich fiir den untersuchten Parameterbereich folgende Gleichungen

ergeben:
Xanthan-Zinksulfid:
Rgs = E; 95 = 0,00016 g-s™* - Pa™* - 7y + 0,00027 g - s~ * (8.1)

9 Anderson-Darling-Test: pop = 0,26; 0,18 > p = 0,05
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Starke-Zinksulfid:
Rgs = E; 95 = 0,00013g-s™1-Pa~!- 7y + 0,00028 g-s~*

Die mittleren Reinigungsraten sind fiir beide Verschmutzungen vergleichbar. Ein dhnliches Ergebnis

(8.2)

konnte mit dem Bindungskraftversuchsaufbau ermittelt werden, wobei die notwendigen Abzugsspan-
nungen bei vergleichbarem Flachenverschmutzungsgewicht dhnlich sind (vgl. Abschnitt 7.1.2).

Zusatzlich wird die Diskussion der Wandschubspannung zusammen mit der Turbulenzintensitat in
der Literatur empfohlen [88,309]. SCHOLER [14] zeigte jedoch, dass die Turbulenzintensitit die Reini-
gung nur ungenau beschreibt. Er vermutet, dass sich die Anderung der Turbulenzintensitit vielmehr
im Einfluss der Grenzschicht und im Speziellen der viskosen Unterschicht als Teil der turbulenten
Grenzschicht ausdriickt. Weil die Turbulenzintensitdt meist mit Hilfe von Stromungssimulationen be-
stimmt wird und diese nicht Bestandteil dieser Untersuchungen sind, wird diese nicht mit den Reini-
gungsergebnissen verglichen. Stattdessen werden aus den Stromungsmessungen abgeleitete Groféen
naher betrachtet.

8.3.2 Einfluss der Grenzschichtdicke

Die Bedeutung der Grenzschicht bei der Reinigung diskutierte SCHLURLER [81] im Zusammenhang mit
der Beschreibung der Reinigungsvorgange infolge von Diffusionsvorgangen (siehe Abschnitt 2.3.3).
Auch TIMPERLEY [310] schlagt aufbauend auf seinen Untersuchungen vor, dass der Einfluss auf die Rei-
nigung nicht allein auf die Stromungsgeschwindigkeit (vgl. Abschnitt 8.2.2), sondern auf die Reduk-
tion der Grenzschicht zuriickgefiihrt werden sollte. HASTING [308] schlussfolgerte, dass die Dicke der
Grenzschicht eine grofdere Bedeutung fiir die Reinigung gegeniiber der Wandschubspannung besitzt.
Vor allem fiir geringe Stromungsgeschwindigkeiten, welche mit geringeren Wandschubspannungs-
werten einhergehen, wird die Reinigung durch den Diffusionsvorgang innerhalb dieser Grenzschicht
bestimmt. Mit steigender Stromungsgeschwindigkeit wird diese Grenzschicht kleiner, wodurch der
Diffusionswiderstand sinkt. Dabei nimmt ein anderer Mechanismus an Bedeutung zu. Als Beispiel
nennt er die Reaktion zwischen Reinigungsfliissigkeit und der Verschmutzung [307]. Im Falle einer
turbulenten Grenzschicht bildet sich im wandnahen Bereich eine viskose Unterschicht (vgl. Abbildung
4-7), die nach SCHOLER [14] eine grofde Bedeutung fiir das Reinigungsverhalten besitzt. Die viskose
Unterschicht ist vordergriindig von der Stromungsgeschwindigkeit und der Filmdicke abhangig (Glei-
chung 4.55).

Deshalb wird an dieser Stelle die Dicke der Grenzschicht und im speziellen der viskosen Unterschicht
betrachtet. Im ersten Schritt muss die Auféenstromungsgeschwindigkeit berticksichtigt werden. Weil
diese nicht der Partikel- oder Wellengeschwindigkeit an der Phasengrenze des Fliissigkeitsfilmes ent-
spricht (Abschnitt 7.2.3) bzw. auch nicht aus den Messungen zum Geschwindigkeitsprofil abgeleitet
werden kann, wird die Filmoberflichengeschwindigkeit ndherungsweise mit dem quadratischen An-
satz berechnet. Dabei wird nicht die maximale Geschwindigkeit nach NUSSELT (Nenner in Gleichung
7.9) eingesetzt, sondern der quadratische Ansatz unter Beriicksichtigung der gemessenen Filmdicke
(Abschnitt 7.2.2) genutzt. Hierfiir werden die Gleichungen 4.7 bis 4.9 verwendet:

~ 3
U = = (8.3)
Die Filmdicke wird aus der mittleren dimensionslosen Filmdicke (Gleichung 7.5) bestimmt. Da inner-
halb dieser Arbeit der Fliissigkeitsfilm im transienten und vollturbulenten Bereich liegt, erfolgt die

Berechnung der Dicke der viskosen Unterschicht mittels Gleichung 4.54 und 4.55.
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Abbildung 8-5: Reinigungszeit in Abhdngigkeit von der mittleren Stromungsgeschwindigkeit im
Vergleich mit der Dicke der viskosen Unterschicht nach Gleichung 4.55 fiir (a) Xanthan-Zinksulfid
und (b) Starke-Zinksulfid, Edelstahl 1.4301 Walzqualitit 2B

Im betrachteten Parameterbereich der Messungen liegt die Dicke der viskose Unterschicht innerhalb
der Grenzen 8y =~ 0,09 ...0,16 mm (Abbildung 8-5). Sie nimmt mit zunehmender Stréomungsgeschwin-
digkeit und zunehmendem Neigungswinkel ab. Zwischen der Reinigungszeit und der Dicke der visko-
sen Unterschicht lassen sich ndherungsweise gleiche Tendenzen erkennen, wie dies z. B. auch SCHOLER
oder TIMPERLEY tendenziell zeigten [310,14]. Eine Korrelation lasst sich aus dieser Darstellung jedoch
nicht ableiten, weshalb eine direkte Gegeniiberstellung der Reinigungszeit mit der Dicke der viskosen
Unterschicht erfolgt (Abbildung 8-6).

Der Korrelationskoeffizient zwischen Reinigungszeit bzw. mittlerer Reinigungsrate und viskoser Un-
terschicht betragt fiir Xanthan-Zinksulfid rx = 0,86;rx = —0,87 1 und fiir Starke-Zinksulfid r¢ =
0,95; rx = —0,92 11, Dies zeigt, dass ein grofder Effekt der viskosen Unterschicht auf die Reinigungszeit
bzw. der mittleren Reinigungsrate existiert. Uber den Korrelationskoeffizienten kann daher gezeigt
werden, dass ein linearer Zusammenhang zwischen Reinigungszeit sowie der mittleren Reinigungs-
rate mit der viskosen Unterschicht besteht. Die Abbildung 8-6 (c, d) zeigt aber auch, dass innerhalb
der einzelnen Neigungswinkel eine andere Abhangigkeit vermutet werden kann. Deshalb ist eine Re-
gression nur zwischen Reinigungszeit und viskoser Unterschicht sinnvoll. Die sich dadurch ergeben-
den Regressionsgleichungen lauten:

Xanthan-Zinksulfid:
tos = 1259 -s-mm~!- 5y + 68s (8.4)

Starke-Zinksulfid:
tos = 6116 -s-mm~1-§, + 215 s (8.5)

10 Anderson-Darling-Test: p,p = 0,40; 0,52 > p = 0,05
11 Anderson-Darling-Test: p,p = 0,052; 0,96 > p = 0,05
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Abbildung 8-6: Vergleich der zeitbezogenen Reinigungseffizienz bzw. mittleren Reinigungsrate von
(a, ©) Xanthan-Zinksulfid und (b, d) Starke-Zinksulfid mit der Dicke der viskosen Unterschicht, grau
gestrichelte Linie in (¢, d) zeigt die Tendenz

Die Dicke der viskosen Unterschicht sollte zusatzlich im Zusammenhang mit der Gréfde der Partikel
betrachtet werden. Die fiir die Detektion der Restverschmutzung eingesetzten Zinksulfidkristalle be-
sitzen eine Halbwertskorngrofie von dsy = 20 um + 3 pm [145]. Im verschmutzten Zustand zeigt sich
in Kombination mit Xanthan, dass die Kristalle im ungequollenen Zustand bis zu ~30 pm aus der
Schicht herausragen (vgl. Abbildung 6-60 b). Ein dhnliches Bild, welches mit Hilfe eines Rasterelekt-
ronenmikroskops aufgenommen wurde, kann fiir eine Starke-Zinksulfidverschmutzung in SCHOLER ge-
funden werden [14]. Entsprechend dieser Betrachtung befinden sich alle Partikel innerhalb der vis-
kosen Unterschicht (dp max = 0,03 mm < 8y i, = 0,09 mm). In der Literatur hat sich als Maf fiir das
Verhalten der Partikel in Bezug zur Reinigung der dimensionslose Partikeldurchmessers dg nach Zis-
KIND ET AL. [311] etabliert:

c$=% %. (8.6)

Hierin sind dp der Partikeldurchmesser, v die kinematische Viskositit, Ty, die Wandschubspannung
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und p die Dichte der Fliissigkeit. Im Bereich von 1,8 < dff /2 < 70 reichen die Partikel in den Uber-
gangsbereich der Stromung und werden bei der Reinigung von Stromungswirbeln erfasst. Nimmt der
dimensionslose Partikeldurchmesser Werte di < 5 an, so befindet sich das Partikel vollstindig inner-
halb der viskosen Unterschicht. Innerhalb dieser Schicht spielen Wirbeleinfliisse und stromungsme-
chanische Krifte eine untergeordnete Rolle [14]. Die Werte des aus den Messungen bestimmten di-
mensionslosen Partikeldurchmessers liegen im Bereich von dff = 2 ...3,2, weshalb die Mehrzahl der
Partikel innerhalb der viskosen Unterschicht liegen.

Der Stromungsgrenzschicht ist beim Stofftransport eine Konzentrationsgrenzschicht (vgl. Abschnitt
2.3.3) iiberlagert. SCHLURLER [81] bezeichnete in seinen Untersuchungen diese als Diffusionsgrenz-
schicht und kommt zu dem Schluss, dass der geschwindigkeitsbestimmende Reinigungsvorgang die
Diffusion ist. Auf Basis des 1. FicK’schen Diffusionsgesetzes schlagt er eine Gleichung zur Beschreibung
der Reaktion zwischen einem festen Stoff mit einem geldsten Reaktionspartner (Reinigungsfliissig-
keit) und dem Transport durch Diffusion vor:

dme _ DAs (0 _
BT SKG (Cs Cl) (8'7)

Hierin beschreibt —dm, - dt ! die pro Zeiteinheit geléste Verschmutzungsmenge mc, D den Diffusi-
onskoeffizienten, Ag die Schmutzoberflache, (¢s — ¢;) das Konzentrationsgefille zwischen Schmutz
und Reinigungsfliissigkeit sowie dkg die Konzentrations- bzw. Diffusionsgrenzschichtdicke. Die Glei-
chung zeigt, dass eine zunehmende Dicke der Diffusionsgrenzschicht zu einer Verringerung der gerei-
nigten Schmutzmenge fiihrt. Das Vorgehen zur Bestimmung des Diffusionskoeffizienten nach HoF-
MANN [36] beinhaltet zusétzlich Quelleffekte und liefert ferner keine zufriedenstellenden Ergebnisse
(vgl. Anhang A23), weshalb die Dicke der Diffusionsgrenzschicht nicht exakt bestimmt werden kann.

8.4 Zusammenfassung des Vergleiches zwischen Reinigungsverhal-
ten und Hydrodynamik

Es zeigt sich, dass ein Zusammenhang zwischen den Strémungsparametern und dem Reinigungsver-
halten mittels Fliissigkeitsfilm existiert. Insbesondere kann fiir die filmbildenden, quellbaren Ver-
schmutzungen entsprechend Typ 1 nach FRYER & ASTERIADOU [42] ein Zusammenhang zwischen der
Wandschubspannung und der mittleren Reinigungsrate sowie der viskosen Unterschicht und der Rei-
nigungsrate gezeigt werden. Somit kann die Arbeitshypothese (Abschnitt 5.2) beziiglich des Zusam-
menhanges zwischen dem Reinigungsverhalten und dem Stréomungsverhalten von Fliissigkeitsfilmen
bestatigt werden. Zusatzlich belegt es erstmals fiir das nicht-immergierte System am Beispiel des Fliis-
sigkeitsfilmes die in immergierten Systemen gefundenen Zusammenhdnge zwischen Reinigungsver-
halten und Wandschubspannung, z. B. [87-89], sowie der Grenzschicht bzw. der viskosen Unter-
schicht, z. B. [310,14,308].

Die Auswertung des dimensionslosen Partikeldurchmessers weist darauf hin, dass bei der Entfernung
der wandnahen Partikel stromungsmechanische Kriafte eine untergeordnete Rolle spielen. Demgegen-
liber steht jedoch das Ergebnis, dass iiber die Berechnung der Wandschubspannung Riickschliisse auf
das Reinigungsverhalten maoglich sind.

Die eindeutige Trennung des Einflusses von Wandschubspannung und viskoser Unterschicht ist mit
den durchgefiihrten Untersuchungen nicht moglich. Begriinden lasst sich dies iiber die Berechnungs-
gleichungen fiir die Wandschubspannung (Gleichung 7.14) und die viskose Unterschicht (Gleichung
4.55), welche voneinander nicht unabhangig sind. Die Dicke der viskosen Unterschicht dndert sich -
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genauso wie die Wandschubspannung - mit der Volumenstromdichte und dem Oberflachenneigungs-
winkel. Wird zum Beispiel die Volumenstromdichte oder der Neigungswinkel gedndert, so wirkt sich
das auf die Filmdicke und die Strémungsgeschwindigkeit aus. Somit dndern sich auch beide Parame-
ter. Deshalb kann abschliefRend nicht beurteilt werden, welche Grofie zur Beschreibung des Reini-
gungsverhaltens am geeignetsten ist. Gleichfalls konnen auch keine Untersuchungen mit konstanter
viskosen Unterschicht bei variabler Wandschubspannung und umgekehrt durchgefiihrt werden. Des-
halb lasst sich diese Fragestellung, ob die Wandschubspannung oder die viskose Unterschicht geeig-
neter ist, mit Reinigungsuntersuchungen mittels Fliissigkeitsfilm nicht abschlief3end klaren.

Aufgrund der einfacheren Berechnung der Wandschubspannung wird dennoch eine Abschatzung des
Reinigungsverhaltens auf Basis der Wandschubspannung empfohlen. Hierfiir konnen die Gleichungen
8.1 und 8.2 im Zusammenhang mit Wasser bei = 25 °C als Reinigungsfliissigkeit verwendet werden.
In realen Anlagen lasst sich diese mafdgeblich iiber die Volumenstromdichte und dem Neigungswinkel
der Oberflache beeinflussen. Die Anwendung kann bei der Auslegung von CIP-Reinigungsprozessen
als Worst-Case Szenario angesehen werden. Im Falle von chemischen Zusitzen und/oder hoheren
Temperaturen kann auf Basis bisheriger Untersuchungen davon ausgegangen werden (vgl. [43]), dass
die zu erwartende mittlere Reinigungsrate tendenziell steigt.
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9 Optimierungsansatz: diskontinuierliche Fliissigkeitsfilme

Die industrielle Reinigung nimmt innerhalb der Produktion einen grofden Anteil der Nebenzeit von bis
zu 30 % [42,312-314] ein und erfordert einen hohen Ressourceneinsatz (z. B. Reinigungsfliissigkeit
inkl. Chemie). Dies fiihrt bei ungiinstiger Wahl der Betriebsparameter zu geringen zeitbezogenen und
volumenbezogenen Reinigungseffizienzen. Wie im Abschnitt 7.3.5 gezeigt, ist die Verbesserung beider
Effizienzen durch Veranderung von Betriebsparametern bei kontinuierlichen Fliissigkeitsstromungen

nicht moglich.

Wissenschaftliche Untersuchungen zeigen im immergierten System, dass die Anwendung von diskon-
tinuierlichen Stromungen zu einer deutlichen Verbesserung der Reinigung fiihrt [95,14]. Der Effekt in
der Rohrleitung wird hauptsachlich auf die Umkehr der Stréomungsrichtung innerhalb der Grenz-
schicht zuriickgefiihrt. Zusatzlich existieren Untersuchungen im nicht immergierten System, die einen
positiven Effekt am Beispiel von Fliissigkeitsstrahlen zeigen [293]. Dabei kann vordergriindig die vo-
lumenbezogene Reinigungseffizienz erhoht werden, wodurch bei ndherungsweise gleicher Reini-
gungszeit eine deutliche Einsparung an Reinigungsfliissigkeit erzielt werden kann. Eine Umkehr der
Stromungsrichtung durch diskontinuierliche Stromungen ist im nicht immergierten System nicht

moglich.

Im Abschnitt 7.3.5 ist gezeigt, dass sich die zeitbezogene Reinigungseffizienz durch z. B. eine erhéhte
Volumenstromdichte vergrofdert, jedoch die volumenbezogene Reinigungseffizienz vermindert. Zu-
satzlich zeigte sich im Abschnitt 8.2 und 8.3, dass z. B. eine héhere Filmdicke, Stromungsgeschwindig-
keit und Wandschubspannung, welche ebenfalls aus einer erhthten Volumenstromdichte resultieren,
zu einer gesteigerten zeitbezogenen Reinigungseffizienz fiihren. Diskontinuierliche Fliissigkeitsstro-
mungen haben kurzzeitig eine hohe Volumenstromdichte, wodurch z. B. eine h6here Wandschubspan-
nung erzeugt wird. Durch die zyklische Reduzierung der Volumenstromdichte steigt jedoch die mitt-
lere Volumenstromdichte nicht im gleichen Mafie an, weshalb die Gegenlaufige Tendenz zwischen

zeitbezogener und volumenbezogener Effizienz vermindert werden kénnte.
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Abbildung 9-1: schematische Darstellung einer diskontinuierlichen Stromung im Puls-Pause-Betrieb
(intermittierende Stromung) inklusive Parameter

Fiir die Uberpriifung des Anwendungspotenzials am Beispiel von Fliissigkeitsfilmen wird am Zulauf
mit Hilfe des vor dem Uberlaufwehr befindlichen Schaltventils eine diskontinuierliche Strémung er-
zeugt (vgl. Abbildung 6-5). Das Ventil schaltet zyklisch im Puls-Pause-Betrieb, wodurch sich eine in-
termittierende Stromung ausbildet (vgl. Abbildung 9-1). Als Einstellparameter fiir die intermittie-
rende Stromung werden die Ventilschaltfrequenz fp,;s bzw. Periodendauer Tp,5 und die relative Ein-
schaltdauer rED verwendet. Letztere gibt das Verhaltnis der Ventil-Einzeit tg;, zur Periodendauer an:
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rED = En 9.1)

Tpuls
Fiir die Versuche wird hauptsachlich die Verschmutzung Stiarke-Zinksulfid genutzt. Vergleichend wer-
den ausgewahlte Experimente mit Xanthan-Zinksulfid durchgefiihrt. Variiert wird die relative Ein-
schaltdauer zwischen rED = 25 ...75 %; (100 %) und die Pulsationsfrequenz fps = 0,5 ... 2 Hz. Als
Basis fiir den Vergleich der unterschiedlichen Parametereinstellungen wird die effektive Volumen-
stromdichte genutzt, welche im untersuchten Parameterbereich von der relativen Einschaltdauer und
der Nennvolumenstromdichte Iy, bei kontinuierlicher Stromung abhangig ist:

Iyete =TED - Iy (9.2)
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Abbildung 9-2: normierte zeitbezogene und volumenbezogene Reinigungseffizienz intermittierender
Flussigkeitsfilme im Vergleich mit kontinuierlichen Stréomungen fiir (a) Xanthan-Zinksulfid und (b)
Starke-Zinksulfid

Die Reinigungseffizienzen fiir die diskontinuierlichen Strémungen im Vergleich mit den kontinuierli-
chen Stréomungen sind in normierter Form in Abbildung 9-2 gegeniibergestellt, wobei fiir die Normie-
rung die kontinuierliche Stromung mit grofdter Volumenstromdichte (Mittelwert) verwendet wird.
Vordergriindig zeigt sich ein Einfluss der effektiven Volumenstromdichte, welche maf3geblich durch
die relative Einschaltdauer verandert wird. Ein Einfluss der Frequenz kann nicht festgestellt werden,
weshalb diese zusammengefasst in Abhdngigkeit von der relativen Einschaltdauer dargestellt ist.

Durch die Anwendung diskontinuierlicher Fliissigkeitsfilmstromungen kann keine unabhéngige Erho-
hung beider in die Betrachtung einbezogenen Reinigungseffizienzen erzielt werden. Die Anwendung
diskontinuierlicher Strémungen fiihrt zu einer abnehmenden zeitbezogenen Reinigungseffizienz, wo-
bei die Abnahme bei Xanthan-Zinksulfid mit bis zu ~30 % etwas geringer gegeniiber Starke-Zinksulfid
mit bis zu ~40 % ist. Umgekehrt kann die volumenbezogene Reinigungseffizienz deutlich erh6ht wer-
den. Eine Erhohung ist auf bis zu ~400 % gegeniiber einer hohen kontinuierlichen Strémung fiir beide
Verschmutzungen moglich.
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Die Ergebnisse der kontinuierlichen Strdmung ordnen sich grundsatzlich in die Resultate der diskon-
tinuierlichen Stromung ein, was besonders fiir die Starke-Zinksulfid Verschmutzung sichtbar ist (Ab-
bildung 9-2 b). Dies fithrt zu dem Schluss, dass die diskontinuierliche Fliissigkeitsfilmstrémung keinen
signifikanten Einfluss auf die Reinigung hat. Ein positiver Effekt durch z. B. das schwallartige Uber-
stromen in Form einer schnelleren Reinigung kann nicht festgestellt werden. Der wandschubspan-
nungserhohende Effekt an der Phasengrenze zwischen benetzter und nicht benetzter Oberflache, was
als Dupré-Effekt!2 bezeichnet wird [110,315], kann fiir den gewahlten Parameterbereich der diskon-
tinuierlichen Fliissigkeitsfilmstromung nicht iiberpriift werden. Ursache ist die vollstindige Benet-
zung ohne Filmaufriss wihrend der gesamten Reinigungszeit, auch bei Anwendung diskontinuierli-
cher Stromungen.

Tabelle 9-1: minimale und kritische Parameter der diskontinuierlichen Fliissigkeitsstromung unter

Angabe der effektiven Volumenstromdichte I, ¢ (gemessen) und der Ventilauszeitt s bei
konstanter Ventilschaltfrequenz fp = 2 Hz

Nennvolumen- minimale, relative Einschaltdauer kritische, relative Einschaltdauer
stromdichte I'y in TED pin in% rED, in%
m3 . h—l . m—l

rEDy = (13,3 * 3,1) %:
0,53 nach Filmaufriss kein Filmschlief3en yeftk = (0,19 £0,02) m3®-h™! - m™%;
tausk = (0,43 £0,02) s
rEDpin = (9,7 £ 1,5) %: rED, = (3,7 + 1,5) %:
0,99 Fyeftmin = (0,21 0,02) m® -h™t-m™%; e = (0,16 +0,01) m3-h~1-m™Y
tAus_min = (0;4'5 + 0;01) S tAus,k = (0,48 + 0,01) S
TEDmin = (2,3 £ 1,5) %:
1,53 Iy eftmin = (0,15 +0,02) m®*-h™' -m™%; TEDy < 1%
tAus,min = (0,45 i 0,01) S
255 rED iy < 1% rED, < 1%

Um das Aufreiflen von diskontinuierlichen Stréomungen beschreiben zu kénnen, werden aus ergan-
zenden Messungen die minimale und kritische Einschaltdauer bei einer festen Ventilschaltfrequenz
fp = 2 Hz ermittelt (Tabelle 9-1). Die minimalen Werte beschreiben den Zustand, bei welchem erst-
malig Filmaufriss beobachtet werden kann und sich anschliefdend wieder eine vollstindige Benetzung
bildet. Hierzu muss gentigend Fliissigkeit zur Verfiigung stehen, was bei geringer Volumenstromdichte
nicht der Fall ist. Die kritischen Werte geben an, ab welcher relativen Einschaltdauer sich nach dem
Filmaufriss bei weiterer Verringerung erstmals keine vollstindig benetzte Oberflache ergibt. Zusatz-
lich sind die theoretische Ventilauszeit

100 %—-rED 1
taus = Tpuls — tEin = 100 % ’

(9.3)

fpuls
und die gemessene effektive Volumenstromdichte angegeben. Die gemessenen Werte weichen von
den Werten nach Gleichung 9.2 besonders bei geringer relativen Einschaltdauer ab. Ursache ist das
Schaltverhalten des Ventiles, welches nicht einem idealen Rechteckverlauf folgt, sondern durch die
notwendige Zeit fiir das Offnen und Schlieflen davon abweicht (Abbildung 9-1).

Die Werte der effektiven Volumenstromdichte bei minimaler, relativer Einschaltdauer sind fiir dis-
kontinuierliche Stromungen kleiner als die kritische Volumenstromdichte fiir vollstindige Benetzung

12 benannt nach Athanase Dupré, Dupré entwickelte eine Gleichung zur Beschreibung der Oberflichenspannung
an der Gas-Festkorper-Fliissigkeitsphasengrenze
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einer kontinuierlichen Strémung (Tabelle 7-1). Die Ursache wird in dem Aufstauen der Fliissigkeit vor
dem Schaltventil vermutet, welche nach dem Offnen schwallartig mit Hilfe des Uberlaufwehres iiber
die Oberflache stromt. Aber auch Restfeuchtigkeit auf der Oberflache, welche zu einem besseren Neu-
benetzen fiihrt, ist als Ursache maglich.

Fiir die Anwendung diskontinuierlicher Fliissigkeitsfilme ist der grofdte Vorteil die gegeniiber einer
kontinuierlichen Stréomung geringere effektive Volumenstromdichte. Die Verschmutzung wird wah-
rend der Reinigung mit der Reinigungsfliissigkeit vollstindig benetzt und quillt infolge dessen. Eine
gleichmaflig hohe Volumenstromdichte erscheint hierfiir nicht notwendig. Die Anwendung fiihrt zu
einer deutlichen Einsparung an Reinigungsfliissigkeit, was mit einer geringfiigig langeren Reinigungs-
zeit erkauft wird. Der Vorteil existiert hauptsachlich bei einer verworfenen Reinigung und nicht bei
einer Zirkulation der Reinigungsfliissigkeit. Sie sollten aber auch eingesetzt werden, wenn die konti-
nuierliche Stromung infolge eines unterdimensionierten Abflusses zu einem Aufstauen der Fliissigkeit
z. B. in einem Behélter fiihrt. Dadurch werden schlechtere Reinigungsergebnisse im Ablaufbereich
vermieden.

Bei industrieller Anwendung der diskontinuierlichen Stromung wird eine hohe Nennvolumen-
stromdichte (z. B.I[y; = 2,5 m3 - h™! - m™1) in Kombination mit einer geringen Einschaltdauer (rED <
25 %) empfohlen, damit der beim Einschalten des Ventiles auftretende Fliissigkeitsfilmschwall die
Oberflache wieder vollstindig benetzt und einen Grofdteil der Verschmutzung transportieren kann.
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10 Zusammenfassung und Ausblick

Im Zentrum dieser Arbeit stand das Ziel, die Reinigungswirkung gravitationsgetriebener Fliissigkeits-
filme quantitativ zu erfassen und einen Zusammenhang zu den Stromungsparametern bei verschiede-
nen Betriebsparametern herzustellen. Hierfiir wurde der Fliissigkeitsfilm umfassend im fiir die in-
dustrielle Reinigung wichtigen Parameterbereich der Reynolds-Zahl betrachtet. Inhalte dieser Arbeit
waren die Oberflachenbenetzung, die Bestimmung von Strémungsparametern und die Ermittlung des
Reinigungsverhaltens von Fliissigkeitsfilmen. Erprobt wurde zusatzlich eine neue Methode zur Effizi-
enzerhohung bei der Reinigung mittels Fliissigkeitsfilmen. Insgesamt stellt die Arbeit eine systemati-
sche Zusammenfassung des Standes der Wissenschaft zur Stromung von Fliissigkeitsfilmen und deren
Reinigungsverhalten dar. Die Kenntnisse dienen als Grundlage fiir ein besseres Prozessverstindnis,
bieten Hilfe bei der Parametrierung entsprechender CIP-Reinigungsanlagen z. B. von Prozessbehal-
tern und leisten einen Beitrag zur Ableitung von Optimierungsansitzen fiir eine effizientere Reini-
gung.

Zum Erreichen des Zieles wurde im ersten Schritt ein Versuchsstand fiir Fliissigkeitsfilme entwickelt,
der die Messung von Reinigungsvorgangen und Stromungsverhalten unter Variation der Betriebspa-
rameter gestattet. Fiir die Reinigungsuntersuchungen wurde eine optische Messmethode auf Basis der
Phosphoreszenz weiterentwickelt, die die orts- und zeitaufgeloste Messung von zwei filmbildenden
Modellverschmutzungen inklusive quantitativer Bestimmung der Restschmutzmenge bei der Fliissig-
keitsfilmreinigung ermoglicht. Ferner wurden unterschiedliche Messmethoden fiir die Bestimmung
der Stromungsparameter von Fliissigkeitsfilmen entwickelt bzw. angepasst.

Die eingesetzten Modellverschmutzungen wurden hinsichtlich ihrer Eigenschaften mit unterschiedli-
chen Messmethoden untersucht. Hieraus konnte bereits ein grundsatzliches Verhalten der Ver-
schmutzungen bestimmt werden. Zum Beispiel wurde anhand von Bindungskraftmessungen gezeigt,
dass Starke-Zinksulfid gegeniiber Xanthan-Zinksulfid grofdere Bindungskrafte aufweist. Die zeitaufge-
l6ste Messung des Quellverhaltens zeigte zusatzlich, dass die Quellung von Xanthan-Zinksulfid schnel-
ler als bei Starke-Zinksulfid erfolgt. Die Bindungskrafte als auch das Quellverhalten spiegelten sich im
Reinigungsverhalten der jeweiligen Verschmutzung wie z. B. der notwendigen Einweich- und Reini-
gungszeit wieder. Die Anwendung von mathematischen Modellen zur Beschreibung des Quellvorgan-
ges zeigte, dass Starke ein Nicht-FicK’sches Quellverhalten aufweist, wohingegen Xanthan naherungs-
weise FICK’sches Verhalten besitzt.

Im Anschluss wurde das Benetzungsverhalten von Fliissigkeitsfilmen analysiert, was die Grundvo-
raussetzung fiir eine vollstandige Reinigung darstellt. Die Ergebnisse wurden mit den in der Literatur
vorhandenen Modellen verglichen und modifiziert, wodurch eine ndherungsweise Vorhersage der be-
netzten Oberflache im Strahlauftreffbereich von Fliissigkeitsstrahlen und der sich ergebenden Masse-
/Volumenstromdichte im Fliissigkeitsfilm moglich ist. Zusatzlich wurden kritische Werte der Volu-
menstromdichte ermittelt, die zu einem Aufreifien des Fliissigkeitsfilmes fithren und somit nicht un-
terschritten werden diirfen. Die Angabe der minimalen Volumenstromdichte ist als Auslegungskrite-
rium zu sehen, welches mindestens zur Erzeugung einer vollstandig benetzten Flache auf Oberflachen
notwendig ist. Ist eine vollstindige Benetzung erzielt, so konnte die Volumenstromdichte bei Bedarf
bis zum kritischen Wert abgesenkt werden. Infolge mdglicher Storstellen innerhalb des Stromungsbe-
reiches beim Abflief3en des Fliissigkeitsfilmes und dem dadurch moglichen Aufreifden des Filmes,
sollte sicherheitshalber die minimale Volumenstromdichte héher gewahlt werden.
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Die Untersuchung der Filmdicke und der Stromungsgeschwindigkeit von Fliissigkeitsfilmen zeigt die
grundsatzliche Abhangigkeit der Parameter von den Betriebsparametern. Im Vergleich zu den Resul-
taten anderer Autoren ergibt sich eine gute Ubereinstimmung. Abweichungen existieren hiufig zu den
Ergebnissen nach NUSSELT, weil seine Angaben auf der Annahme einer laminaren Strémung basieren.
Diese Annahme gilt jedoch nur bedingt fiir den laminar-welligen und vollturbulenten Stromungsbe-
reich von Fliissigkeitsfilmen, welcher fiir die Reinigung genutzt wird und innerhalb dieser Untersu-

chungen vordergriindig untersucht wurde.

Fiir eine schnelle und ressourcenschonende Reinigung mittels Fliissigkeitsfilmen ist eine vertikale
Ausrichtung der Oberfliche zu bevorzugen. Die Anwendung einer hohen Volumenstromdichte fiihrt
zu einer hohen zeitbezogenen Reinigungseffizienz. Steht jedoch die Einsparung von Ressourcen in
Form von Reinigungsfliissigkeit und dem damit verbundenen geringeren Verbrauch an Chemie und
Energie fiir die Erwidrmung der Reinigungsfliissigkeit im Fokus, so sollte eine méglichst geringe Volu-
menstromdichte eingesetzt werden. Dies kann jedoch zu den genannten Benetzungsproblemen durch
Filmaufreifden fithren. Ein Ansatz zur Reduzierung dieser Gefahr ist die Anwendung von diskontinu-
ierlichen Strémungen, wodurch geringe Volumenstromdichten in Kombination mit einer vollstandi-

gen Benetzung erst ermoglicht werden.

Der Einfluss der Oberflache ist bei den innerhalb dieser Arbeit untersuchten Verschmutzungen gering
und zeigt sich vor allem bei Xanthan-Zinksulfid. Als vorteilhaft haben sich dennoch Oberflachen mit
der Walzqualitidt B2 und elektropolierte Oberflichen herausgestellt. Eine aufwendige Nachbearbei-
tung durch z. B. Schleifen ist nicht notwendig und kann sogar zu einem schlechteren Reinigungsergeb-
nis fiithren.

Die Reinigungsergebnisse im Vergleich zur Hydrodynamik von Fliissigkeitsfilmen zeigen, dass die Hy-
pothese, wonach sich das Reinigungsverhalten von Fliissigkeitsfilmen anhand von dessen Stromungs-
parametern beschreiben lasst, bestatigt werden kann. Somit lasst sich das Reinigungsverhalten vorab
anhand von Stromungsparametern abschatzen. Zu beachten ist jedoch, dass dies nur fiir einen kleinen
Teil der Verschmutzungen nachgewiesen wurde. Weichen die Eigenschaften der realen Verschmut-
zungen signifikant von den innerhalb der Arbeit untersuchten Verschmutzungen ab, so miissen die

Zusammenhdnge Uberpriift werden.

Bisher wurden die Grundlagen zum Reinigungsverhalten und Wirkzusammenhange auf Basis von Un-
tersuchungen im immergierten System beschrieben. Diese umfassende Arbeit zeigt erstmalig, dass
Zusammenhdnge vom immergierten System auf das nicht immergierte System iibertragbar sind. Ein
Beispiel ist der Zusammenhang zwischen dem Reinigungsverhalten und der Wandschubspannung
(Abschnitt 8.3.1). Nicht direkt tibertragbar ist hingegen das Verhalten durch Anwendung diskontinu-

ierlicher Stromungen.

Flir zukiinftige Untersuchungen lassen sich auf Basis der Ergebnisse dieser Arbeit zahlreiche fortfiih-
rende Ansatze ableiten. Im Fokus stehen dabei die Untersuchungen von Wirkmechanismen weiterer
Stoffsysteme in Kombination mit unterschiedlichen Schwierigkeitsstufen bei der Reinigung und der
Einordnung in sogenannte Cleaning-Maps (z. B. [42]). Als Beispiel sind Stoffsysteme mit vorwiegend
adhésivem Abtrennen oder die Anwendung von partikuldren Verschmutzungen zu nennen. Unter Be-
riicksichtigung des Gesamtsystems der Verarbeitungsmaschine mit Hinblick auf einer hygienegerech-
ten Produktion kann das zu einer effizienten Auslegung des Reinigungsprozesses bei gleichzeitig si-
cherer Herstellung der Produktionsgiiter fithren.

Innerhalb dieser Arbeit wurde als Reinigungsfliissigkeit VE-Wasser bei einer geringen Temperatur
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von Y = 25 °C verwendet. Dies sind fiir die Reinigung relativ schlechte Parameter. Umgekehrt stellen
sie das Optimierungsziel von Reinigungsprozessen dar, indem die chemische Reinigungskomponente
fehlt und geringe thermische Energie vorliegt. Fiir eine ressourcenschonende Reinigung in Kombina-
tion mit einer geringen Umweltbelastung sollte dies angestrebt werden. Gleichwohl sollte in weiter-
fiihrenden Untersuchungen mit Fliissigkeitsfilmen die Wirkung von chemischen Reinigungskompo-
nenten und erhohter Reinigungsfliissigkeitstemperaturen untersucht werden.

Als zusatzlichen Optimierungsansatz wahrend der automatisierten CIP-Reinigung kann die bedarfs-
gerechte Anpassung der Betriebsparameter wahrend der Reinigung gelten. Zum Beispiel konnte wah-
rend der Einweichzeit eine geringe Volumenstromdichte mit erh6hter chemischer Reinigungskompo-
nente und erhohter Temperatur sinnvoll sein, um den Quellprozess positiv zu beeinflussen. Im danach
folgenden Zeitabschnitt wiirde der Einsatz an Chemie und Temperatur reduziert und im Gegenzug die
mechanische Reinigungskomponente durch Vergrofderung der Volumenstromdichte erhoht. Fiir die
optimale Auslegung der unterschiedlichen Zeitabschnitte ist eine grofiere Datenbasis mit unterschied-
lichen Betriebsparametern bei gleichzeitiger Zeitauflosung notwendig. Durch die Analyse der zeitauf-
gelosten Effekte der Betriebsparameter konnte daraus eine zeitaufgeldste Steuerung des Reinigungs-
prozesses abgeleitet werden. Zusatzlich konnte iiber ein in die zu reinigende Anlage integriertes Rest-
verschmutzungsdetektionssystem die Reinigung bedarfsgerecht angepasst werden, was ferner zur
Entwicklung eines selbstlernenden Reinigungssystems genutzt werden konnte.
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Anhang

A1l industrielle Reinigungsgerite

Tabelle A 1 enthélt eine Zusammenfassung der Vor- und Nachteile von industriell eingesetzten Reini-

gungsgeraten fiir die automatische Nassreinigung im nicht immergierten System.

Tabelle A 1: Auswahl an Reinigungsgeraten

Strahlaufprall

- geringe Anschaf-
fungskosten

Teile
- hohe Standzeiten

- geringe mechani-

kung

flissigkeitsver-
brauch

- Verstopfungsge-
fahr Bohrungen

Fliissigkeitsfilm und Fliissigkeitsfilm

und Strahlaufprall

- hohe lokale Tur-
bulenz, Filmdicke

- keine beweglichen - mechanische Rei-

nigungswirkung
durch Facherstrahl
- diskontinuierliche
Stromung auf der
Oberflache

- Einsparung Reini-
gungsfliissigkeit

- héhere Anschaf-

sche Reinigungswir- fungskosten

- hohere Ausfall-

- hoher Reinigungs- wahrscheinlichkeit

als statische Spriih-
kugeln

230

Flussigkeitsfilm,
Strahl-/ Tropfen-
aufprall

- grof3e direkt mit
Fliissigkeit beauf-
schlagte Oberflache
(Vollkegeldiise)

- hohe mechanische
Reinigungswirkung
im Auftreffbereich
(Vollstrahldiise)

- Verstopfungsge-
fahr

- lokal begrenzte
Reinigungswirkung

Strahlaufprall

- hohe mechanische
Reinigungswirkung
- grofder Reini-
gungsabstand

- diskontinuierliche
Stromung auf der
Oberflache

- Einsparung Reini-
gungsflissigkeit

- Mindestzyklenan-
zahl /-reinigungs-
zeit

- hohe Ausfallwahr-
scheinlichkeit

- sehr hohe An-
schaffungskosten



Anhang

A2 industrielle Messmethoden fiir Reinigungsuntersuchungen

Tabelle A 2: Zusammenfassung industrieller Messmethoden fiir Reinigungsuntersuchungen

Autor(en) bzw.  Verschmut- Messmethode  Probe- Ortsauf- Zeitauf- Sonstiges
Herausgeber zung nahme 16sung  16sung

BAUMGART ET AL.  Bakterien, He- optisch: ATP- Abstrich- Ja Nein hauptsachlich Offli-

[126], TRAUTSCH fen, Pilze Biolumines-  verfahren nemessung, Reinig-

[119], WILDBRETT zenzverfahren barkeitstests

& Krowas [118]

DIN ISO/TS Verschiedene, optisch: Sicht- Abstrich- Nein Nein Atline- und Offline-

15883-5 [130] u.a. Schafs- prifung, Farb- verfahren messung, Reinigbar-
blut, Hiihnerei reaktion (Bi- keitstest fiir Medi-

uretreaktion) zinprodukte

DIN 10510 [134] Rinderal- optisch: Sicht- Spiilver- teilweise Nein Atline- und Offline-

und DIN 10512  bumin, Mucin priifung fahren, Ab- messung, Reinigbar-

[135] und Starke klatschver- keitstest fiir Ge-

fahren schirrspiiler

EHEDG Test Fett (Marga- optisch: Sicht- Abwisch- Ja Nein Atline- und Offline-

[139] rine) prifung verfahren messung, Reinigbar-

keitstest

EHEDG Test [29] Sauermilch optisch: Sicht- Direktauf- Ja Nein Offlinemessung, Rei-
und Mikroor- priifung der  gussver- nigbarkeitstest
ganismen Farbreaktion fahren

INDUSTRIEVER- u.a. Eigelb, optisch: Sicht- - teilweise Nein Atlinemessung,

BAND KORPER- Hackfleisch,  priifung, gra- Testmethode fiir Ge-

PFLEGE UND Milch, Hafer- vimetrische schirrspiilmaschi-

WASCHMITTELE.V. flocken, Stir- Methode nen, Reinigungstest

[131,132], DIN kemix, Tee

EN 50242 [133]

KRUGER [129] u.a. Schafblut, gravimetri- Abstrich-  teilweise Nein Atline- und Offline-
Grieflbrei, Ei- sche, fotomet- verfahren messung, Anwen-
gelb rische, radio- dung: Medizinpro-

metrische Me- dukte, Reinigbar-
thode keitstests

LANG & WILD- Starke fotometrisch: Ablosever- Nein Nein Offlinemessung, Rei-

BRETT [116]; LIN- Anthronme-  fahren nigungstests fiir Ge-

DERER & WILD- thode schirrspiiler

BRETT [29]

OLIVER-DAUMEN  Ethanol, Hyd- optisch: Sicht- - Ja Nein Atlinemessung, Rei-

[136-138] roxXypropy- priifung nigbarkeitstest fiir
Icellulose und Maschinen und An-
Azofarbstoff lagen

zum Beispiel organische optisch: Sicht- Abstrich- Ja Nein Offlinemessung, Rei-

TRAUTSCH [119], Rickstinde, prifungder verfahren nigbarkeitstests flir

WILDBRETT & KrRO- Bakterien, He- Farbreaktion Maschinen und An-

WAS [118] fen, Pilze (NAD-Test) lagen

THONHAUSER Me- organische optisch: Sicht- Spiilver- Nein Nein Onlinemessung, Rei-

thode [140] Rickstinde  priifungder  fahren nigungstest fiir An-

Farbreaktion lagen

VEREIN DEUTSCHER Wasser, Rib-  Sichtprifung - Ja Nein Atlinemessung, Rei-

MASCHINEN- UND  oflavin, Hyd- nigbarkeitstest fiir

ANLAGENBAUER roxyethylcel- Maschinen und An-

[113] lulose, Etha- lagen

nol
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Anhang

A3 wissenschaftliche Reinigungsmethoden

Tabelle A 3: Zusammenfassung wissenschaftlicher Reinigungsmessmethoden

Autor(en) Verschmutzung Messmethode Probe- Orts- Zeit- Sonstiges
bzw. Her- nahme auflo- aufl6-
ausgeber sung  sung
BOBE [41] Agarosegel, Fluores-  optisch: Fluoreszenz Direkt- Ja Nein  Durchflusszelle,
cein, Sauermilch, Mik- und Sichtpriifung gussver- Rohrreinigung,
roorganismen, Hefe-  der Farbreaktion fahren Atline- und Offli-
zellen, Polystyrolku- nemessung
geln
BOURNE & Tristearin und C1* radiometrisch - Nein Nein Rohrreinigung,
JENNINGS marKkiertes Tristearin Inlinemessung
[15]
BODE [95] Molkeprotein fotometrisch: modi- Spiilver- Nein Ja Rohrleitung, In-
fiziert nach BRAD- fahren line- und Offline-
FORD, thermodyna- messung
misch
GORDONET  Gelatine (Protein), Ei- stromungsbasiert - Ja Ja Unterdruckreini-
AL. [151] gelb gung, Inlinemes-
sung
SCHOLER [14] Stdrke mit partikulda- optisch (Phospho- - Ja Ja Rohrreinigung,
rem Tracer reszenz) Inlinemessung
MAUERMANN  Starke mit Fluores- optisch (Fluores- - Ja Ja Fliissigkeits-
[19], KOHLER zenztracer Zenz) strahlreinigung,
ET AL.[46] zyklischer Test,
Inlinemessung
SCHLURLER ~ Kondensmilch, But-  gravimetrisch - Nein Ja zyklischer Test
[142] termilch, Kakao, mit Tauchappa-
Trinkmilch ratur, Atline-
messung
OTTO [148] verschiedene Starken, fotometrisch, gravi- - Nein teil- Durchflusszelle,
Proteine metrisch weise Inline- und Atli-
nemessung
DURR & Frischmilch optisch (sichtbares - Ja Ja Rohrreinigung,
GRARHOFF Licht) Inlinemessung
[112]
CHRISTIAN Tomatenmark und optisch (sichtbar), - Ja Ja Rohrreinigung,
[144] Molkeprotein thermodynamisch Inlinemessung
LERCHET AL. Riboflavinpaste fotometrisch Abstrich- Ja Nein  Flissigkeitsfilm,
[22] verfah- Offlinemessung
ren
Spulver-  Nein Ja
fahren
PATEL & JOR- Mikroorganismen optisch (elektroni-  Ab- Ja Nein Flissigkeitsfilm,
DAN [21] scher Kolonienziah- Kklatsch- Offlinemessung
ler) verfah-
ren
VAUGHN ET Aktivkohle, Schmierol, optisch (Reflexions- - Nein Nein Atline- und Offli-
AL. [143] Brat- und Backfett, grad Oberflache, nemessung, Rei-
Losungsmittel Transmissionsgrad nigung von Klei-
Reinigungslosung) dung in Labor-
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Anhang

A4 kritische und minimale Werte fiir die Volumenstromdichte

Tabelle A 4: kritische und minimale Volumenstromdichte fiir Wasser auf Edelstahloberflachen, Be-
rechnung mit 8,= 70°

Autor(en) Kritische Volumenstromdichte I'y y,, Beschreibung
minimale Volumenstromdichte I'y 1in

Ausner [153] k= 0,39..080m3-h™ -m™ (apy =45° 9  experimentell, unterschiedliche

=25°C); [y = 0,48...1,06 m3-h™t-m™? (ap Edelstahloberflichen
=60°, 9= 25 °C)

Bankoff [167] ik = 027m3-h™"-m™ (ap =90 °) theoretische Herleitung aus Ener-
giebetrachtung eines Fliissig-
keitsfilms / Rinnsals

COULON [171] Messung: Iy, = 1,48...2,38 m3-h™! - m™! theoretische Berechnung aus

DONIEC [169]

EL-GENK & SABER
[163]

HARTLEY & MUR-
GATROYD [166]

HOFFMANN [61]

MEREDITH ET AL.
[179]

MIKIELWICZ &
MOSZYNSKI [164]

MORISON ET AL.
[172]

MORISON &
THORPE [176]

MUNAKATA [180]

PARAMALINGAM
ET AL. [173]

PODGORSKI ET AL.
[181]

PONTERET AL.
[168]

(ap = 90°, 9= 90...110 °C);
Berechnung: I = 0,73 m3-h™*-m™*
(ap = 90°, 9= 25 °C)
yx=036m*-h™'-m™

(ap; =90°, 9= 25°C)

FV,]( = 0‘59 m3 . h—l . m—l

(apy =90°, 9= 25°C)

FV,k ~ 0,61 mi3-h™1-m™?

(ctp = 90 °, 9= 25 °C)

Lk~ 058m®-h™'-m™ (ap = 60°, 9= 25°C,
variabler Kontaktwinkel);

Iyx = 0,64...0,71 (ap; = 60 °, 9= 25 °C, kon-
stanter Kontaktwinkel)
Iyx=054..1,09m3*-h ™t -m™

(ap; =90°, 9=43°C)

ik =084m3-h™!1-m™ (ap =90° 9=
25°0)

Berechnung: Iy, = 0,30 m®*-h™' - m™ (ap, =
90°, 9= 25 °C)

Messung: Iy, = 0,38 m>-h™ -m™ (ap; = 90°,
Jd=25°C, 9=60 °C)

Fymin = 0,36..1,08m?-h~1 - m™ (ap; = 90°,
9= 20..77 °C)

Berechnung: [y, = 0,29 m3-h™ -m™ (ap =
90 °, 9= 25°C)

Messung: Iy, = 0,22...0,72m3-h™* - m™
(atp = 90°, 9= 25 °C)

Lk =080m* -h™'-m™ (ap; =90°, I=
20°C); [y = 0,68 m® -h™1 - m~?

(ap, = 90°°, 9= 55 °C)
Fyx=~195m3-h™'-m™?!

(ctp = 90°, 9= 25 °C)

yx=040m*-h™'-m™
(atp = 90 °, 9= 25 °C)
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theoretische Berechnung aus
Energiebetrachtung

theoretische Herleitung aus der
minimalen Totalen Energie

theoretische Berechnung aus
Kraftegleichgewicht/ Gesamte-
nergieminimierung
Stromungssimulation mit kon-
stantem und variablem Kontakt-
winkel

Benetzungsuntersuchung im Ver-
gleich zur Simulation

theoretische Herleitung aus Ener-
giebilanz und Minimierung der
benetzten Flache

semiempirische Herleitung, Mes-
sungen am vertikalen Rohr

Messung der sich ergebenden
Massestromdichte

semiempirisches Modell, Messun-
gen am vertikalen Rohr

Messung im Fallfilmverdampfer

theoretische Berechnung

theoretische Berechnung aus
Kraftegleichgewicht




Anhang

A5 Literaturzusammenfassung der Messmethoden zum Benetzungs-

verhalten

Tabelle A 5: Messmethoden und Randbedingungen zum Benetzungsverhalten von

Fliissigkeitsstrahlen und -filmen, * umgerechnet nach Definition Gleichung 4.2

Autor(en) Messmethode Fluid Oberflache sonstiges
AUSNER [153] optisch mit Kamera, = Wasser, Toluol, Edelstahl, ebene Oberflache
Umgebungslicht und J=25°C apy =45°% 60°
Light Induced Flu-
orescence (LIF)
COULON [171] optisch mit Kamera, = Wasser, Kupfer, ebene Oberflache
Umgebungslicht Jd=75..110 °C app=5°..90°
WILSON ET AL. optisch mit Kamera Wasser, Wasser +  Plexiglas, ebene Oberfliache,
[177], WANGET  unter Umgebungs- Tensid, 9= 20..60 ap; =45° 60°  vertikal und ge-

AL. [33]

PONTERET AL.
[168]

PODGORSKI ET AL.

[181]

MEREDITH ET AL.
[179]

MUNAKATAET AL.

[180];

WATANABE ET AL.

[316]

MORISON ET AL.
[172]

MORISON &
THORPE [176]

QIETAL. [178]

RI0 & LIMAT
[175]

ZHANG ET AL.
[317]

licht, von Riickseite

optisch mit Kamera,
Umgebungslicht

optisch mit Kamera
unter Umgebungs-
licht

optisch, Infrarotka-
mera

optisch, Umgebungs-
licht

optisch, Umgebungs-
licht

optisch (Reinigung
einer Farbe), Umge-
bungslicht

optisch , Infrarotka-
mera

optisch, Umgebungs-
licht, Laser (Drei-
phasengrenze)

optisch , Infrarotka-
mera

°C
Wasser + Ethanol,
9 =20..50°C

Silikondl; ¢ ohne
Angabe

Wasser,
9=43°C

Glycerin-Wasser
Gemisch, Raum-
temperatur

Wasser, Wasser-
Glycerin-Ethanol
Gemisch

9= 25...60°C
Wasser,
9=20°C

Wasser, Trocken-
mittel, 9= 25...60
°C

Silikonol; & ohne
Angabe

destilliertes Was-
ser; 9= 3...60 °C
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Kupfer, Edel-
stahl, Polyme-
thylmethacrylat
(PMMA), Koh-
lenstoff, ap; =
90 °

Glas, ap; <90°

Polymethylme-
thacrylat
(PMMA), ap; =
5...90°

Edelstahl, Glas,
app =90°

Edelstahl, ap; =
90 °

Polymethylme-
thacrylat
(PMMA), Edel-
stahl, ap; = 90

Edelstahl,
app =90°

Glas,
ap =50..90°

Edelstahl,
app =90°

neigt

Rohrauflenwand

ebene Oberflache

Abgleich mit Stro-
mungssimulation

Rohrinnenwand

Rohrinnenwand

ebene Oberflache,
Sprithkugel

ebene Oberflache

ebene Oberfliache

ebene Oberflache;
Res = 24...785 *



Anhang

A6 Bestimmung der Grundfilmdicke (engl. substrate)

Die Bestimmung der Grundfilmdicke erfolgt nach CHU & DUKLER [184]. Zur Bestimmung der Grund-
filmdicke sind mehrere Schritte notwendig. Im ersten Schritt wird die absolute und daraus die relative
Haufigkeit (Gleichung 6.34) bestimmt.

CHU & DUKLER gehen davon aus, dass die am haufigsten vorkommende Filmdicke unmittelbar in der
Nahe der mittleren Grundfilmdicke §;  liegt. Die Amplituden der Wellen im Grundfilm sind klein, wes-
halb CHU & DUKLER davon ausgehen, dass die Haufigkeitsdichtefunktion um dieses Maximum symmet-
risch ist. Mit diesem Ansatz wird im zweiten Schritt die Dichtefunktion um §; ; gespiegelt. Anschlie-
3end wird die Differenz zwischen der Haufigkeitsdichtefunktion der Filmdicke und der Grundfilmdi-
cke bestimmt und somit die Haufigkeitsdichte fiir grofse Wellen ermittelt (Schritt 3). Danach wird der
fehlende Haufigkeitsdichtebereich durch lineare Extrapolation bestimmt (Schritt 4). Abschlieféend
wird die Differenz zwischen der Haufigkeitsdichte des Fliissigkeitsfilmes und der grofden Wellen be-
rechnet, wodurch die Haufigkeitsdichte der Grundfilmdicke vervollstandigt wird (Schritt 5). Die ein-

zelnen Schritte konnen in Abbildung A 1 nachvollzogen werden.

—~

Hy max, finmax =—— =— Schritt1

Schritt 2
o — — Schritt 3
-
S ~ —_ = Schritt 4
5L '
2 % B — - Schritt 5
=
g3
: N/
Heo] s
T T

-
-

g Filmdickenbereich §;

Abbildung A 1: Herleitung der Haufigkeitsdichtefunktionen fiir den Grundfilm und fiir grofde Wellen

Im Anschluss kénnen diese Kurven zur Bestimmung von weiteren Kennwerten genutzt werden:

Zeitanteil fiir den Grundfilm: Tg = fooo he(5;) dé; (A1)
Zeitanteil fiir grofRe Wellen: Tw = fooo hw(8,) d6; (A2)
Erwartungswert der Grundfilmdicke: 8¢ = [ 6 hy(8) d6; (A3)
Die theoretische dimensionslose Filmdicke ergibt sich fiir eine vertikale Oberflache nach CHU & DUKLER
aus:

8ep =86 [ (A4)

n'uw,x

Hierin ist uy x die Geschwindigkeit grofser Wellen.
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A7 Bestimmung der Spektralleistungsdichtefunktion

Das Vorgehen zur Bestimmung der Spektraldichtefunktion ist in KARAPANTSIOS ET AL. [185] in Kurz-
form erldutert. Im ersten Schritt wird die Messreihe mit 10000 Messwerten in 4 einzelne Fenster von
je 2500 Datenpunkten unterteilt (Abbildung A 2). Mit einer Uberlappung von 50 % ergeben sich ins-
gesamt 7 Fenster. Dieser als Fensterungbezeichnete Schritt ist notwendig, um den sogenannten Leck-
Effektzu vermeiden, wenn die Blockldange nicht dem Vielfachen der Signalperiode entspricht. Im An-
schluss wird die gewahlte Fensterfunktion auf die Daten mit der Matlab-Funktion pwelch angewandt,
welche u. a. die Anwendung des Hanning Fensters oder Hamming Fensters ermoglicht. Beide Fenster
liefern dhnliche Ergebnisse, weshalb innerhalb der Arbeit das Hanning Fenster genutzt wird.

6

\/

Fenster 1 Fenster 2 Fenster 3 Fenster 4

Fenster 5 Fenster 6 Fenster 7

I 50 % I
{Uberlappung

Abbildung A 2: schematische Darstellung der Fensterung mit 7 Fenstern
A8 Literaturzusammenfassung der Filmdicke und Filmoberflichen-
welligkeit

Tabelle A 6: Zusammenfassung der Literatur zur Filmdicke und Filmoberflachenwelligkeit von Fliis-
sigkeitsfilmen; * umgerechnet nach Definition Gleichung 4.2; ** berechnet aus Massestrom

Autor(en) Messmethode Fluid und ggf. Tracer Oberfliche Unt?::;hch &>
ADOMEIT Fluoreszenz-Intensitiats- Dimethylsulfoxid (DMSO); Eg;oéﬁgitgiis_ Rohrinnenseite;
[157] Methode (LIF) 9 =37°C UNG 8 Rer= 27..200

Pl =
ALEKSEENKO  gchattenfotografischen essarlipeami-loomig, Acrylglas; Rohrauflenseite;

Wasser-Ethanol-Glycerin-

e e Losung; J: ohne Angabe

ap =90°  Re= 25..250

AL-SIBAI i o Acrylglas, ebene
FMESRAEISIES g o 0 CgE 000F gy = 135,509 Ohalibdhs
[162] Methode 60°,90°  Re=4..700
AUSNER : P . ebene
Fluoreszenz-Intensitats Wasser, Toluol; 9= 25 °C EdelstahlL . GieriEdhe
[153] Methode, HFI apy = 45° 60 Rer= 125..275
AMBROSINIET  kanazitive Wasser; 9= 20-30°C,50°C, Edelstahl; Sll))i??léche-
AL.[189] Messmethode 70 °C app =45° 90° Rer= 39 8'13*
Kaliumhexacyanidoferrat(Il)
BRAUNER&  Kapazitive + Wasser, Acrylglas; ebene
MARON [198] Messmethode Kaliumhexacyanidoferrat(Il) api Oberflache;
+ Natriumhydroxyd + =22°.39° Re=22..508*
Wasser; : ohne Angabe
CHAROGIAN-  Fluoreszenz-Intensitits- Wasser-Glycerin-Lésung, ebene
NIS ET AL Methode Tracer: Rhodamin B, 9 = Glas; ap; = 20 ° Oberflache;
' 25..30°C Rer=2,3..320
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Autor(en) Messmethode Fluid und ggf. Tracer Oberfliche Untc:)r:;x:ih(:h &>
[238]
schattenfotografischen ](Es(%(ilsltil?l{iert Rohraufienseite;
HELBIG [154] Methode, chromatische Wasser; 9: Raumtemperatur . !
unstrukturiert) Rer= 25...523
konfokale Methode o
, ap) = 90
Leitungswasser, 94 %
ISHIGAI ET AL. €lektrische Wa:ser-Glycerm Losung, Materlall: ohne RohrauRenseite:
[160] Nadelkontaktmethode, 50 % Wasser- Angabe; Rer= 13..1385
Heifddrahtmethode Diethyleneglycol Losung; app =90°
9 =17°C
Ethyl Acetate, Methanol,
Wasser, Wasser mit Tensid,
2-Propanol, 62 % Wasser-
< o
JACKSON strahlungsbasierende Glycerol Losung, 70,4 % . _ ano Rohrinnenseite;
[220] Methode Wasser-Glycerol Losung, Glas; ap; =90 Rer=1..1070*
70,4 % Wasser-Glycerol
Losung mit Tensid; Tracer:
Yttrium 91 (radioaktiv); 9 =
26...34°C
KANG & K ebene
NG IM  elektrische Methode - 2 Acrylglas; Oberflache;
[202] Elektroden (flush-wire) UIEREE (7B IO AT ap=87° Re=
557..1153*
KARA- elektrische Methode - 2 Acrvlelas: Rohrinnenseite;
PANTSIOSET  Elektroden (parallel Leitungswasser; 9 = 20 °C 0}; g_ (’30 o Rer=
AL.[185] wire) L= 127..3273*
KIRKBRIDE  mechanische 01, Wasser, Biphenyl; 9 = Z/[:;zgzl ohne }R?c;hiauféenselte;
[193] Nadelkontaktmethode 21...38°C ap = 90°  0,04..2000
MASCAREN- .
. Rohraufdenseite;
HAS & MUDA- Heifidrahtmethode  ooeri 7t HeTiabe pdelstahy . Rer =
WAR [203] S il 750...2925
MUDAWAR&  echanische \(A;?)S;: rg_olzzgpg;xgsglk_?; _ Polypropylen; gce)hrfuféenselte;
) ) - _ o f —
Houpt [228] Nadelkontaktmethode 250C ap; =90 359 1002*
Wasser-Glycerin Losung;
NAKORYAKOV  gchattenfotografische  Tracer: Edelstahl; RohrauRenseite;
ET AL. Methode Aluminiumfolienstiicke; J: app=90° Ref =5..14,5
ohne Angabe
NJIFENJUET  pyrchlichtmethode - destilliertes Wasser, Glas; ‘(s)l;)ee?géche-
AL.[219] Elektolumineszenzsfolie Natriumlaurylsulfat; app=5°..30 Rer=27..250
ebene
PARK& NO-  gchattenfotografischen  Leitungswasser; 9 = Glas; Oberfliche,
SOK0 [208] Methode 15..24°C apy =90°  Rohrinnenseite;
Re:=10...100
QIETAL. strahlungsbasierende Wasser, Trockenmittel, Edel.stahl ebene .
[178] Methoden - 9= 2560 °C (poliert), Oberflache;
Warmestrahlung ap =90° Rer = 38...243**
SCHAGENET  Flyoreszenz-Intensitits- Biacethyl, Wasser; 9 = 18°C Kupfer; ebene )
: : o Oberflache;
AL. [217] Methode (Einlass; Heizvorgang) ap) = 2 Rer= 126
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Autor(en) Messmethode Fluid und ggf. Tracer Oberfliche Untt;r::;h(:h &>
mechanische
TAKAHAMA &  Nadelkontaktmethode, o Messing, Rohraufenseite;
o Wasser; 9 = 17 °C PPN .
KATO [194] Kkapazitive ap; =90 Rer=200...1970
Messmethode
TARAMASA & optische Methode - Acrvlelas ebene
HAzuku Laser Focus Reinstwasser; 9 = 15 °C ;’g_ £30 o Oberflache;
[209] Displacement e Rer=32...706
TAKAMASA & oipiide llelioele - Acrylglas Rohrinnenseite;
KOBAYASHI  Laser Focus Wasser; 9 = 25 °C Yigias, o ’
. ap; =90 Rer=80...3000
[210] Displacement
TELLES & elektrische Methode - 2 Acrvlolas: gli)ir;?]éche-
DUKLER Elektroden (flush- Wasser, J: ohne Angabe 0}; g: ('30 °  Re= '
[201] mounted) : 225..1500*
VLACHOGIAN- Gl
NIS & BONTO- e . yse ebene
Fluoreszenz-Intensitits- Wasser-Glycerol Losung; (strukturiert); ,
ot _ Oberflache;
ZOGLOU Methode 9 =25°C ap) = Rer = 33..422
[218] 1,3..7,4°
. ebene
YUETAL kapazitive Wasser, 9 = 25 °C ggiiltli};lltlr?nlt Oberfliche;
[174] Messmethode U Z90° &  Re =
%P1 = 12,5..212,5*
ZAITSEVET  optische Methode - 10 % Ethanol-Wasser Edelstahl; S%Z?Eéche_
AL. [214] Reflexionsgrad Losung; 9 = 18 °C (Einlass) ap; =4..90° Rer = 0 15' 62
kapazitive
7HANG ET AL. Messmethode; destilliertes Wasser, 8-50%  Edelstahl ebene
[199] strahlungsbasierende Glycerol-Wasser Losung; (poliert); Oberflache;
Methoden - Y= 25...50 °C (Einlass) app=90° Re =11..793
Warmestrahlung
ZHOUETAL.  chromatische konfokale destilliertes Wasser, 9: Edelstahlfolie; (e)li)zr;fe]éche-
[190] Methode ohne Angabe ap =49..90° Rer =79 ,516
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A9 Literaturzusammenfassung der Stromungsgeschwindigkeit

Tabelle A 7: Zusammenfassung der Literatur zur Geschwindigkeitsmessung in Fliissigkeitsfilmen; *
umgerechnet nach Definition Gleichung 4.2

Autor(en) Messmethode Fluid und ggf Tracer Oberfliche Untel:such gsbe-
dingungen
ADOMEIT [157]; ADOMEIT PIV (Einbildme- Dimethylsulfoxid Borosilikat-  Rohrinnenseite;
& RENZ [226] thode) (DMSO); Tracer: ZrSi04  glas und Res = 30...200
Partikel; Quarzglas;
9=37°C ap =90°
AL-SIBAI [162] PIV (Zweibild-  Silikonoéle; Tracer: Titan- Acrylglas, ebene Oberflache;
methode); LIF  dioxid Partikel; ap; Res= 4..700
9 =25..40°C =13°30°,
60°,90°
ALEKSEENKO ET AL. [235] PIV (Zweibild- 50 % Wasser-Glycerin-  Edelstahl; Rohraufenseite;
methode) Losung; Tracer: Fluores- ap; =5°10° Ref= 7,9...20,3
zenzpartikel; 9 = 20 °C
AMBROSINI ET AL. [189] kapazitive Wasser; 9= 20...30 °C, Edelstahl; ebene Oberflache;
Messmethode 50 °C, 70 °C ap) = Res = 89...813"
45° 90°
AUSNER [153] PTV (Einbild- Wasser, Toluol; Tracer:  Edelstahl; ebene Oberflache;
methode), HFI ~ Keramikpartikel und apy = Res = 125 ...275;
Wellen; ¢= 25 °C 45° 60° Filmoberflichen-
geschwindigkeit
BRAUN ET AL. [229] PIV/PTV Natronlauge; Tracer: Quarzglas; Rohrinnenseite;
Wellen, Fluoreszenzfarb- ap; = 90 ° Filmoberflachen-
stoff; J: ohne Angabe geschwindigkeit
und Profil; Ref =
50 ...800
CoOK & CLARK [159] PIV (Einbildme- Wasser; Tracer: Alumini- ap; = 90° Rohraufienseite,
thode, Doppel- umoxidpartikel; J: ohne Res =77 ...245
belichtung mit- Angabe
tels Strobo-
skop)
DIETZE & KNEER [236] PIV (Zweibild- DMSO-Wasser Gemisch; Quarzglas; Rohrinnenseite;
methode) und  Tracer: Partikel ohne apy = Res =
LDA spezifische Angabe; 359 90° 15; 15,6; 59,3
9 =25,2°C
DIETZE ET AL. [301] LDA Dimethylsulfoxid Acrylglas; Rer = 15,6
(DMSO0); 9 = 25°C apy =35°
CHAROGIANNIS ET AL. PIV, PTV (Zwei- Wasser-Glycerin-Losung, Normalglas; ebene Oberflache;
[238] bildmethode)  Tracer: Hohlglaskugeln; ap; =20° Res = 2,3 ...320
9 =25..30°C
ISHIGAI ET AL. [160] PIV (Einbildme- Leitungswasser, 94 % Material: Rohraufenseite;
thode, Doppel- Wasser-Glycerin Losung, ohne Angabe; Re; = 13 ...1385;
belichtung mit- 50 % Wasser-Diethyl- apy =90° Filmoberflachen-
tels Strobo- englycol Losung; 9 = geschwindigkeit
skop) 17 °C; Tracer: Alumini-
umfolienstiicke (=
0,4 mm)
SCHUBRING ET AL. [234]  PIV (Zweibild- Wasser; Tracer: Fluores- Acrylglas und ebene Oberflache;
methode) zenzpartikel; J: ohne An- Polycarbonat; Ref = 95...325*
gabe app=0°
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Autor(en) Messmethode  FluidundggfTracer  Oberfiiche  nicrsuciungsbe-
dingungen
TAKAMASA & HAZUKU optische Me- Reinstwasser; Welle; 9 = Acrylglas, ebene Oberflache;
[209] thode - Laser 15°C ap; =90° Res =32...706
Focus Displace-
ment
HEINE ET AL. [246] NMR Silikonol; J: Raumtem-  Acrylglas; ebene Oberflache;
peratur ap =90° Re; =0,5...1,3
ITO & TOMURA [319] PIV (Einbildme- destilliertes Wasser; Tra- Acrylglas; ebene Oberflache;
thode, Doppel- cer: Wasserstoffblasen;  ap; = Res =
belichtung mit- J: ohne Angabe 6,2°..17,2° 625..1500%*
tels Strobo-
skop)
MASCARENHAS & MUDA-  Heif3drahtme-  Wasser; 9: variabel Edelstahl; Rohraufienseite;
WAR [203] thode (Heizvorgang) ap =90° Rer =
750 ...2925; Wel-
lengeschwindig-
keit
MUDAWAR & HOUPT LDA Wasser - Propylenglycol Polypropylen; Rohraufienseite;
[228] (70 %, 90 %) Gemisch; ap; =90° Rer =
9 = 25°C 359...1002*
MORAN ET AL. [183] PDA Silikonol; Tracer: 2-(2,4- Kupfer; ap; = ebene Oberflache;
dinitro-benzyl)-pyridine 45 ° Res = 3..55*
(DNBP) ; 9 = 22°C
NAKORYAKOV ET AL. [233] PIV (Einbildme- Wasser-Glycerin Losung; Edelstahl; Rohraufenseite;
thode, Doppel- Tracer: Aluminiumfolien- ap; = 90 ° Res =5..14,5
belichtung mit- stiicke; ¢: ohne Angabe
tels Strobo-
skop)
PASCHKE [240]; PASCHKE PIV (Brennebe- Wasser-Glycerin, teil- Edelstahl; ebene Oberflache
ET AL. [239] nenabtastung) weise zwei fllissige Stro- ap; = (strukturiert, un-
mungsphasen; Tracer: 45°60° strukturiert);
Fluoreszenzpartikel; 9 = Res = 2..256
20...30°C
YUET AL. [174] PTV Wasser, Wellen, Edelstahl mit ebene Oberflache;
9 =25°C Beschichtung; Res =
ap; =90° 12,5...212,5"
ZADRAZIL & MARKIDES PIV, PTV (Zwei- destilliertes Wasser; Tra- Tetrafluo- Rohrinnenseite;
[237] bildmethode)  cer: Fluoreszenzpartikel; rethylen-He- Re; = 306...1532
J: ohne Angabe xafluorpropy-
len-Copoly-
mer(FEP);
app =90°
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A10 Rohrleitungs- und Instrumentierungsplan

;;C*z;vi;cﬁeasaefcﬁe

11-001-0-1100 I

Versuchsstand
11-001-0-0000

2xXe'09
€090

(V3)
O
N
w O
@® g
P RA
Ny
» ?
15 |
\ | \
\
SV
200 G11/2"
Liter
> e

Q Abfluss

=
T_/b Abfluss

Zulauf %9;}—

1-1-XXXX
1-1-XXXX
1-1-XXXX
-001-1-XXXX
1-001-1-XXXX
(V6): 11-001-1-XXXX
TC...DIN 32676

V1): 11-00
V2): 11-00
V3): 11-00
V4): 1
V5): 1

SV...Schraubverbindung

Rohr DIN 11866 60,3x2 H2 - 1.4404
Rohr DIN 11866 42,4x2 H2 - 1.4404
Rohr DIN 11866 33,7x2 H2 - 1.4404
Rohr DIN 11866 21,3x2 H2 - 1.4404

Abbildung A 3: Rohrleitungs- und Instrumentierungsplan der Versuchsanlage

In Abbildung A 3 ist der detaillierte Rohrleitungs- und Instrumentierungsplan dargestellt.
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A11 Vergleich der Quellungsmessmethoden

Tabelle A 8: Methoden fiir Quellungsmessung

Ortliche
genauigkeit Auflosung Auflosung

Zeitliche

Mess-

v Methode

ante

Schema

. . . . Riickstreu- bzw.
Wigung Messuhr optisch, l.th?o- Fluid Dy.nam1c Durchlichtme-
skopobjektiv Gauging
thode
@ (d) (e
— e t :
! 2 !
— = | -
e :
1-D 3-D 2-D 1-D 1-D
diskontinuierlich diskontinuierlich kontinuierlich ﬁlcl}? S Se e diskontinuierlich

gute Genauigkeit,
keine Beeinflus-
sung der Schmutz-
schicht

gute Genauigkeit
bei Ortsverstel-  gute Genauigkeit
lun

geringe Genauig- mittlere Genauig-
keit durch Proben- keit durch Ober-
entnahme flachenberiihrung

A12 Methoden fiir Benetzungsuntersuchungen

Tabelle A 9: Methoden fiir Benetzungsuntersuchungen

Me-
ante thode

Vari-

Zeitliche Ortliche Auf-

Messgenauig-

Schema

Auflosung  16sung

keit

Fluoreszenzfarb-

Umgebungslicht Infrarotlicht Farbstoff Stoff Streiflicht

() (b) © (d) (e)

ol

X S

2-D 2-D 2-D 2-D 2-D

kontinuierlich kontinuierlich kontinuierlich kontinuierlich kontinuierlich

mittlere Genauig-

gute Genauigkeit, Keit verdndert gute Genauig- sehr gute Genau- sehr gute Genau-

Beleuchtungs- . keit/Kantende- igkeit/Kantende- igkeit/Kantende-
Flief3eigenschaf- . . .

probleme ten tektion tektion tektion
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A13 ausgewaihlte Kantendetektionsmethoden

Das einfachste Filter fiir die Bestimmung des diskreten Gradienten zwischen zwei Bildpunkten kann
mit folgender Filtermaske H, flir die horizontale Richtung Hy, fiir die vertikale Richtung angegeben

werden:
He=[1-1];H, =] (A5)

Das lineare Filter ist anisotrop und soll beispielhaft fiir die Beschreibung der Anwendung der Filter
genutzt werden. Die allgemeine Gleichung zur Bestimmung der Kanten, was mathematisch einer Fal-
tung entspricht, lautet [320]:

I'=1xH (A6)
Hierin entspricht * dem Faltungsoperator. Die Summe der Koeffizienten ist null, so dass in Bildberei-
chen mit konstanter Intensitdt das Ergebnis auch null ist. Die Masken werden fiir jeden Pixel des Bildes
I angewandt. Hierzu wird aus dem Bild ein Teilbereich I* der Grofie des Filters ausgewahlt (vgl. Ab-
bildung A 4 a). Die Filterkoeffizienten werden einzeln mit dem jeweiligen Element des Teilbildes mul-
tipliziert und anschliefdend addiert (vgl. Abbildung A 4 b). Anschliefiend wird das Resultat in einem
neuen Bild I’ am entsprechenden Ursprung gespeichert (vgl. Abbildung A 4 c). Somit lasst sich fiir die
Faltung (Gleichung A 6) bei Anwendung des linearen Filters (Gleichung A 5) folgende Berechnungs-
formel ableiten:

I' () =I"() * He(L,1) + I"( + 1) * Hy(1,2) (A7)
@)= *1+I"({+1)*(=1)

(@) / (b) (c)

i

YV %<
=
VY %

y

y

Abbildung A 4: schematisch Darstellung der Anwendung von Filtermasken bei der Kantendetektion

Die Kantenstarke E' lasst sich durch die Betragsbildung der Gradienten

E' = /1’§ +12 (A8)

und die lokale Kantenrichtung aus

9’ = tan~1 2 (A 9)

Iy

bestimmen [320]. Der Roberts-Operatorist eines der altesten Kantenfilter. Er besteht aus zwei 2 x 2
Masken, wodurch die ersten Ableitungen entlang der Diagonalen geschétzt werden [320]:

i gR_[O0 11.4s_[-1 O
Roberts-Operator: H;* = [_1 O]' H> = [ 0 1 (A10)

Wie beim linearen Filter (Gleichung A 5) ist auch hier die Ortsinformation um einen halben Bildpunkt
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verschoben. Zwei weitere einfache Kantendetektionsfilter sind der Sobel-Operatorund Prewitt-Ope-

rator.
-1 0 1 -1 -2 -1
Sobel-Operator: Hy = [—-2 0 2 ;Hgf’ =|0 0 0 ] (A11)
-1 0 1 1 2 1
-1 0 1 -1 -1 -1
Prewitt-Operator: HY = |-1 0 1 ;H}E’ =10 0 0 ] (A12)
-1 0 1 1 1 1

Die vorgenannten Filter basieren auf der Auswertung der Gradienten, weshalb Kanten so breit wie der
Anstieg der Bildfunktion sind. Ferner konnen lokale Kriimmung in Form der zweiten Ableitung unter-
sucht werden. Hierbei wird der Ort der Wendepunkte bestimmt, welche die Stellen mit dem maxima-
len bzw. minimalen Anstieg darstellen. Da die Methode sehr anfallig bzgl. Bildrauschen ist, muss zu-
nachst eine Glattung des Bildes erfolgen [320].

Ein Filter zur Verstarkung von Kanten in zweidimensionaler Richtung, der die zweite Ableitung nutzt,
ist der Laplace-Operator V2. Er ist definiert als die Summe der zweiten partiellen Ableitung in x- und
y-Richtung [320]:

2 _0r
VA Y) =55 +5. (A13)
Auch die zweite Ableitung einer diskreten Bildfunktion kann durch Anwendung von einfachen linea-

ren Filtern berechnet werden:

1
a%f 9%f
m=He=[1 -2 1];a—yz=HyL= —12] (A14)
0 1 0
Hf =Hy+Hj;=|1 -4 1
0 1 0

Das vorgenannte Filter H ist zur Detektion von horizontalen und vertikalen Kanten geeignet. Wird
dieses Filter um 45° gedreht und zur Gleichung A 14 hinzuaddiert, ergibt sich ein Laplace-Filter, der
zusatzlich flir diagonale Kanten empfindlich ist:

1 0 1] [0 1 0] [1 1 1
Hy=[0 -4 o|+|1 -4 1|=|1 -8 1 (A15)
1 0 1l lo 1 o 11 1 1

Ein bekannter Vertreter der den Laplace-Filter mit vorgeschalteter Glattung unter Anwendung eines
Gauf3-Filters mit der Breite o;, nutzt, ist der Laplacian-of-Gaussian-Operator (LoG) [320].

Eine weitere Methode, die vorab eine Glattungsfunktion nutzt, ist der haufig in der Bildverarbeitung
eingesetzte Canny-Algorithmus. Ein Beispiel fiir eine kleine Maske zur Glattung der Bildfunktion lautet

mit dem Glattungsradius G, = /2/m:

21
HG=R[2 4 2] (A16)
121

Im Grunde nutzt der Canny-Algorithmus auch ein Gradientenverfahren, wobei aber in einem weiteren
Schritt die lokalen Maxima untersucht werden. Daher ist er den Kantendetektoren dhnlich, die die
zweite Ableitung der Bildfunktion nutzen. Dieser Canny-Algorithmus beinhaltet in seiner Basisform
folgende Berechnungsschritte [320]:
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Glattung des Bildes I mit dem Gauf3-Filter dem Glattungsradius o,

Kantenfilterung

Berechnung der Gradienten in zwei orthogonalen Richtungen mit dem Sobelfilter (Gl. A 11)
Bestimmung der Kantenstirke (Gleichung A 8) und der -richtung (Gleichung A 9).
Kantentracking

Unterdriicken der Pixel, ohne Maximum bzgl. Kantenstarke entlang der Gradientenrichtung
Kantenverfolgung durch benachbarte Kantenpunkte mit lokalen Maxima unter Anwendung einer

T8 wWwo e NRE

Hysterese: Beginnend mit Pixeln, die oberhalb des Schwellwertes T; liegen, werden alle Pixel zu

einer Kante zusammengefasst, die liber den unteren Schwellwert T, liegen

Die hier genannten Filter stellen nur eine kleine Auswahl dar. Fiir weiterfithrende Grundlagen und
Filter wird auf BURGER & BURGE [320] sowie JAHNE [265] verwiesen.

A14 Vergleich der Filmdickenmessmethoden

Tabelle A 10: Vergleich der Filmdickenmessmethoden

< Chromatisch Kon-

_g Plattenkondensa- Ultraschall Fluoreszenz fokale Messme- Nadel-Kontakt Me-

3] tor thode

= thode

5@ (b) © (@ ©
¢ 00 ® % @

g Cemseeee « O« U

[ Emmemns

B8 1-D 1-D 3-D 1-D 1-D

O é

gg

& :8 |kontinuierlich q_uasrkontlnuler- quasrkontlnuler- kontinuierlich diskontinuierlich

T 5 lich lich

N <

%D mittel...hoch, ab- hoch mittel...hoch, ab- hoch gering, invasiv, Na-

8 . |hangig von der hangig von opti- delbenetzung

& 2 |(Grofde des Platten- schen Eigenschaf- fihrt zu Fehlmes-

§ kondensators ten sung

=
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246

(] . . .
b S . Laser Focus Displace-  schattenfotografischen  Particle Image Veloci-
= § Durchlichtmethode mentmeter Methode metry (PIV)
E-1G ® () 0
—0O®
B | — S
[} =
[
_
(R RRR ]
5
il
5 _§ 3-D 1-D 2-D 2-D
5
= S quasi-kontinuierlich kontinuierlich quasi-kontinuierlich quasi-kontinuierlich
3 5
N
<
%D mittel...hoch, von Ge- hoch gering, maximale Dicke gering...mittel, Detek-
8 . |nauigkeit der Beleuch- iiber den Querschnitt, tion der Phasengrenze
$ 2 [tung abhingig keine lokale Filmdicke nur  ndherungsweise
§ durch Partikeln
=
& 9  Leitfdhigkeit-flush-  Leitfahigkeit- parallel-  Leitfahigkeit - flush- : .
= % wire wire mounted Lasertriangulation
ol B .
SE O (k) M (m)
o
& H
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e -
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=
il
5 _§ 1-D 1-D 1-D 1-D
5
= S kontinuierlich kontinuierlich kontinuierlich kontinuierlich
N 2
8o
=
8 .
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A15 Herleitung der Tropfenhéhe

Zur Berechnung der maximalen Tropfenhdhe konnen die geometrischen Zusammenhange aus der Ab-
bildung 6-21 abgeleitet werden. Aus den Satz des Phytagoras ergibt sich:
R%. = af +R"™

bzw.

Ry = /aiz + R'’? (A17)

Die maximale Tropfenhdhe hy, setzt sich aus

hrr = Ry — Ry (A18)
zusammen. Somit ergibt sich aus den beiden Gleichungen:

h?,.+a?
Rpp =125 (A19)
Zusammen mit dem Volumen eines Kugelschnittes (Gleichung 6.11) ergibt sich:

T 2
Vrr = EhTr(BRTr — hry)
Vrr = = (h}, + 3hrraf) (A 20)

Die Losung der kubischen Gleichung ergibt ein reales Ergebnis:

1 1
3 3
/nz al+9vE.+3Vr, - 5
hrr = (A21)

= | = g

T [m2a$+9VE,+3Vr,
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A16 Berechnungsschritte: ortsaufgeloste Filmdicke mit der Fluores-

zenzmethode
zu messendes Objekt
(Fliissigkeitsfilm)
'w

f,
Hellbild, Dunkelbild I augenommens
Fluoreszenzintensitat Iir1
Korrektur: 4,—7

Bildrauschen, Pixelfehler korrigierte Fluoreszenzintensitat

. 1)
Grauwertbild Iew
Korrektur:

Belichtungszeit, Gain

| -

* Vignettierung, Randabschattung "
korrigierte Fluoreszenzintensitat

Look-Up Table ILutvr * &
L3

Korrektur: Verzeichnung >

interne und externe > y
Kameraparameter korrigierte Fluoreszenzintensitit

* La

/ Schachbrettmusteraufnahmen / Korrektur: Verteilung der

und Camera Calibration Tollbox Bestrahlungsstarke "
) korrigierte Fluoreszenzintensitat
Iis - Ir
Look-Up Table I.utps

A | £

pixelweise Matrix der Verteilung Berechnung der ortlichen . ) . .
der Bestrahlungsstarke Igs Filmdicke o manifzel 9a i et die S
Regressionsanalyse Ips = f(x,) Regressionsanalyse 6 = f(I)

diskrete Vertellung der
/ Bestrahlungsstirke / / Tropfenkalibrierung /
Abbildung A 5: Schritte zur Berechnung der ortsaufgelosten Filmdicke mit Hilfe der Fluoreszenzme-
thode
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A17 Berechnungsschritte: Filmdicke aus der chromatisch-konfokalen
Messmethode

. . Zu messendes Objekt
Belichtungszeit ( (Flissigkeitsfilm) )
I |
Y
/ Nullpunktmessung do / detektierter Messabstand ds(t)

v

Differenzbildung zur Substrat-
oberflache 61(t) = ds(t) - do

v

/

Liickendetektion detektierte Filmdicke 61(t)

v

Interpolation
v ]
R
Abbildung A 6: Schritte zur Berechnung der lokalen Filmdicke mit Hilfe der chromatisch-konfokalen
Methode
A18 Vergleich der Geschwindigkeitsmessmethoden

Tabelle A 11: Vergleich der Geschwindigkeitsmessmethoden

(<]
E Wellen- Frontwel- Particle Tracking Particle ImageVe-  kapazitive Me- ka;lsj;l)r‘;l:gie;
5 lendetektion  Velocimetry (PTV)  locimetry (PIV) thode °
= (LDA)
5§ @ (b) © (@ ©
X X

: ] [
3 b Lt

=" Lo
29
B S 2-D 2-D 2-D 0-D 0-D..1-D
Q E
gg
= ﬁ diskontinuierlich diskontinuierlich diskontinuierlich kontinuierlich kontinuierlich
N Z
%D gering...mittel, mittel, vertikale mittel, ortliche gering...mittel, mittel, ortliche
8 ., |Fehler ua. durch Position der Parti- Auflésung von Par- Fehler u.a. durch Auflésungvon Par-
80 2 [Festlegung der keln unbekannt  tikeldichte abhdn- unbekannte Aus- tikeldichte abhan-
§ Wellenfronten gig breitungsrichtung gig
=
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3 . Fotochromatische Hochfrequenzim-

5 K;:);fm;a%z " Fabaltivierung  pedanzmethode | wore " HeiRdrahtmethode
> (PDA) (HFD

EE 0 ® ) © 0

g 4 t Q

g (-

5 S

% 1-D 2-D 1-D 1-D 1-D

)

diskontinuierlich diskontinuierlich diskontinuierlich diskontinuierlich diskontinuierlich

Zeitliche
Auflésung  Auflésung

mittel, ortliche mittel, ortliche gering...mittel, gering, invasiv, gering, invasiy,
Auflésung von Auflosung von Fehler u.a. durch Nadelbenetzung Nadelbenetzung
Partikeldichte ab- Tracerdichte ab- unbekannte Aus- fiihrt zu Fehlmes- fithrt zu Fehlmes-
hangig hangig breitungsrichtung sung sung

A19 optische Effekte der PTV/PIV Methode

Messbereich definiert durch Lichtschnitt

Messgenauig-
keit

Der durch den Lichtschnitt bestrahlte Bereich definiert den theoretischen Messbereich, in welchem
die durch die Kamera beobachtete Gegenstandsgrofde vollstandig liegen sollte (Abbildung A 7).

Laserlichtschnitt ar

ay,

Messbereich

Abbildung A 7: Bestimmung des Messbereiches nach [321]

Die Messbereichsgrofie a;, ist abhdngig vom Abstand des Messbereiches, welcher durch die Positio-
nierung des Lichtschnittes L;, = 260 mm und dem Offnungswinkel des Lichtschnittes a;, gegeben ist,
und dem doppelten Divergenzwinkel ¢;, entspricht. Der Divergenzwinkel ist durch die angewandte
Kombination von den Linsen L1 und L2 abhangig, wodurch ein Divergenzwinkel von ¢, 1, = 13,68 °

gegeben ist [321]. Daraus kann der resultierende Messbereich bestimmt werden:

a,=2-L;-tang;, =2-260mm-tan13,68° = 127 mm (A22)
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Stauchungsverhadltnis V,

Scharfepunkt

&5 <i-m

Abbildung A 8: optische Effekte bei schrager Kameraposition

Die Herleitung des Zusammenhanges zwischen Bildgrofe B, = G,'' und Gegenstandsgrofie G, erfolgt
anhand trigonometrischer Funktionen und dem Brechungsgesetz Gleichung 6.29. Ausgehend von dem
an den Partikeln reflektierten und gestreuten Licht wirkt das Bild aus verdandertem Betrachtungswin-
kel verkleinert:

G, = G,sineg, (A23)
Uber die Projektion an der Oberfliche auf der Seite des Fliissigkeitsfilms

4
v _ _ Gz

Z 7 cosep (A24)
und der Unterseite kann der Zusammenhang zum Austrittswinkel €4, ermittelt werden
G, = G, cose,, (A 25)
Die Kombination der beiden vorhergehenden Gleichungen fiihrt zu:

1 __ GzCOSEpy .
Gy = = osen, SIMEEL (A 26)
Mit dem Brechungsgesetz folgt daraus:

1 _ GzCOSEpz A .
G = osens ngs S €Az (A27)
Der trigonometrische Zusammenhang
sin(2e4,) = 2 cosep, Sin gy, (A 28)
fihrt zu:

mo_ ___Maz . __ 1nppsin(2ep,)
G, = o cosen COS €Az SN €, G, = e — G, (A29)
Uber die trigonometrische Beziehung

2 2 —
sin“ egq +cos“egq =1

(A 30)

coseg; =+/1 —sin? eg;
folgt die Beziehung zwischen Gegenstandsgrofde in der Fliissigkeit und vor der PMMA Oberflache:

Gl = lnAz sin(2e45,)
Z

" 2np Ji-sin?eg; 2 (A31)
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Uber die Anwendung des Brechungsgesetzes an den Phasengrenzen Wasser - PMMA und PMMA - Luft
folgt:
sineg, = Z—:sin €Az (A32)

Daraus entsteht der Zusammenhang:

G = l% sin(2e4;) G

Z 7 2ng 2 - (A33)

n .
1—(n—‘gismsAz)
Somit kann der Stauchungsfaktor V; bestimmt werden:
1—(nﬂsins )2

yoo G _pmmy B (A34)
276" T sin(2ea2)

Schirfentiefe Agq

Die schrage Positionierung der Kamera fithrt zu einer Verkippung der Ebene mit den Partikeln, wes-
halb die Grofde der notwendigen Schiarfetiefe beeinflusst wird. Diese kann auf dhnliche Weise herge-
leitet werden wie das Stauchungsverhéltnis im vorhergehenden Abschnitt. Die Mitte des Gegenstan-
des bildet den scharfsten Ort ab (Scharfepunkt), wobei jeweils die halbe Scharfentiefe Ay davor und
dahinter liegt. Somit kann die Beziehung der halben Gegenstandsgréfie G, zum Eintrittswinkel eg4
hergestellt werden (vgl. Abbildung A 8):

%Ad= %Gz COS €g1 (A35)
Mit der Gleichung A 30 folgt:

Ag= G,J1 — sin? g, (A36)

Unter Berticksichtigung des Brechungswinkels in Gleichung A 32 kann daraus die minimale Schérfen-
tiefe bestimmt werden:

2
Agmin= GZ\/l — (w sin SAz) (A37)

Ng1
Mit Phasenverschiebung des Winkels
cos (EAZ + g) = —siney, (A 38)

und dem Kamerawinkel

T

7 7K = a2 (A 39)
folgt der Zusammenhang

cos(mt — ak) = —sineg,, (A 40)
Die allgemeine Riickfithrung auf spitze Winkel mit der Bedingung

—cos(m — ag) = cosag (A41)
singy, = cosag (A42)
wird in Gleichung A 37 eingesetzt, wodurch der Zusammenhang zwischen Kameraneigungswinkel und
minimaler Scharfentiefe gegeben ist:

NE1

2
Ag= GZ\/l - (m cos aK) (A43)
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Lichtschnittdicke B, und Hohendifferenz Ah,

Die Lichtschnittoptik fithrt vor allem zu einer Aufweitung des Laserstrahles, wodurch ein Lichtfacher

entsteht, der den Messbereich in Hauptstromungsrichtung beleuchtet. Senkrecht dazu sollte die Dicke

des Lichtschnittes B; den Bereich der Scharfentiefe angepasst sein. Die Dokumentation zur Licht-

schnittoptik [321] gibt jedoch an, dass auch hier ausgehend von einem Fokuspunkt eine geringfiigige

Aufweitung senkrecht zum eigentlichen Lichtschnitt (quer zur Stromungsrichtung) stattfindet. Der

Fokuspunkt liegt aufderhalb der Lichtschnittoptik, weshalb es mdglich ist, diesen direkt in den Mess-

bereich zu legen und dadurch den Einfluss der Lichtschnittoptik zu minimieren.

‘ Fokuspunkt ‘ ’

N

Abbildung A 9: Aufweitung des Licht-
schnittes quer zur Stromungsrichtung

Die Aufweitung S; des Lichtschnittes in Querrichtung ist
durch die Hohe der Sammellinse dg & 30 mm [321] und
dem Abstand zwischen Linse und Fokuspunkt Lp =
255 mm bestimmt. Um eine hohe Genauigkeit im wand-
nahen Bereich erzielen zu konnen, sollte der Fokuspunkt
des Laserstrahles direkt auf der Oberfldche liegen (vgl.
Abbildung A 9). Die Lichtschnittaufweitung in y-Richtung
wird aus folgender Gleichung berechnet [321]:

ds _ 30mm
T 2:255mm

tan BL ; BL =34° (A 44-)

Der zu erwartende maximale Fehler ergibt sich aus der
Positionierung des Lichtschnittes, der zu erwartenden
maximalen Filmdicke (6.x = 2,5 mm; [183]) und der
maximalen Entfernung des Fokuspunktes von der Sam-
mellinse Lg max:

LEmax = L + 8max = 255 mm + 2,5 mm = 257,5 mm (A45)

By, L |

Abbildung A 10: Schema zur Berechnung der Héhendifferenz
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Die daraus resultierende maximale Lichtschnittbreite By, im Messbereich ergibt sich aus der ma-
ximalen Gegenstandsgrofde, welche in diesem Anwendungsfall der maximalen zu erwartenden Film-
dicke ;.5 entspricht.

BLmax = Omax - tan(fL) = 2,5 mm - tan(3,4 °) = 0,15 mm (A 46)

Bei der schragen Kamerapositionierung kommt es durch den gednderten Betrachtungswinkel und der
Lichtschnittdicke zu einer fehlerhaften Beurteilung der Lage der Partikel innerhalb des Stromungsfel-
des (siehe Abbildung A 10, gestrichelte Linie), wenn sich die Partikel nicht exakt mittig im Lichtschnitt
befinden. Daher ist es an dieser Stelle wichtig, den Fehler durch die maximale Lichtschnittdicke zu
betrachten. Der maximale Versatz zwischen einem Partikel im vorderen Bereich und im hinteren Be-
reich des Laserschnittes kann iiber eine Winkelfunktion bestimmt werden (vgl. Abbildung A 10). Aus
der Winkelbeziehung in einem allgemeinen Dreieck lasst sich ableiten:

pp=¢p1 TP, (A 47)

Uber den Sinussatz ergibt sich

_ sin(g—e};l) A48
ap = BLW (A 48)

und tiber die Hohenformel die Hohe im Dreieck

Ahymax = ap - sin (5 — ) (A 49)
_ sin(g—sEl) o T
Ahymax = By, ey L (5 - .BL) (A 50)

Wobei fiir den Zusammenhang mit dem Kamerawinkel ak nach Gleichung A 32 und A 42 gilt:

gg; = sin™! (Z—:i cos aK) =sin™?! (ﬁ cos 30 °)= 40,6 ° (A51)
Der maximale Fehler der Partikelposition bei der Konfiguration mit schrager Kameraausrichtung
(ag = 30 °) und Fokuspunkt auf der Festkérperoberflache des Laserschnittes ist Ah, ;5 = 0,16 mm.
In Bezug zur Gesamthohe betragt der Fehler somit = 7 %. Es scheint daher fiir die Bestimmung der
wandnahen Geschwindigkeit sinnvoll nur einen begrenzten Bereich auszuwerten. Fiir einen maxima-
len Abstand von z = 0,10 mm ergibt sich somit ein maximaler Hohenversatz von Ah;, . = 0,006 mm.
Dies ist geringer als die Grofie eines Auswertebereiches (Mafdstab: 32 Pixel/(510 Pixel/mm) =
0,06 mm)
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A20 Berechnungsschritte: ortsaufgeléste Geschwindigkeit mittels
PIV/PTV

PIV zu messendes Objekt PTV
(Fliissigkeitsfilm)
Laserenergie Evaser = 145 m]
Beleuchtungszeit Ataser,el < 10 ns

Laserpulsweite Atpaser= 10 ps
Kamerabelichtungszeit tkge = 5 us

/
/Stauchungsverhéiltnis V.= 2,33/

v aufgenommenes Doppelbild Iiy

Korrektur: Stauchungsverhaltnis

4

/

Hintergrundaufnahme ohne o ) Hintergrundaufnahme ohne
Stromung optimiertes Doppelbild Ii1 Stromung

L] L]

Subtraktion der Subtraktion der
Hintergrundaufnahme, > Hintergrundaufnahme;
Partikeldetektion (Hochpassfilter) A Partikeldetektion: Hochpassfilter

oder Sobel-Filter
optimiertes Doppelbild Iz
Festlegung Festlegung:
Auswertebereich: 32 x 32 Px Schwellwert (Grauwert): 10...30
Uberlappung: 50 % grofdte Partikel: dpmax = 100 Px
Offset: A)v(off <5Px Suchradius: rp = 10...60 Px

Festlegung Korrelationsmethode:
Standard (FFT) correlation
L]
Festlegung Auswertealgorithmus:
Multi-grid interrogation
L]

Festlegung Spitzenwerterkennung:
Least squares Gauss fit (3x3 points)

¥ Y

Berechnung des Stromungsfeldes

orts- und zeitaufgeloste
Maf3stabsaufnahmen e Ty Shonfirs ey n
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Abbildung A 11: Vorgehen zur Bestimmung der ortsaufgeldsten Geschwindigkeit mittels PIV/PTV
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A21 Methoden zur optische Detektion von Verschmutzungen

Tabelle A 12: Methoden zur optische Detektion von Verschmutzungen

[5) . . . .
b S Reflexionsme-  Streifenprojekti- Fluoreszenzme-  Phosphoreszenz-
= —‘3 thode onsmethode it thode methode
e 3
S5 | (b) © @ ©)
® ® @ ® & X
«
: ool e N (g
5 i )
(7] At
o) Eigenfluoreszenz mit phosphores-
-% ao mit Farbstoff ein- oder mit Fluores- - P 0P
g farblose Modell- . . .~ zierenden Stoff
_§ Streifenmuster  gefarbte Modell- zenzfarbstoff ein-
S verschmutzung , versetzte Modell-
E verschmutzung  gefarbte Modell-
verschmutzung
z verschmutzung
L
:Q
%"5 %p 2-D 3-D 2-D 2..3-D 2..3-D
He) < @
£ .4
= ?: %0 kontinuierlich kontinuierlich kontinuierlich kontinuierlich 2}1::51k0nt1nu1er11-
3]
N
fa %D £ mittel durch De-
8 g2 : mittel...hoch mittel...hoch mittel...hoch mittel...hoch
s 8 tektionsprobleme

A22 Verschmutzungsmethoden

Tabelle A 13: Verschmutzungsmethoden und Eigenschaften beziiglich grofRen Proben

)
& g Rakelmethode Sprithmethode Spin-Coating
e s
SE @ (b) ©
% Rakel |
3
o & § mittel, kleine Schwankungen
=" g & |sut der Betriebsparameter/ Eigen- sehr gut
25 3 schaften haben Einfluss
L]
g g mittel, Substratunebenheit mittel, abhdngig vom Diisen- cehr eut
= & |fihrtzu Abweichungen sprithbild &
147
= g & |gut, einstellbar tiber triebsparameter, Verschmut- . g. - 8 .
= 80 . (z. B. Viskositat), Rotationsge-
] Rakelspalt zungseigenschaften und/oder o
b3} X schwindigkeit und/oder mehr-
> mehrmalige Anwendung .
malige Anwendung
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Q . . q
é’ E Dip-Coating Schhtzdusen;:;rsecrlzlchmngsver- Walzenbeschichtung
§% | © ®

:
5
w
1
= . _ . _
g % gut bei .konstanten Verschmut- gut bei .konstanten Verschmut mittel, flexible Walzenoberfli-
28 zungseigenschaften und -para- zungseigenschaften und -para- che fithrt zu Schwankun
o gen
4 qﬁ metern metern
d : .
80 = . A _ mittel, partielles Abheben der
g g gut giff;l' ?E}aa;gslg :l(zgiidsir e Verschmutzung durch die
= & p Walze moglich

mittel, einstellbar tiber Ver-
schmutzungseigenschaften

(z. B. Viskositat), Rotationsge-
schwindigkeit und/oder mehr-
malige Anwendung

gut, einstellbar durch Be-

triebsparameter, Verschmut- gut, einstellbar iiber Verfahr-
zungseigenschaften und/oder geschwindigkeit
mehrmalige Anwendung

einstellbares
Verschmut-
zungsgewicht

A23 Bestimmung der Diffusionskoeffizienten
Berechnung nach Hofmann [36]

Die Bestimmung des Diffusionskoeffizienten kann durch unterschiedliche Methoden erfolgen. HOF-
MANN setzte unter anderem die Durchlichtmethode unter Anwendung eines Triibungsmessgerates ein.
Der Diffusionskoeffizient D kann iiber die Losung des 2. FicK’schen Gesetzes:

—c(z t)=D- c(z t) (A52)

berechnet werden. Diese Gleichung unterliegt zwei Annahmen. Die Diffusion kann als eindimensiona-
ler Vorgang betrachtet werden und es existiert ein zeitlich und ortlich konstanter Diffusionskoeffi-

zient. Eine Losung der partiellen Differentialgleichung ist nach CARSLAW & JAGER [322] folgende Glei-
chung:

c(z,t D) _ E i [ (2n+1)2 2 o @2n+1)-m- Z] .
h

Co 2-h
2-h(— 1)’“r1 (2n+1)-
At f f(2) - cos [ 22 Z] dz] (A53)

Fiir die Gleichung gelten folgende Randbedingungen. Die Kiivette ist ein geschlossenes System und an
der in der Kiivette liegenden Substratoberflache z; herrscht wahrend der Messung die Anfangskon-
zentration ¢, = 1. Uber die Fliissigkeitsoberfliche z; = 55 mm — z; hinausgehend kann keine weitere
Diffusion stattfinden. Die Anfangskonzentration ist eine Funktion des Ortes und es gilt f(z) = 0.

c(xtD) —-D- t(2"_+;)2-n2 ) @n+1)mx] 2:h(-1)*1
Co =1 + Zn 0 [e o cos [ 2:h ] @2n+1)m ] (A 54)
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Flir grof3e Zeiten t sind in der Gleichung nur die ersten beiden Glieder n = 0; 1 von Bedeutung, wes-
halb die weiteren Teile vernachléssigt werden kénnen [36]:

Transmission T in %

( tD) —D-tﬂ- 2 (1) . Z'h'(—l)l —D'tl' 2 317" 2-h
et = xCO =1 + +n2™ . cos 2.7; x] . [ . ] + e 7 anz ™ -cos[ 27_Thx] . [ﬁ (A55)
Mit der Gesamtmesslange h wird eine normierte Hohe ¢ eingefiihrt:
§=1 (A56)
Dt ) oDt
ctb) _ 1 4 2. [—e_m'nz * cos [n—§] + [e iz * cos [3 n*{] H]]
Co T 2 3
CELD) _ 4 |-2]e mnz cos [—] —le Zl:lzt ™ cos [ﬂ] (A57)
Co T 2
(@ Diese Gleichung unterscheidet sich minimal im
100 | - X Messpunkte Exponenten gegeniiber der Angabe von HOFMANN.
- x = - -Ausgleichsfunktion Durch Umstellen dieser Gleichung ist eine nume-
5080 : rische Losung fiir diskrete Orte und Zeitpunkte
E 60 x moglich und es kann D = D(¢, ¢, ¢) fiir jeden Daten-
g x punkt bestimmt werden:
B R
© Pl 9Dt
E *0 :\ c=1001-7135-1,82 0=1+ [—— [e m m * COS ;” + ;T [e e
N Lo T R*=0,96
o 20 XN\ -
2 DR cos | "f]]] “eLD) (A58)
0 R S " - —
0 20 40 60 80 100  Fir die Berechnung des Diffusionskoeffizienten
Transmissionsgrad 7 in % ist vorab eine Kalibrierung zur Bestimmung des
(b) Zusammenhanges zwischen Transmissionsgrad
% v und Konzentration c¢ fiir die gewdhlten Ver-
X esswerte . . .
20 : — . - Ausgleichsfunktion schmutzungen notwendig (Abbildung A 12). Die
<, b damit gewonnenen Ausgleichsfunktionen werden
2015 : anschlieffend zur orts- und zeitaufgelosten Be-
; i rechnung der Konzentration aus den gemessenen
S B c .
=P )‘ ¢ = —48,80 - 7095 + 6136 Transmissionsgraden genutzt. Anschliefdend
E by R?=0,99 kann mit Gleichung A 58 eine Regression zur Be-
GE’ \X stimmung des Diffusionskoeffizienten durchge-
S 5 \ X fithrt werden, welche jedoch keine zufriedenstel-
2N \X =% lenden Ergebnisse liefert. Ferner sollte sich bei ei-
o= *M - nem Diffusionsvorgang nach langer Zeit eine aus-
0 50 100

geglichene Konzentration liber die Hohe ergeben.
Dies ist mit der Losung nach HOFMANN nicht mog-

Abbildung A 12: Zusammenhang zwischen Trans-
missionsgrad rund Stoffkonzentration cfiir (a)
Starke und (b) Xanthan

lich, weshalb diese Berechnung des Diffusionsko-
effizienten nicht angewandt wird.
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A24 maximale Reinigungsrate und Reinigungszeit

Die maximale Reinigungsrate und die dazugehorige Reinigungszeit sind fiir die Xanthan-Zinksulfid-

verschmutzung und die Starke-Zinksulfidverschmutzung in Abbildung A 13 zusammengefasst.

(a) Xanthan-Zinksulfidverschmutzung
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(b) Starke-Zinksulfidverschmutzung
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Abbildung A 13: maximale Reinigungsrate und dazugehdrige Reinigungszeit fiir (a) Xanthan-Zink-
sulfidverschmutzung und (b) Starke-Zinksulfidverschmutzung, Edelstahl 1.4301 Walzqualitat 2B
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