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Zielsetzung

Die Mindestziindenergie ist als sicherheitstechnische Kenngroke zur Bewertung der Ge-
fahrlichkeit von brennbaren Stduben unerlisslich. Durch wissenschaftliche Grundlagen-
forschung in den 70er und 80er Jahren des letzten Jahrhunderts wurden die Einflussgro-
ken der Mindestziindenergie eingehend erforscht. Diese Forschungen sowie die Entwick-
lung immer genauerer Testapparaturen in den letzten 20 Jahren trugen dazu bei, die
Mindestziindenergie immer besser bestimmen zu kénnen. Dank genormter Messverfah-
ren ist es heute ohne Probleme mdglich Messergebnisse reproduzierbar zu ermitteln.

Die Mindestziindenergie wird hiufig zur Durchfiihrung der Explosionsschutzmafinah-
me ,Vermeidung wirksamer Ziindquellen herangezogen. Dabei wird versucht, alle Ener-
gien zu verhindern, welche ausreichen, um ein mogliches Staub/Luft-Gemisch zu ent-
ziinden. Zur Anwendung dieser Mafsnahme ist die Kenntnis der Mindestziindenergie des
Staub/Luft-Gemisches notwendig. Ausschlaggebend ist dabei die kleinste Mindestziin-
denergie der vorhandenen Stidube. In der Praxis treten Stdube in reiner Form jedoch
eher selten auf. Haufiger sind Gemische aus verschiedenen Stduben anzutreffen. Untersu-
chungen zur Bestimmung der Mindestziindenergie von Staubgemischen sind bisher nicht
bekannt.

Diese Arbeit soll zur Entwicklung einer Formel beitragen, die es ermdglicht aus der
Kenntnis des Mischungsverhéltnisses einer Staubmischung sowie der einzelnen Mindest-
ziindenergien der beteiligten Stdube, die Mindestziindenergie des Staubgemisches zu be-
stimmen.

Abstract

The minimum is essential as a safety parameter for the assessment of hazards of combus-
tible dusts. Through basic scientific research in the 70ies and 80ies of the last century, the
influence of the minimum sizes have been thoroughly investigated. This research and the
development of more accurate testing equipments in the last 20 years helped to determine
the minimum ignition always better. Thanks to standardized measurement methods is
to determine today without any problems reproducible measurement results.

The minimum is often ,avoid effective ignition sources” used to carry the explosion
protection measure. It will seek to prevent all energies that are sufficient to ignite a
possible dust / air mixture. To apply this measure knowledge of the minimum of the
dust /air-mixture is necessary. The crucial factor is the smallest minimum ignition of the
existing dust. In practice, however, dusts in pure form rarely occurs. More common are
mixtures encountered in various dusts. Investigations to determine the minimum ignition
energy of dust mixtures are not yet known.

This work will help to develop a formula that allows , from the knowledge of the mixing
ratio of a dust mixture and the individual minimum ignition energies of dust involved to
determine the minimum ignition energy of dust mixture.
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Symbolverzeichnis

Symbol  Einheit Bedeutung Abschnitt
MZE mJ Mindestziindenergie 1.1
Eq mJ grofite ermittelte Energie, bei der keine Ziindung er- 1.1
folgt
Eo mJ kleinste ermittelte Energie, bei der eine Ziindung mog- 1.1
lich ist
o Anteil des Zugemischten Staubes 1.1
A Korrekturfaktor 1.1
C g/m? Konzentration des Staubes in Luft 1.3.2
MHR g Masse des Staubes im Hartmann-Rohr 1.3.2
Viur m3 Volumen des Hartmann-Rohres 1.3.2
T °C, K Temperatur 1.3.2
c Konzentration 1.3.2
p kg/m?3 Dichte 1.3.2
A W/(mK) Wiérmeleitfihigkeit des Staubes 1.3.2
Try °C Grenzwert der adiabaten Flammentemperatur 1.3.2
d m Durchmesser eines Staubteilchens 1.3.2
M m Medianwert 1.3.2
P(k|p,n) Wahrscheinlichkeit einer Binominalverteilung 2.2
D Einzelwahrscheinlichkeit eines Ereignisses 2.2
n Anzahl der Versuche 2.2
k Anzahl der positiven Ereignissen 2.2
Pz Haufigkeit welche beschreibt das es nicht zu einer Ziin- 2.2
dung kommt
Dz Ziindhiufigkeit 2.2
mHsO g Masse von Wassers 3.2
Myor g Masse des Staubes vor Erhitzen 3.2
Myach g Masse des Staubes nach Erhitzen 3.2
E J Energie 4.3.2
C F Kapazitét 4.3.2
U v Spannung 4.3.2
Pynz Eintrittswahrscheinlichkeit einer Nichtziindung 5.2.2




1 Mindestziindenergie

1.1 Bedeutung der Mindestziindenergie von Stauben

Staubexplosionen werden seit mehreren hundert Jahren beschrieben. Erst seit dem 19.
Jahrhundert ist jedoch bekannt, dass Explosionen durch Stdube hervorgerufen werden
konnen. Zunédchst glaubte man nicht an die Explosionsféhigkeit von Stduben und suchte
nach einem Brenngas als Explosionsursache [1]. Seit Mitte des 20. Jahrhunderts wurden
systematische Untersuchungen iiber das Ziindverhalten von Stduben im Labor durchge-
fiithrt. Ziel war, die Ermittlung sicherheitstechnischer Kenngrofen und die Gefdhrlich-
keit von Staub/Luft-Gemischen besser bestimmen, beschreiben und einschétzen zu kon-
nen. Dabei wurde zunéchst versucht, die Explosionsgefihrlichkeit eines Staubes iiber
das Flammenbild zu bestimmen, welches bei der Ziindung einer Staubwolke durch eine
Gasflamme entsteht [2]|. Spéter kristallisierte sich jedoch die Mindestziindenergie als bes-
seres Bewertungskriterium heraus. Die Mindestziindenergie wird dabei stets als Intervall
angegeben.

FEi1 < MZFE < Ey (1.1)

MZFE = Mindestziindenergie |mJ]
E; = grofte ermittelte Energie, bei der keine Ziindung erfolgt [m.J|

E9 = kleinste ermittelte Energie, bei der eine Ziindung moglich ist [mJ]

Gab es zu Beginn noch keine klaren Regelungen zum Bestimmungsverfahren der Min-
destziindenergie, erkannte Bussenius, dass die Mindestziindenergie von dem Priifverfah-
ren und der verwendeten Apparatur abhéngig ist [3]. Zunédchst wurden daher die Ein-
flussgrofsen der Mindestziindenergie ndher untersucht. Dazu lieferten unter anderen Glar-
ner und Kalkert wertvolle Beitrége [1][4]. Berthold konnte unter Einbeziehung eigener
Beobachtungen erstmals eine Richtlinie zur Bestimmung der Mindestziindenergie von
Staub/Luft-Gemischen vorstellen [5][6]. Diese Richtlinie, zur Bestimmung der Mindest-
ziindenergie, wurde spéter international anerkannt |7]. Durch die Entwicklung neuerer
Apparaturen (z. B. der MIKE3 Versuchsapparatur der Kithner AG) gelang es den Auf-
wand, welcher mit der Bestimmung der Mindestziindenergie verbunden war, immer weiter
zu reduzieren. Eine notwendige Beriicksichtigung schwer zu beeinflussender Einflussgro-
fen, wie die Ziindverzugszeit, war somit immer einfacher méglich [7]. Durch die erwéhnten
Weiterentwicklungen der Versuchsverfahren, wurde eine Anpassung der entsprechenden
Richtlinie notwendig. Dies fiihrte zur aktuell giiltigen DIN EN 13821.



Zunichst gelangte man zu der Uberzeugung, dass Staub/Luft-Gemische eine wesent-
lich hohere Mindestziindenergie aufweisen als Gas/Luft-Gemische. Schdfer beschreibt
eine Faustregel, nach der die Mindestziindenergie von Stduben um das Hundert bis Tau-
sendfache hoher liegt als die von Gasen [8]. Bussenius ordnet die Mindestziindenergie von
Stduben (bis auf Metallstdube, roten Phosphor und Sprengstoffe) sogar ausschlieBlich in
den Bereich von 10mJ bis 100mJ ein [3]. Spitere Untersuchungen zeigten, dass die Min-
destziindenergie von Stduben wesentlich niedriger liegt, als zunichst angenommen. So
wurde die Mindestziindenergie von Gas/Luft-Gemischen in den Bereich von 0,1 mJ bis
0,01 mJ eingeordnet und festgestellt, dass der Wert der Mindestziindenergie von Stiu-
ben nur um ein vielfaches hoher liegt, als der Wert der Mindestziindenergie von Gasen
[4]. Spéter wurde festgestellt, dass die Mindestziindenergien von Stduben im Bereich
von 1mJ oder darunter liegen kénnen [9]. Es konnte somit nachgewiesen werden, dass
die Mindestziindenergie von Stduben, unter bestimmten Umstidnden, nur unwesentlich
héher als die Mindestziindenergie von Gasen sein kann.

Die Mindestziindenergie von Stduben wird heute vorrangig zur Beurteilung der Ziind-
wirksamkeit von Funken erzeugenden Ziindquellen in Staub/Luft-Gemischen herangezo-
gen. Dabei wird zwischen elektrisch erzeugten Funken und mechanisch erzeugten Funken
unterschieden. Elektrisch erzeugte Funken kénnen durch kapazitive, induktive oder elek-
trostatische Beeinflussung entstehen und treten als Biischel-, Schiittkegel-, Gleitstielbii-
schel- oder Funkenentladung auf [3][7]. Mechanisch erzeugte Funken unterscheiden sich
in Schlag-, Schleif-, oder Reibfunken. Die Beurteilung der Ziindwirksamkeit von Ziind-
quellen kann dabei iiber die Aquivalentenergien erfolgen. Dabei wird fiir jede Ziindquelle
die entsprechend freigesetzte Energie ermittelt, die so genannte Aquivalentenergie.

Ist die Mindestziindenergie eines Staubes kleiner als die Aquivalentenergie eines elek-
trisch erzeugten Funkens, kann das Staub/Luft-Gemisch von der Ziindquelle zur Entziin-
dung gebracht werden. In Abbildung 1.1 sind die Aquivalentenergien fiir drei typische
elektrische Ziindquellen dargestellt.

Untersuchungen von Bartknecht und Siwek ergaben, dass die Gefihrlichkeit von me-
chanisch erzeugten Funken fiir Staub/Luft-Gemische jahrelang tiberschétzt wurde |7][10].
Zudem ist die Mindestziindenergie zur Beurteilung mechanisch erzeugter Funken als Ziin-
dquelle von Staub/Luft-Gemischen allein nicht ausreichend. Durch die hohe Temperatur,
von mechanisch erzeugten Funken, ist zur Beurteilung der Gefahrlichkeit derselben, zu-
sitzlich zur Kenntnis der Mindestziindenergie, die Kenntnis der Zindtemperatur (Ty)
des Staubes nétig. In Abbildung 1.2 ist dies fiir ausgewéhlte Arten von mechanisch er-
zeugten Funken dargestellt. Liegt das Wertepaar, bestehend aus der Mindestziindenergie
und Ziindtemperatur, unterhalb der entsprechenden Geraden, besteht die Gefahr einer
Staubexplosion. Oberhalb der Geraden ist dies nicht der Fall.

Eine niedrige Mindestziindenergie ist, im Bereich des Explosionsschutzes, mit héheren
Kosten verbunden als eine hohe Mindestziindenergie. Da bisher Untersuchungen zur Min-
destziindenergie lediglich an Reinstoffen durchgefiihrt wurden, wird zur Beurteilung von
Staubgemischen die niedrigste Mindestziindenergie des im Gemisch enthaltenen Reinstof-
fes herangezogen. Die eigentliche Mindestziindenergie des Staubgemisches kénnte jedoch
hoher liegen. Demzufolge kénnten Kosten entstehen, welche eingespart werden kénnten,
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Abbildung 1.1: Elektrische Aquivalentenergien fiir typische Ziindquellen von Staubexplo-
sionen [7].

wenn die genaue Mindestzlindenergie von Staubgemischen bekannt wére. Die experimen-
telle Bestimmung aller Staubgemische ist jedoch ein unrealistisches Vorhaben.

Diese Arbeit soll dazu beitragen, die Berechenbarkeit der Mindestziindenergie von
Staubgemischen zu ermdglichen. Ziel dabei ist es, die Mindestziindenergie eines Staub-
gemisches, bei Kenntnis der Mindestziindenergie der Reinstoffe sowie des Mischungsver-
héltnisses, zu berechnen. Idealerweise sollte dies nach Formel 1.2 erfolgen.

MZE¢emiseh = (0 MZE; + (1 — ) MZE») A (1.2)

M Z E Gemisch = Mindestziindenergie des Staubgemisches [mJ]
M ZE, = Mindestziindenergie Staub 1 [mJ]
M Z E5 = Mindestziindenergie Staub 2 [mJ]
a = Anteil des Zugemischten Staub
A = Korrekturfaktor
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Abbildung 1.2: Ziindwirksamkeit von mechanisch erzeugten Funken [7].

Dabei wird die Annahme zugrunde gelegt, dass sich die Mindestziindenergie eines Staub-
gemisches innerhalb eines Bereiches bewegt, dessen Grenzen die Mindestziindenergien
der am Gemisch beteiligten Reinstoffe bilden.



1.2 Definitionen aus der Literatur

In der Fachliteratur sind verschiedene Definitionen fiir die Mindestziindenergie von Stau-
ben zu finden. Im Folgenden werden einige Definitionen der Mindestziindenergie in chro-
nologischer Reihenfolge aufgefiihrt. Dabei wurden auschliefflich Definitionen der Mindest-
ziindenergie beriicksichtigt, welche sich auf Staub/Luft-Gemische beziehen.

In seiner Dissertation hat Kalkert die Mindestziindenergie folgendermafsen definiert:

“Die kapazitive Mindestziindenergie ist definiert als die kleinstmdgliche bei
einer Entladung eines Kondensators verfiigbare elektrische Gesamtenergie,
die bei Variation von Ladung und Kapazitit des Entladungskreises und von
Abstand , Form und Material der Elektroden sowie bei Variation der Kon-
zentration des Gemisches- das sogenannte ziindwilligste Gemisch gerade noch
entziindet.” [4]

Im selben Jahr wurde vom Autorenkollektiv um Bussenius die Mindestziindenergie als
die

»--minimale Energie, die einem brennbaren Stoff zugefiihrt werden muf, da-
mit er sich an der Luft entziindet* [3]

beschrieben.

Glarner dagegen definiert die Mindestziindenergie, in unterschiedlichen Schriften, aus-
schliefslich tiber die Art ihrer Ermittlung [1][11]. Er beschreibt sie als Kondensatorent-
ladungsenergie bei welcher, durch Energiehalbierung und Variation der Konzentration,
der Energiewert ermittelt wird, bei dem keine Staubexplosion mehr eintritt. Dabei ist
lediglich die Anzahl der notwendigen Versuche, bei denen es nicht zu einer Explosion
kommen darf, in [1] und [11] verschieden. Glarner unterscheidet dabei die Mindestziin-
denergie, welche sich auf jede beliebige Staubkonzentration bezieht und die minimale
Mindestziindenergie, welche das ziindfreudigste Gemisch beschreibt.

Im Lexikon Brandschutz von 1986 wird die Mindestziindenergie definiert als

sKleinstmogliche Energiemenge, die das ziindwilligste Gemisch [...] gerade
noch ziindet.“ [12]

Zusétzlich werden die Versuchsbedingungen mit 20 °C und 0,1 MPa angegeben.

In dem von Berthold verfassten und spéter international ibernommenen VDI-Fortschritts-
bericht ist folgende Definition zu finden:

»Als Mindestziindenergie [...] gilt der [...] niedrigste Wert der kapazitiv gespei-
cherten Energie, die bei der Entladung iiber eine Funkenstrecke ausreicht, das
zlindwilligste Gemisch aus Staub und Luft bei Atmosphéirendruck und Raum-
temperatur eben noch zu ziinden.“ [6]



Selbige Definition verfasste Berthold bereits einige Jahre friiher [5].

In der Richtlinie ,Statische Elektrizitat“ wird die Mindestziindenergie als die

,---kleinste in einem Kondensator gespeicherte elektrische Energie, die bei der
Entladung tiber eine Funkenstrecke ausreicht, das ziindwilligste Gemisch [...]
bei Atmosphérendruck und Raumtemperatur zu entziinden* [13]

definiert.

Bartknecht und Siwek kommen zu folgender Festlegung:

“Die Mindestziindenergie (MZE) [...] ist definiert als der niedrigste Wert der
kapazitiv gespeicherten Energie, die bei der Entladung iiber eine Funken-
strecke ausreicht, das ziindwilligste Gemisch |...] bei Atmosphérendruck und
Raumtemperatur eben noch zu entziinden.“ [7]

In der aktuellen, in Deutschland und Europa anerkannten, Norm zur Bestimmung der
Mindestziindenergie von Staub/Luft-Gemischen (DIN EN 13821) wird die Mindestziin-
denergie beschrieben als die

- unter vorgeschriebenen Versuchsbedingungen ermittelte niedrigste, in ei-
nem Kondensator gespeicherte elektrische Energie, die bei Entladung gerade
noch ausreicht, das ziindwilligste Gemisch eines vorgegebenen Staubes zu
entziinden.“ [14]

Die Versuchsbedingungen werden anschliefend mit Temperaturen im Bereich von 20 °C
bis 25°C und einem Umgebungsdruck von 0,8 bar bis 1,1 bar festgelegt.

Im Handbuch, zu der von der Kithner AG konstruierten MIKE 3 Apparatur, zur Bestim-
mung der Mindestziindenergie, versteht man unter der

“... Mindestziindenergie |...] den niedrigsten Energiewert, den eine Hochspannungs-
Kondensatorentladung aufbringen muss, um das ziindwilligste Staub/Luft-
Gemisch zur Entziindung zu bringen.” [15]

Auch hier wird an anderer Stelle darauf verwiesen, dass die Versuche bei Atmosphéren-
druck und Raumtemperatur durchzufiihren sind.

Es iiberrascht nicht, dass sich die Definitionen in vielen Bereichen &hneln. Dennoch
fallt auf, dass vor allem Definitionen, welche nach 1983 erstellt wurden, einen Bezug zu
den Versuchsbedingungen herstellen. Dies ist wahrscheinlich auf den Erkenntnisgewinn
langjahriger Forschungsarbeit im Bereich der verschiedenen Einflussgrofen der Mindest-
ziindenergie zuriickzufiihren.

Unterschiede in der Definition sind beziiglich der Art einer Ziindung vorhanden. Wih-
rend Glarner die Mindestziindenergie als die Energie definiert, bei der es zu einer Staub-
explosion kommt, ist in allen anderen Quellen nur von einer Ziindung bzw. einer gerade
noch Ziindung des Staub/Luft-Gemisches die Rede.



Einigkeit hingegen herrscht bei der Aussage, dass die Mindestziindenergie bei der Kon-
zentration des zlindwilligsten Gemisches zu suchen ist.

Aus den angefiihrten Definitionen geht nicht hervor, dass in der entsprechenden Fachli-
teratur beziiglich der Anzahl der notwendigen Versuche, welche zur Bestimmung der
Mindestziindenergie notwendig sind, sehr unterschiedliche Aussagen zu finden sind. Wird
betrachtet, dass:

e sich die Ziindwahrscheinlichkeit mit abnehmender Ziindenergie verringert (Abbil-
dung 1.3),

e die Mindestziindenergie ermittelt wird, in dem die Ziindenergie reduziert wird und

e als erreicht gilt, wenn am zlindwilligsten Gemisch eine Folge von mehreren Nicht-
ziindungen auftritt,

ist klar, weshalb eine Diskussion iiber die genaue Anzahl der Nichtziindungen notwendig
ist (siehe dazu Abschnitt 2.2).
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Abbildung 1.3: Ziindwahrscheinlichkeit in Abhéngigkeit der Ziindenergie [6].

Bevor versucht wird, eine allgemein giiltige Definitionen zu finden, sollen die Einfluss-
grofken der Mindestziindenergie betrachtet werden.

1.3 Einflussgrollen der Mindestziindenergie

Bei der Bestimmung der Mindestziindenergie gibt es diverse Einflussgréfen, welche auf
das Ergebnis der experimentellen Untersuchung einwirken. Die Einflussgréfsen der Min-
destziindenergie lassen sich dabei in standardisierbare und nicht standardisierbare Ein-
flussgrofen unterteilen.



1.3.1 Standardisierbare EinflussgroBen

Werden bei allen Stduben innerhalb eines bestimmten Bereiches oder bei einem bestimm-
ten Wert einer Einflussgrofe Minimalwerte der Mindestziindenergie erreicht, ist diese
Einflussgrofse standardisierbar. Ist dieser Wert oder Bereich einmal bestimmt, kann er
bei allen Stduben zur Bestimmung der Mindestziindenergie angewendet werden. Diese
Art von Einflussgrofsen kann in allgemeingiiltigen Richtlinien festgehalten und als Ver-
suchsbedingung vorgeschrieben werden.

Elektroden und Elektrodenabstand

Die bei der Funkenerzeugung verwendeten Elektroden sowie der eingestellte Elektroden-
abstand haben einen nicht unerheblichen Einfluss auf die Mindestziindenergie. Dabei
haben sowohl das verwendete Material als auch die Form der Elektroden Auswirkung auf
das Ergebnis.

Forschungen ergaben, dass mit abnehmenden Elektrodenabstand die ermittelte Min-
destziindenergie steigt [1][6]. Aus Abbildung 1.4 ist zu erkennen, dass sich die Mindest-
ziindenergie ab einem Elektrodenabstand von ca. 6 mm einem konstanten Wert annéhert.
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Abbildung 1.4: Einfluss des Elektrodenabstandes auf die Mindestziindenergie [6].

Der Elektrodendurchmesser hat zwar keinen Einfluss auf die Mindestziindenergie, je-
doch erhebliche Auswirkungen auf die Ziindhdufigkeit (Abbildung 1.5). Wie bereits in
Abschnitt 1.2 erwdhnt, sinkt durch die Reduzierung der Ziindenergie auch die Ziindwahr-
scheinlichkeit (Abbildung 1.3). Wird die Ziindwahrscheinlichkeit nun durch den Elektro-
dendurchmesser zusétzlich reduziert, kann dies zu Nichtziindungen fiihren, obwohl die
Mindestziindenergie noch nicht erreicht ist.

Mindestwerte der Mindestziindenergie werden mit spitzen Elektroden erreicht [6]. Bart-
knecht und Siwek haben bei gemeinsamen Versuchen mit der MIKE 3 Versuchsapparatur
der Kiihner AG beobachtet, dass es bei der Annéherung der (spitzen) Elektroden zu Koro-
naentladungen kommt |7]. Dies wurde vom Autor auch bei kleinen Elektrodenabstidnden,
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Abbildung 1.5: Einfluss des Elektrodenabstandes auf die Ziindhaufigkeit [6].

mit der MIE III Versuchsapparatur der Firma Chilworth, beobachtet. Durch die Wahl der
Funkenauslésung, mittels einer Initialziindung oder Relais, kénnen die Koronaentladun-
gen in der MIKE 3 Versuchsapparatur verhindert werden [15]|7|. Die Koronaentladung
kann auch durch die Verwendung runder Elektroden weitestgehend vermieden werden
|7]. Dies ist jedoch nur der Fall, wenn die Elektroden nicht verschmutzt sind. Da auch
die Reinheit der Elektroden die Ziindhaufigkeit beeinflusst [6], sollte bei der Versuchs-
durchfiihrung die Elektrodenreinheit einen hohen Stellenwert einnehmen.

Auch das Material der Elektroden beeinflusst die Mindestziindenergie [1|. Nach Bert-
hold ist dieser Einfluss jedoch von nicht nennenswerter Grofke [6].

Es ist ersichtlich, dass sich der Einfluss des Elektrodenabstandes und des Elektroden-
durchmessers durch die Festlegung konkreter Werte standardisieren lasst. In den gdngigen
Normen wurde der Elektrodenabstand daher auf 6 mm und der Elektrodendurchmesser
auf 2mm festgelegt [6][14][15].

Induktivitat

Die Ziindfdhigkeit von Stduben ist nach Untersuchungen von Kalkert [4] abhéngig von
der Entladungszeit der einzelnen Funken. Eine Verbesserung der Ziindfdhigkeit konne
demnach durch eine Verldngerung der Funkenentladezeit erreicht werden. Die optimale
Entladezeit liege dabei zwischen 0,1 ms und 1 ms.

Zusitzlich wurde von Eckhoff beobachtet, dass Funken bei hohen Spannungen den
Staub vor sich herschieben. Somit entsteht zwischen den Elektroden eine staubfreie Zo-
ne, die dazu fiithrt, dass eine Ziindung des Staub/Luft-Gemisches nicht erfolgt. Laut Eck-
hoff kann ein ,Wegschieben“ des Staubes durch die zeitliche Verldngerung der Funken
verhindert werden [16].

Mithilfe der Induktivitat wird die Entladungszeit der Funken zeitlich gedehnt [1][6][17].
Somit wird durch das Zuschalten einer Induktivitidt die Entladezeit der Funken verlan-
gert und ein Wegblasen des Staubes verhindert. Eine bessere Ziindung der Staub/Luft-
Gemische sowie eine niedrigere Mindestziindenergie ist die Folge.

10



Da die Mindestziindenergie fiir eine zugeschaltete Induktivitit von 1 mH bis 2mH
iiberwiegend konstant minimale Werte annimmt (Abbildung 1.6), sollte sich die tatsdch-
lich verwendete Induktivitit in diesem Bereich befinden. Dieser Sachverhalt wurde daher
in der aktuellen Norm iibernommen [14].
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Abbildung 1.6: Einfluss der Induktivitdt auf die Mindestziindenergie [6].

Jedoch reagieren nicht alle St&ube mit einer verbesserten Ziindfahigkeit auf das Zu-
schalten einer Induktivitét |6]. Im allgemeinen sind, durch eine zugeschaltete Induktivitat,
keine erhéhten Mindestziindenergien gemessen worden. Eine Variation der Induktivitét
zur Bestimmung der Mindestziindenergie ist daher nicht notwendig. Ein generelles Zu-
schalten der Induktivitdt kann empfohlen werden.

Umgebungsdruck

Eine Beeinflussung der Mindestziindenergie durch den Vordruck im Priifbehélter wurde
bisher nur bei sehr niedrigen Driicken beobachtet [1|. Bei Driicken unter 1bar sinkt die
ziindwilligste Staubkonzentration, die Mindestziindenergie jedoch steigt (Abbildung 1.7).

Da die Mindestziindenergie fiir Driicke iiber 1bar konstant niedrige Werte annimmt,
kann davon ausgegangen werden, dass fiir die allgemeine Praxis eine Bestimmung der
Mindestziindenergie bei Atmosphéarendruck ausreicht.
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Abbildung 1.7: Druckbeeinflussung der Mindestziindenergie [6].

Feuchte

Lange war man der Ansicht, dass ein Feuchtigkeitsgehalt von wenigen Masse-Prozent in
Stduben eine Staubexplosion verhindert. Glarner konnte im Rahmen seiner Arbeit nach-
weisen, dass die Produktfeuchte mindestens 50 % (Masseprozent) betragen muss, um
diese Eigenschaft zu erfiillen [1]. Untersuchungen von Zeeuwen und Laar zeigten, dass
der Einfluss der Produktfeuchte auf die Mindestziindenergie unterhalb von 5% (Masse-

prozent) gering ist (Abbildung 1.8) [18] [15].

[mJ]

3
=]
Wl
I

3
T
.\Q
\
e

-—

Mindestzindenergie Wi,
t °
A)

1

3
=

A
]
]
!
4

\I

of

N:\
\
\

s Mais
e Mehl
A Tapioca

|

5 10

15 [Gew %)

Wasserfeuchte

Abbildung 1.8: Einfluss der Feuchte auf die Mindestziindenergie [6].

Betriagt die Produktfeuchte mehr als 5% (Masseprozent), muss die Feuchte durch
Trocknung des Staubes reduziert werden. Da unterhalb einer Produktfeuchte von 5%
(Masseprozent) Minimalwerte erreicht werden, ist eine Variation der Produktfeuchte zur
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Bestimmung der Mindestziindenergie nicht nétig, wenn der genannte Grenzwert einge-
halten wird.

1.3.2 Nicht standardisierbare EinflussgroBen

Nicht standardisierbare Einflussgrofsen sind staubspezifisch. Es lassen sich bei diesen Ein-
flussgrofsen keine allgemeingiiltigen Werte oder Bereiche festlegen, innerhalb derer Mini-
malwerte der Mindestziindenergie, erreicht werden. Es ist daher bei der experimentellen
Bestimmung der Mindestziindenergie notwendig, nicht standardisierbare Einflussgrofen
solange zu variieren, bis die tatsdchliche Mindestziindenergie erreicht ist. Dabei ist ein
durchdachtes und strukturiertes Vorgehen empfehlenswert. Nicht standardisierbare Ein-
flussgréfsen sollten daher in der Definition der Mindestziindenergie gesondert erwihnt
werden.

Konzentration

Abbildung 1.9 zeigt den Zusammenhang von Ziindenergie und Konzentration. Das Mini-
mium der Kurve stellt dabei die Mindestziindenergie dar. Der genaue Verlauf der Kurve
ist fiir jeden Staub unterschiedlich und konnte bisher nur durch Experimente ermittelt
werden. Um das Minimum dieser Kurve - und damit die Mindestziindenergie - experimen-
tell zu bestimmen, muss die Konzentration des Staubes und die verwendete Ziindenergie
systematisch variiert werden. Die Konzentration errechnet sich dabei nach Formel 1.3.

MHR

C =
Vur

(1.3)

C = Konzentration des Staubes in Luft [g/m?]
mur = Masse des Staubes im Hartmann-Rohr [g]

Vg = Volumen des Hartmann-Rohres [m?]

13
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Abbildung 1.9: Einfluss der Staubkonzentration auf die Mindestziindenergie [6].

Turbulenz

Ohne nédher darauf einzugehen, stellte Bussenius zunichst fest, dass mit zunehmender
Stréomungsgeschwindigkeit eines Staub/Luft-Gemisches die Mindestziindenergie abnimmt
[3]. Spatere Untersuchungen von Glarner fithrten zu dem Ergebnis, dass die Intensitét
der Turbulenz einen mafgeblichen Einfluss auf die Mindestziindenergie hat [1]. So wurden
in allen Versuchen Mindestwerte bei ruhenden Gemischen (Gemische mit einer niedrigen
Turbulenzintensitit) gemessen [1][5].

Als Mafs fiir die Intensitdt der Turbulenz wurde die Ziindverzugszeit (t) eingefiihrt
[1][6]. Die Turbulenz an sich ist jedoch keine physikalisch messbare Groke. Uber die Tur-
bulenz des Staub/Luft-Gemisches wihrend eines Versuches konnen daher keine konkreten
Angaben gemacht werden. Die von Bartknecht und Glarner beschriebene Turbulenz kann
daher nur ein Verwirbelungsphénomen sein. Es ist allerdings richtig, das Verwirbelungen
mit der Zeit abnehmen. Die Einfiihrung der Ziindverzugszeit als Einflussgrofe ist die
logische Konsequenz.

Glarner beobachtete, dass mit zunehmender Ziindverzugszeit die Mindestziindenergie
sinkt [1]. Schnell gelangte man zu der Erkenntnis, dass die optimale Ziindverzugszeit fiir
jeden Staub verschieden ist.

Das Finden der optimalen Ziindverzugszeit ist nur durch permanente Variation dersel-
ben moglich [7]. Die Schwierigkeit dabei entsteht durch die verschiedenen Flugeigenschaf-
ten der Staube. Die Ziindung soll moglichst bei einem ruhenden und homogenen Gemisch
erfolgen. Ist die Ziindverzugszeit zu kurz, ist der Staub im Priifgefafs nicht homogen ver-
teilt. Ist die Ziindverzugszeit zu lang, kommt es zur Fraktionierung des Staubes. Beides
kann zu einer fehlerhaften (zu hohen) Messung der Mindestziindenergie fithren. Zum Vari-
ieren der Ziindverzugszeit ist eine automatische Synchronisation (bzw. eine Abstimmung)
vom Aufwirbeln des Staubes und des Funkeniiberschlages notwendig.

Die Angabe einer einheitlichen Ziindverzugszeit, bei der fiir alle Stdube Minimalwerte
der Mindestzlindenergie zu erwarten sind, ist nicht moglich.

14
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Abbildung 1.10: Einfluss der Turbulenz (Ziindverzugszeit ty) auf die Mindestziindenergie

1.

Sauerstoffkonzentration

Wird in Rdumen mit verminderter Sauerstoffkonzentration mit brennbaren Stiuben ge-
arbeitet, ist es notwendig, den Einfluss des Stickstoff-/Sauerstoffverhiltnisses auf die
Mindestziindenergie zu kennen. Auch hier hat Glarner wertvolle Versuche durchgefiihrt
[1].

In Abbildung 1.11 ist zu erkennen, dass die Mindestziindenergie mit abnehmenden
Sauerstoffanteil stark ansteigt, der Anstieg sich jedoch in Abh#ngigkeit von dem jewei-
ligen Stoff unterscheidet. Wie zu erwarten, verringert sich die Mindestziindenergie wenn
das Sauerstoffniveau iiber das in der Atmosphére vorhandene Maf steigt. Diese Erkennt-
nis iiberrascht nicht, da dhnliche Phinomene auch von anderen sicherheitstechnischen
Kenngroken (z. B. der unteren Explosionsgrenze) bekannt sind.

In der deutlich {iberwiegenden Mehrzahl aller Fille, in denen die Mindestziindenergie
zur Beurteilung einer Sachlage herangezogen wird, herrschen Normalbedingungen (ca.
21 % Sauerstoff und ca. 79% Stickstoff). Eine Variation der Sauerstoffkonzentration ist
daher nur in anfangs beschriebenen Ausnahmeféllen notwendig.
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Abbildung 1.11: Einfluss des Stickstoff-/Sauerstoffverhéltnisses auf die Mindestziindener-
gie [11].

Temperatur

Ausfiihrliche Untersuchungen zum Einfluss der Temperatur auf die Mindestziindenergie
wurden erstmals von Glarner durchgefithrt [1][11]. Dabei wurde festgestellt, dass mit
zunehmender Umgebungstemperatur die Mindestziindenergie sinkt. Glarner kommt in
seiner Arbeit zu dem Schluss, dass der Einfluss der Temperatur auf die Mindestziind-
energie bei schwer entziindlichen Stauben groker ist als bei leicht entziindlichen Stduben.
Zudem beobachtete er, dass bei steigender Temperatur die ziindfreudigste Staubkonzen-
tration sinkt. Glarner kommt zu dem Ergebnis, dass sich die Geraden aller Stoffe, welche
im Diagramm die Verkniipfung von Mindestziindenergie und Temperatur fiir verschie-
dene Stdube darstellen, bei einer doppelt logarithmischen Darstellung in einem Punkt
schneiden. Dieser Schnittpunkt wird bei einer Energie von 0,088 mJ und einer Tempe-
ratur von 1000 °C angegeben (Abbildung 1.13) [1|[11]. Nach Glarner ist damit lediglich
die Ermittlung der Mindestziindenergie bei Raumtemperatur notig, um auf die Mindest-
ziindenergie bei iiberhéhten Temperaturen zu schliefsen. Dazu miisse in einem doppelt
logarithmischen Koordinatensystem von Temperatur und Mindestziindenergie, lediglich
eine Gerade vom oben beschriebenen allgemeinen Schnittpunkt zu dem Punkt der Min-
destziindenergie bei Raumtemperatur gezeichnet werden (siche Abbildung 1.13) [1][11].

Rechnerisch lasst sich diese Beobachtung mit folgender Formel abschitzen [15]:

MZE(T) — 10—4,056+(1,873—0,624*log(T))*(log(MZE25 oc)+4,056) (1 4)

Diese Formel ist fiir den Bereich von 25 °C bis 300 °C giiltig.
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Abbildung 1.13: Abhéngigkeit der Mindestziindenergie von der Temperatur verschiede-
ner Stdube mit Darstellung des gemeinsamen Schnittpunktes [11].
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Eine Variation der Temperatur zur Ermittlung von Niedrigstwerten der Mindestziind-
energie ist demnach nicht erforderlich.

Partikelgrole

Die Grofe der Partikel eines Staubes hat den grofiten Einfluss auf die Mindestziindener-
gie. Theoretische Untersuchungen von Kalkert fithrten zu einer Formel, mit welcher es
theoretisch moglich ist, die Mindestziindenergie eines Staubes abzuschétzen [4].

In2 pgcs
12 A

3
, 3
Wo = (411k)2 pe [ ] Trd (1.5)

¢ = Konzentration
p = Dichte [kg/m?]
A = Wérmeleitfihigkeit des Staubes [W/(m K)|
Tr; = Grenzwert der adiabaten Flammentemperatur [°C]

d = Durchmesser eines Staubteilchens [m]

Der Formel liegen unter anderem die Modellannahme von kugelférmigen, immer gleich
grofen, Staubpartikeln sowie einer homogenen Verteilung der Staubteilchen in der Luft
zugrunde. Die Anwendung der Formel ist daher nur sehr beschrinkt méglich. Da Kalrkert
nicht alle Variablen und Indizes der Formel eindeutig benannte, wird die Anwendung der
Formel zusétzlich erschwert. Die Verwendung der Formel ist zudem mit einem zusatzli-
chen Arbeitsaufwand verbunden da, zu deren Anwendung, neben der Bestimmung der
Kornverteilung des Staubes, auch die Bestimmung der Wiarmeleitfahigkeit des Grenzwer-
tes der adiabaten Flammentemperatur sowie der Dichte notwendig ist.

Aus der abschitzenden Formel geht jedoch hervor, dass der Durchmesser eines Staub-
teilchens mit der dritten Potenz in die Berechnung der Mindestziindenergie eingeht. Dies
zeigt den hohen Einfluss der Partikelgrofe auf die Mindestziindenergie und wird von ex-
perimentellen Untersuchungen bestétigt (Abbildung 1.14). Ein Staub ist demnach umso
entziindlicher, je feiner er ist.

Es ist daher von elementarer Wichtigkeit bei der Angabe der Mindestziindenergie zu-
mindest den Medianwert der Korngréfenverteilung des untersuchten Staubes anzugeben.

Ist die Mindestziindenergie (MZE) einer Staubfraktionen bekannt, lassen sich auch die
Mindestziindenergien anderer Fraktionen des selben Staubes abschitzen. Dazu muss der
Medianwert (M) der jeweiligen Staubfraktionen bekannt sein. Die Abschéitzung erfolgt
dabei rechnerisch mit folgender Formel [15]:

Mo\ 25
MZE, = MZE, + (2> (1.6)
M,y
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Abbildung 1.14: Einfluss der Partikelgrofe auf die Mindestziindenergie [4].

Index 1 steht dabei fiir die Fraktion mit bekannter Mindestziindenergie. Index 2 fiir
die Fraktion, deren Mindestziindenergie abgeschétzt werden soll.

1.4 Definition Mindestziindenergie

Aus den in Abschnitt 1.2 vorhandenen Definitionen sowie den in Abschnitt 1.3 beschriebe-
nen Einflussgrofen ldsst sich die Mindestziindenergie fiir Stdube mit folgender Definition
zusammenfassen.

Die Mindestziindenergie ist die kleinste, kapazitiv gespeicherte Energie, wel-
che ausreicht, unter vorgeschriebenen Versuchsbedingungen, das moglichst
homogen verteilte ziindwilligste Gemisch eines Staubes, unter Variation der
Ziindverzugszeit bei Atmosphérendruck und Raumtemperatur, eben noch zu
entziinden.
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2 Voruntersuchungen

Zur experimentellen Bestimmung der Mindestziindenergie stand die MIE III Versuchs-
apparatur der Firma Chilworth mit der Seriennummer 2012110036 zur Verfiigung. Diese
beinhaltet eine Einheit zur Energierzeugung (siehe Abbildung 4.1) sowie eine Zerstéduber-
einheit mit modifiziertem Hartmann-Rohr (siehe Abbildung 4.3). Um die Mindestziin-
denergie spiter genau Auswerten zu kénnen, wird die an den Elektroden anliegende
Spannung mittels des analogen Flachschreibers L 200 E der Firma Linseis (siehe Abbil-
dung 4.2) aufgezeichnet.

Die an der Energieeinheit eingestellte Energie wird im Hartmann-Rohr als kontinu-
ierliche Einzelfunkenentladung freigesetzt. Mittels einer Fernbedienung wird manuell ein
Druckluftstofs ausgeldst, welcher den im Hartmann-Rohr befindlichen Staub aufwirbelt.
Durch systematische Variation der Staubkonzentration und Energiereduzierung wird da-
bei die kleinste Energie ermittelt, welche ausreicht, um das Staub/Luft-Gemisch zu ent-
ziinden. Dabei wird die Mindestziindenergie (MZE) als Intervall angegeben. Die untere
Grenze des Intervalls wird durch die Energie E; gebildet. Diese ist die Energie, bei der
gerade keine Ziindung des Staub/Luft-Gemisches mehr méglich ist. Die obere Grenze ist
die Energie Eg, welche ausreicht ein Staub/Luft-Gemisch gerade noch zu ziinden.

Ei1<MZFE < Ey

Die bisher vorhandene Bedienungsanleitung der MIE III Versuchsapparatur beschreibt
ein Vorgehen, durch das entscheidende Einflussgrofen (z.B. Elektrodenabstand, Ziindver-
zugszeit) der Mindestziindenergie nicht berticksichtigt werden. Zudem weist die standard-
miékige Konstruktion der Zerstdubereinheit mit modifiziertem Hartmann-Rohr Mangel
auf. Diese fiihren wahrend der Versuche zu einem ungewollten und nicht kontrollierbaren
Staubaustritt aus dem Hartmann-Rohr.

Da mit der vorhandenen Versuchsapparatur die Detektion einer Ziindung nur optisch
erfolgen kann, musste im Vorfeld geklidrt werden, welche Flammenerscheinung als Ziin-
dung gewertet werden kann und welche nicht. Auch der Begriff einer Nichtziindung musste
genauer untersucht werden, da in der entsprechenden Fachliteratur teils widerspriichliche
Angaben zu finden sind.

Zusitzlich wurde ein auf Excel basierendes Auswertungstool erstellt, welches die Durch-
fithrung und Auswertung der Messungen erheblich erleichtert (siehe Abschnitt 2.4).

Da bisher an der Otto-von-Guericke-Universitdt Magdeburg jegliche Erfahrung im Um-
gang mit der verwendeten Versuchsapparatur fehlte, waren im Vorfeld der eigentlichen
Experimente, umfangreiche Voruntersuchungen notig. Durch diese, teils langwierigen Ver-
suche wurden im Rahmen dieser Arbeit die Handhabung sowie die Grenzen der verwen-
deten Versuchsapparatur ermittelt.
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Als Ergebnis dieser Untersuchungen wurde eine neue Bedienungsanleitung erstellt (sie-
he Anhang 4). Mit dieser Bedienungsanleitung ist ein besseres wissenschaftliches Arbeiten
moglich. Im Folgenden werden die durchgefiihrten Voruntersuchungen vorgestellt.

2.1 Ziindung

In den Definitionen der Mindestziindenergie wird diese beschrieben als Energie, bei der
es zur Ziindung oder Explosion eines Staub/Luft-Gemisches kommt (Abschnitt 1.2). In
der Fachliteratur herrscht keine Einigkeit dariiber, was eine Ziindung eigentlich ist oder
ab wann man von einer Ziindung bzw. einer Nichtziindung sprechen kann.

Einen guten Uberblick iiber die Méglichkeiten zur Detektion einer Ziindung ist in der
Arbeit von Kalkert [4] zu finden. Demnach kann eine Ziindung durch

e optische Beobachtung,
e Temperaturmessung und
e Druckmessung

ermittelt werden. Dabei wird die Druckmessung als das zuverldssigste Verfahren zur
Detektion einer Ziindung beschrieben. Die Temperaturmessung ist nach Kalker{ nur be-
dingt zur Ziindungskontrolle geeignet, da die Messfiihler aufgrund ihrer Trigheit sowie
der unvermeidbaren Strahlungsfehler nur ungenaue Messdaten liefern. Die optische Beob-
achtung sei ebenfalls nicht zuverlassig, da sie der Subjektivitéit des jeweiligen Operateurs
unterliegt.

Im vorliegenden Fall wird zur Bestimmung der Mindestziindenergie das modifiziertes
Hartmann-Rohr! verwendet. Die Detektion einer Ziindung mittels Temperaturmessung
ist damit nicht méglich. Da die Druckmessung bei einem modifizierten Hartmann-Rohr
jedoch nur iiber den Offnungswinkel des Deckels und lediglich in drei Stufen erfolgt
(Stufe 0: kein Druckanstieg, Stufe 1: deutlicher Druckanstieg, Stufe 2: Druckanstieg in der
Grokenordnung einer Explosion/Detonation), kann die Detektion einer Ziindung mittels
Druckmessung bei der Verwendung eines modifizierten Hartmann-Rohres nicht eindeutig
erfolgen. Da Ziindungen von Staub/Luft-Gemischen oft nur mit einem sehr geringen
Druckanstieg verbunden sind, wiirden viele Ziindungen nicht erkannt werden. Dies trifft
auf alle Versuchsapparaturen, welche mit einem modifizierten Hartmann-Rohr arbeiten
(so zum Beispiel auch das MIKE3 der Kiithner AG), zu. Die Detektion einer Ziindung
kann bei einer Verwendung des modifizierten Hartmann-Rohres demnach nur {iber eine
visuelle Kontrolle erfolgen.

Der bewegliche Deckel des modifizierten Hartmann-Rohres wurde bei der von Chil-
worth, verwendeten Zerstaubereinheit, durch eine Vorrichtung ersetzt, welche die obere
Offnung des Hartmann-Rohres mit einem Filterpapier verschlieft. Dennoch wird die Be-
grifflichkeit eines modifizierten Hartmann-Rohres beibehalten.

'Ein Hartmann-Rohr ist druckdicht und zur Druckmessung mit einem Druckaufnehmer ausgestattet,
ein modifiziertes Hartmann-Rohr lediglich mit einem beweglichen Deckel [4].
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Da bei der Verwendung des modifizierten Hartmann-Rohres auf die optische Beobach-
tung zuriickgegriffen werden muss, soll im Folgenden geklirt werden, welche Kriterien
erfiillt sein miissen, um eine Flammenerscheinung als Ziindung werten zu kénnen. Dazu
wurden zunéchst Literaturquellen, welche sich mit diesem Thema beschiftigten ausge-
wertet. Die unterschiedlichen Aussagen verschiedener Autoren iiber die Art sowie die
Eigenschaften einer Ziindung sind in Tabelle 2.1 zusammengefasst.

Tabelle 2.1: Literaturangaben von optischen Ziindkriterien.

Art der Ziindung Eigenschaften / Bemerkung Quelle
Flamme Flammenerscheinung [12]
Flamme Flammenreaktion, welche das gesamte [19]

Hartmann-Rohr ausfiillt
Flamme selbststdndig fortpflanzende Flammenreaktion, [5]
welche das gesamte Hartmann-Rohr ausfiillt
Explosion selbststéndig fortschreitende Reaktion 6]
Flamme selbststéndig fortschreitende Reaktion 6]
Flamme Flamme, welche sich ohne weitere Energiezufuhr selbst- [4]
stdndig fortbewegt und deutlich von der Ziindquelle ablost
Flamme selbststdndige Flammenreaktion ausgehend von Position [14]

der Funkenentladung

Ubereinstimmend wird von einer Ziindung gesprochen, wenn es zu einer Flammen-
erscheinung gekommen ist. Eine Explosion wird zwar genannt, kann als Ziindkriterium
jedoch ausgeschlossen werden, da eine Ziindung nicht zwangsldufig zu einer Explosion
fithren muss. Auch das Kriterium, dass die Flamme das ganze Hartmann-Rohr erfiillen
muss, kann verworfen werden, da es auch kleinere Flammenerscheinungen gibt, welche
eindeutig als Ziindung zu werten sind (sieche Anhang A).

In der Praxis kann nicht davon ausgegangen werden, dass die Staubkonzentration in
einem Raum iiberall gleich grof ist. Kommt es jedoch bei einer lokal geringen Staubkon-
zentration zu einer sich ausbreitenden Flammenreaktion, kann die Flammenausbreitung
zur Ziindung einer héheren Staubkonzentration fiihren, welche ortlich an die Flamme
angrenzt. Das Merkmal einer selbstédndig fortschreitenden Flamme bzw. selbststdndigen
Flammenausbreitung sollte daher beibehalten werden.

Die Eigenschaft, dass sich Flammen von der Ziindquelle ablésen miissen, ist insbe-
sondere bei kleinen Flammen von Bedeutung. Das Kriterium der von der Ziindquelle
abgelosten Flamme sollte deshalb nicht aus den Augen verloren werden.

In der vorliegenden Arbeit wurde daher eine Flammenerscheinung als Ziindung gewer-
tet, wenn sich

die Flammenerscheinung
selbststéndig

ausbreitet und

von der Ziindquelle ablost.

22



Im Folgenden sind einige Flammenerscheinungen néher erkldart. Zum besseren Ver-
sténdnis sind Fotografien der beschriebenen Flammenerscheinungen Anhang A darge-
stellt. Diese Bilder wurden aus aufgezeichneten highspeed Videos, Bild fiir Bild, extra-
hiert. Den Bildern kann der zeitliche Fortschritt vom Beginn der Ziindung entnommen
werden.

2.1.1 Ziindung hoher Heftigkeit

Die eindeutigste Ziindung, welche durch optische Beobachtung identifiziert werden kann,
ist die Ziindung hoher Heftigkeit. Bei dieser kommt es in Verbindung mit einer stark
ausgeprigten, sich schnell ausbreitenden, Flammenfront zu einem lauten Knall. Das ein-
gespannte Filterpapier, welches die obere Offnung des Hartmann-Rohres verschliet, wird
dabei aus der Verankerung gerissen und zerstort. Fine Ziindung hoher Heftigkeit ist in
Anhang A.1 abgebildet.

2.1.2 Ziindung mittlerer Heftigkeit

Bei einer Ziindung mittlerer Heftigkeit kommt es zunéchst zu einer Ablésung der Flamme
von der Ziindquelle. Spater wird diese, wie in Anhang A.2 zu sehen ist, komplett von der
Flamme umschlossen. Die Flamme breitet sich dabei selbststindig im ganzen Hartmann-
Rohr aus. Das, die obere Offnung des Hartmann-Rohres verschliekende, Filterpapier wird
dabei nicht zwangslaufig zerstort. Ein lauter Knall, wie bei der Ziindung hoher Heftigkeit,
ist nicht zu vernehmen.

2.1.3 Ziindung geringer Heftigkeit

Die Ziindung geringer Heftigkeit ist der Ziindung mittlerer Heftigkeit sehr &hnlich. Sie
ist ebenfalls eine Flammenreaktion, welche sich selbststéindig fortpflanzt. Lediglich die
ridumliche Ausbreitung der Flamme ist, im Vergleich zu einer Ziindung mittlerer Heftig-
keit, etwas schwicher. Wie in Anhang A.3 zu sehen, erstreckt sich eine Ziindung geringer
Heftigkeit zwar iiber das gesamte Hartmann-Rohr, fiillt dieses jedoch nicht komplett aus.
Das Filterpapier an der oberen Offnung wird durch diese Ziindung meistens beschidigt.

2.1.4 Ziindung sehr geringer Heftigkeit

Diese Art der Ziindung kann bei ungenauer Beobachtung leicht {ibersehen werden (siehe
Anhang A.4). Da sich die Flamme selbststindig fortschreitend ausbreitet und sich ein-
deutig von der Ziindquelle abldst, ist diese Flammenerscheinung dennoch als Ziindung
zu werten. Es sind somit alle Kriterien einer Ziindung erfiillt, auch wenn diese nur sehr
schwach ausgeprégt sind und sich damit an der Grenze zu einer Flammenreaktion bewegt,
welche nicht als Ziindung gewertet werden kann.
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2.1.5 Flammenreaktion ohne Ziindung

Eine solche Flammenerscheinung tritt oft auf, wenn sich abgelagerter Staub, zum Beispiel
an den Elektroden, 16st und nach unten féllt. In Anhang A.5 ist eine solche Flammenre-
aktion bildlich dargestellt. Es ist zu sehen, dass es zwar eindeutig zu einer Entziindung
kommt, sich die Flamme jedoch nicht selbststandig ausbreitet. Die Flamme 16st sich zwar
scheinbar von der Ziindquelle, das obere Ende der Flamme verharrt jedoch am selben Ort.
Das legt den Schluss nahe, dass die Energie nicht ausreicht um das Staub/-Luftgemisch
zu entziinden und nur einzelne Staubpartikel, welche sich durch Erschiitterung von den
Wainden oder den Elektroden des Hartmann-Rohres l6sen, verbrannt sind. Diese Flamme-
nerscheinung kann nicht als Ziindung gewertet werden. Da es aber zu einer Verbrennung
kommt, wird die urspriingliche Konzentration des Staub/Luft-Gemisches veréndert. Der
Versuch muss daher nach dem Erscheinen einer solchen Flamme beendet werden.

2.1.6 Flammenerscheinung zwischen den Elektroden

Eine solche Reaktion dufsert sich durch das kurze Aufblitzen einer winzigen Flamme
zwischen den Elektroden. Bei fliichtiger Betrachtung dieser Erscheinung kénnte man die
Flamme fiir einen helleren Funken halten (siehe Anhang A.6). Da aber alle Funken eines
Versuches anndhernd die gleiche Energie aufweisen, ist ein einzelner Funken, welcher
heller ist als andere, nicht moglich. Es ist davon auszugehen, dass bei einer solchen
Erscheinung lediglich einige wenige Staubpartikel geziindet wurden. Auch wurde bei einer
solchen Flammenerscheinung die Konzentration des Staub/Luft-Gemisches veréndert.
Der Versuch muss daher auch beim Erscheinen einer solch kleinen Flamme abgebrochen
werden.

2.2 Nichtziindung

Die Mindestziindenergie gilt als bestimmt, wenn am ziindwilligsten Gemisch die Ziind-
energie soweit reduziert wurde, dass es zu einer Nichtziindung des Staub/Luft-Gemisches
kam. Eine Nichtziindung tritt dabei ein, wenn der aufgewirbelte Staub mehrmals in
Folge nicht ziindet. Beachtet man, dass eine Staubprobe maximal vier- bis fiinfmal auf-
gewirbelt werden darf und danach ausgetauscht werden muss [15][20], wird klar, warum
Versuche zur Bestimmung der Mindestziindenergie mit einem erheblichen Arbeitsauf-
wand verbunden sind. Dieser Arbeitsaufwand kénnte durch die Verringerung der Anzahl
der Versuche eingegrenzt werden. Es ist daher von Vorteil die geringste Anzahl von Ver-
suchen zu kennen, welche notwendig sind, um, mit an Sicherheit grenzender Wahrschein-
lichkeit, eine Ziindung oder Nichtzlindung zu erzeugen. In Tabelle 2.2 sind Kriterien einer
Nichtziindung aus verschiedenen Quellen zusammengefasst.

Sowohl die Art der Ziindung als auch die Anzahl der notwendigen Versuche, bei denen
es nicht zu einer Ziindung kommt, werden unterschiedlich beschrieben. Auf die Definiti-
on einer Ziindung wurde in Abschnitt 2.1 ausfiihrlich eingegangen. In der vorliegenden
Arbeit wird eine Flammenerscheinung deshalb nicht als Ziindung gewertet, wenn die Kri-
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Tabelle 2.2: Angaben aus der Literatur zur Bestimmung einer Nichtziindung.

Anzahl mindestens Art der  Bemerkung Quelle
notwendiger Versuche Ziindung

5 Zindung Aufgrund des hohen Versuchsauf-  [17]
wandes bei Stduben nur 5 Versuche

10 Zindung 6]

10 Ziindung [15]

10 Zindung [14]

10 Ziindung [7]

10/20 Zindung auferhalb Europa (ASTM Norm) /  [20]

Europa

20 Ziindung [21]

20 Explosion bei vorheriger Bestimmung des  [11]
ziindwilligsten Gemisches

20 Zindung bei Kenntnis des ziindwilligsten Ge- [1]
misches

20 Explosion [5]

terien einer Ziindung (siche Abschnitt 2.1) nicht erfiillt wurden (wenn es nicht zu einer
Zindung des Staub/Luft-Gemisches gekommen ist).

Bartknecht hat den Einfluss der Versuchsanzahl auf die Ziindwahrscheinlichkeit ex-
perimentell untersucht [21] (sieche Abbildung 1.3). Dabei wurde bei mehreren Tests mit
zwei verschiedenen Stduben, bei einer unterschiedlichen Anzahl von Versuchen, die Ziin-
denergie (und damit auch die Ziindwahrscheinlichkeit) systematisch reduziert. Das Er-
gebnis dieser Untersuchung war, dass sich die Ziindwahrscheinlichkeit von leicht- (MZE
< 10mJ) und normal entziindlichen Stduben (MZE < 100mJ) ab einer Anzahl von zehn
Versuchen nicht wesentlich verdndert. Fiir schwer entziindliche Stdube (MZE > 100 m.J)
wurden keine Untersuchungen durchgefiihrt. Bartknecht nahm jedoch an, dass sich die
Eintrittswahrscheinlichkeit einer Ziindung bei schwer entziindlichen Stduben ab einer
Anzahl von 20 Versuchen nicht mehr dndert und setzte deshalb die Anzahl der notwen-
digen Versuche auf 20 fest. Berthold, welcher sich auf dieselben Untersuchungen bezog,
postulierte dagegen eine Anzahl von nur zehn Versuchen [6].

Bei den beschriebenen Untersuchungen wurden lediglich zwei Stdube, je einer fiir leicht
und einer fiir normal entziindliche Stdube, analysiert. Aus diesen Versuchen wurde spéter
auf alle Stdube geschlossen. Dabei wurde nicht zwischen leicht und schwer entziindlichen
Stduben unterschieden. Aus den Arbeiten von Kalkert und Glarner geht jedoch hervor,
dass die Ziindwahrscheinlichkeit zwar mit abnehmender Ziindenergie sinkt, der genaue
Wert jedoch staubspezifisch ist [1][4]. Ein allgemeingiiltiger Riickschluss aufgrund der
Untersuchung von lediglich zwei Stduben (Zellulose, Erbsenmehl) ist daher diskussions-
bediirftig, zumal Berthold schwer entziindlichen Stduben komplett aufen vor liefs. Auch
auf eine statistische Betrachtung des Sachverhaltes wurde verzichtet.
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Wie bereits erwdhnt, sinkt mit abnehmender Ziindenergie die Ziindwahrscheinlichkeit
(siehe Abschnitt 1.2, Abbildung 1.3). Die Nichtziindung eines Staub/Luft-Gemisches ist
demzufolge ein Zufallsereignis, welches von der Ziindwahrscheinlichkeit (p,) und der An-
zahl der Versuche (n) abhéngig ist. Ist dabei die Anzahl der notwendigen Versuche zu
klein, ist es moglich, dass eine Folge von Versuchen, bei denen es zu keiner Ziindung
der Staub/Luft-Gemische kommt, als Nichtziindung gewertet wird, obwohl die niedrigste
Ziindenergie noch nicht erreicht ist. Im ungiinstigsten Fall wiirde dies zu einer falschen
Bestimmung der Mindestziindenergie fiihren.

Bei einer statistischen Betrachtung kann eine Nichtziindung als sicher angesehen wer-
den, wenn sich ihre Eintrittswahrscheinlichkeit iiber viele Versuche nicht wesentlich an-
dert. Bewegt sich die Wahrscheinlichkeit einer Nichtziindung im Bereich um 0,5 kann
dies als kritisch angesehen werden. Die Wahrscheinlichkeit einer Ziindung sowie einer
Nichtziindung wiren in diesem Fall anndhernd gleich groff. Das Ergebnis wire damit
nicht eindeutig. Ist die Wahrscheinlichkeit einer Nichtziindung deutlich groker oder klei-
ner als 0,5, ist das Ergebnis eindeutiger. Da die Ziindwahrscheinlichkeit eine Funktion
der Ziindenergie - und bei jedem Staub verschieden - ist, kann diese nicht als konstant
angesehen werden. Es stellt sich also die Frage wie viele Versuche notwendig sind, um
eine Nichtziindung oder Ziindung sicher zu erkennen.

Da es bei der Durchfiilhrung eines Versuches nur zwei mogliche Ergebnisse gibt, Ziin-
dung und keine Ziindung, kommt fiir eine statistische Betrachtung nur die Binomial-
verteilung in Frage. Mit dieser ist es moglich die Wahrscheinlichkeit P(k|p,n) fiir eine
beliebige Anzahl von positiven Ereignissen (k) aus einer Reihe von (n) Versuchen bei
Kenntnis der Einzelwahrscheinlichkeit eines Ereignisses (p) zu ermitteln.

P = () - -t .)

Zum Bestimmen einer Nichtziindung miisste fiir die Einzelhdufigkeit (p) die Haufig-
keit, welche beschreibt das es nicht zu einer Ziindung kommt, eingesetzt werden. Diese
Hiufigkeit (pn,) ist durch Versuche nicht ermittelbar. Jedoch ist es moglich die Ziind-
haufigkeit (p,) experimentell zu bestimmen. Zur Berechnung der Wahrscheinlichkeit einer
Nichtziindung P(k|p, n) soll daher die Ziindhaufigkeit (p,) herangezogen werden. Dies ist
moglich, wenn das positive Ereigniss k (Ziindung) bei allen Versuchen (n) nicht auftritt
(k =0, P(0|p,n) ). Daraus ergibt sich:

Pl = ()

0> (1 =p) O (2.2)

P(0lp,n) = (1 —p)" (2.3)

Es ist bekannt, dass bei unendlich vielen Versuchen die Wahrscheinlichkeit einer Nicht-
ziindung Null ist (n — oo, P(0|p,,n) = 0). Die Wahrscheinlichkeit einer Nichtziindung
( P(O|p;,n) ) in Abhéngigkeit der Ziindwahrscheinlichkeit (p,) und der Versuchsanzahl
ist in Abbildung 2.1 (fiir Ztindwahrscheinlichkeiten von 0,1 - 0,01) grafisch veranschau-
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licht. Die dazugehorigen Werte konnen Tabelle B.1 (Anhang B) entnommen werden. Die
héchste Versuchszahl wurde mit 35 festgelegt. Dieser Wert ist um mehr als die Héilfte
grofer als die hochste Anzahl an Versuchen, welche der Literatur entnommen werden
konnte. Aufgrund des hohen Versuchsaufwandes ist eine so hohe Versuchsanzahl unrea-
listisch. Um genauere Aussagen zur Eintrittswahrscheinlichkeit einer Nichtziindung zu
erlangen, wird eine Betrachtung dennoch bis zu dieser Versuchsanzahl durchgefiihrt.
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Abbildung 2.1: Abhéngigkeit der Wahrscheinlichkeit einer Nichtziindung von der Ver-
suchsanzahl und der Ziindwahrscheinlichkeit.

Aus Abbildung 2.1 wird deutlich, dass aus statistischer Sicht eine Angabe einer allge-
meingiiltigen Versuchsanzahl nicht moglich ist, da die Eintrittwahrscheinlichkeiten einer
Nichtziindung bei einer gleichen Versuchsanzahl, aber verschiedenen Ziindwahrschein-
lichkeiten, zu stark voneinander abweichen. Es ist jedoch zu sehen, dass die Wahrschein-
lichkeit einer Nichtziindung mit einer zunehmenden Anzahl von Versuchen stirker féllt,
je grofer die Ziindwahrscheinlichkeit ist. Allerdings ist es offensichtlich, dass bei den dar-
gestellten Ziindwahrscheinlichkeiten 5 Versuche fiir ein eindeutiges Ergebnis nicht aus-
reichen, da sich die Eintrittswahrscheinlichkeiten einer Nichtziindung durch eine geringe
Erhohung der Versuchsanzahl stark verdndert. Da die Wahrscheinlichkeit, einer Nichtziin-
dung bei unendlich vielen Versuchen Null ist, gibt es bei einer festgelegten Versuchsanzahl
immer eine Wahrscheinlichkeit, dass die Versuchsanzahl nicht ausreicht, um eine Nicht-
ziindung sicher zu bestimmen. Die Festlegung auf eine bestimmte Versuchsanzahl zur
Bestimmung einer Nichtziindung ist dabei eine Abwigung zwischen der Durchfiithrbar-
keit und dem eben beschriebenen Risiko.

Uber den tatsichlichen Verlauf der Ziindwahrscheinlichkeit von Staub/Luft-Gemischen
gibt es bisher nur wenige Untersuchungen. Fiir obige Untersuchung wurden daher ange-
nommene Ziindwahrscheinlichkeiten zugrunde gelegt.
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2.2.1 Versuchsanzahl

In Tabelle 2.3 sind einige im Rahmen der Voruntersuchungen ermittelten Ziindhaufigkei-
ten dargestellt. Die Ziindh&ufigkeit p, errechnet sich dabei nach Formel 2.4.

B Anzahl Zindungen
~ Anzahl durchgefiihrten Versuche
Die in der Tabelle abgebildeten Ziindwahrscheinlichkeiten stellen nicht die Ziindwahr-

scheinlichkeit an der Mindestziindenergie dar, sollen aber dennoch zur Ermittlung der
Versuchsanzahl herangezogen werden.

p= (2.4)

Tabelle 2.3: Experimentell ermittelte Ziindhdufigkeit der verwendeten Staube.

Stoff Zindhaufigkeit p, Energie [mJ]
Povidon 1/7=0,143 35,06
Magnesiumstearat 1/13 =0,0796 10,05
Stoffgemisch 1/7=0,143 75,9

(5% Dimenhydrinat 95 % Povidon)

Stoffgemisch 1/11 = 0,091 348

(2% Dimenhydrinat 98 % Magnesium-

stearat)

Stoffgemisch 1/2=0,5 1011

(5% Dimenhydrinat 95 % Mikrokristal-
line Cellulose)

Es ist ersichtlich, dass die ermittelten Ziindwahrscheinlichkeiten deutlich grofer, als
die in Abbildung 2.1 angenommenen Ziindwahrscheinlichkeiten, sind. Die Eintrittswahr-
scheinlichkeiten einer Nichtziindung, welche sich mit den ermittelten Ziindwahrschein-
lichkeiten in Abh#ngigkeit der Versuchsanzahl ergeben, sind in Abbildung 2.2 veran-
schaulicht.

Es ist zu sehen, dass die Wahrscheinlichkeit fiir eine Nichtziindung bei den ermittel-
ten Ziindwahrscheinlichkeiten relativ schnell féllt. Aufferdem befindet sich die hochste
Wahrscheinlichkeit fiir eine Nichtziindung fiir den Fall, dass die Versuchszahl auf 10 Ver-
suche festgelegt ist, im Bereich um 0,5. Eine Ziindung oder Nichtziindung ist somit mit
anndhernd gleicher Wahrscheinlichkeit moglich. Die Versuchsanzahl fiir alle folgenden
Versuche wird daher auf 15 festgesetzt.
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Abbildung 2.2: Abhéngigkeit der Wahrscheinlichkeit einer Nichtziindung von der Ver-
suchsanzahl und der Ziindwahrscheinlichkeit (die Ziindwahrscheinlichkei-
ten wurden aus Versuchen ermittelt).

2.3 Undichtigkeiten am Hartmann-Rohr

Im Rahmen der Vorversuche wurde festgestellt, dass Undichtigkeiten am Hartmann-Rohr
teilweise zu einem erheblichen Staubverlust fithren kénnen. Dieser Staubverlust hat eine
Konzentrationséinderung des Staub/Luft-Gemisches zur Folge. Es wurde ermittelt, dass
die Undichtigkeit aufgrund der Art der Einfassung des Hartmann-Rohres hervorgerufen
wird.

Um das Hartmann-Rohr auf dem Dispersionsgerdt zu befestigen, muss es in einer
Fassung fixiert werden. Zum Verbleib des Hartmann-Rohres in der Fassung wird das
Hartmann-Rohr mittels Madenschrauben in der Fassung eingeklemmt. Dadurch wird der
transparente Kunststoff, aus welchem das Hartmann-Rohr gefertigt ist, leicht verformt.
An der Stelle, an der die Madenschrauben auf den Kunststoff treffen, entstehen daraufhin
kleine Spalten zwischen dem Hartmann-Rohr und dessen Fassung. Durch diese Spalten
kann beim Aufwirbeln des Staubes selbiger entweichen.

Um einer Verformung des Hartmann-Rohres bei dessen Fixierung in der Fassung vor-
zubeugen, wurden die Stellen, an denen die Madenschrauben auf den Kunststoff des
Hartmann-Rohres treffen, mit kleinen Bohrungen versehen. Diese Bohrungen reichen bis
in den Kunststoff des Hartmann-Rohres hinein, durchdringen diesen jedoch nicht. Die
Madenschrauben kénnen nun in die Locher, welche durch die Bohrung entstanden sind,
geschraubt werden. Das Hartmann-Rohr kann somit in der Fassung fixiert werden, ohne
das es durch die Fixierung verformt wird. Durch die zusétzliche Verwendung einer Dich-
tung konnte der Staubaustritt weiter reduziert werden. Die Dichtung wurde dabei aus
Filterpapier hergestellt und in mehreren Lagen zwischen dem Hartmann-Rohr und dessen
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Aufnahme in der Fassung eingebracht. So kann die Staubprobe vier- bis fiinfmal aufge-
wirbelt werden (wie in [20],[15] gefordert), ohne das mit einer signifikanten Anderung der
Konzentration des Staub/Luft-Gemisches gerechnet werden muss.

2.4 Datenauswertung

Da die Mindestziindenergie durch sytematische Variation der Konzentration und der
Funkenenergie ermittelt wird, werden die gesammelten Daten schnell uniibersichtlich, was
eine sofortige Auswertung erschwert. Fiir eine bessere Auswertung der Messergebnisse
wurde im Rahmen dieser Arbeit, auf der Grundlage der Energietabellen des MIE III
(|22]), ein Excel-Datenblatt entwickelt. Mit Hilfe des Datenblattes kann anhand

e der mit dem Flachschreiber ermittelten Spannung,
o der ausgewéhlten Kondensatorzeile sowie

e der aktivierten Kondensatoren

die Energie des Funkens errechnet sowie die Konzentration der Stdube in der Luft (in
g/m?) ermittelt werden. Die Ergebnisse werden anschliefend automatisch in Tabellen-
form sowie in einem Diagramm zusammengefasst. Mithilfe des entwickelten Auswertungs-
tools ist es somit mdoglich die Daten sofort Auszuwerten und das weitere Vorgehen zur Be-
stimmung der Mindestziindenergie zu organisieren. Insbesondere die Variation der Kon-
zentration kann so besser geplant werden, da nach jedem Versuch sofort ersichtlich ist,
ob und in welcher Weise die nachfolgende Variationen der Konzentration erfolgen miissen
(Erh6hung oder Reduzierung).

Der Wert der Energie wird von dem Datenblatt automatisch nach Formel 2.5 interpo-

liert.
f@) = fo+ L oy 25

Grundlage fiir die Interpolation sind die Energietabellen der MIE III Versuchsappara-
tur [22], welche zur Bestimmung der Funkenenergie herangezogen werden miissen (siehe
Abschnitt 4.3.2). Erst nach Beendigung der Versuche wurden dem Autor die genauen
Kapazitédten der einzelnen Kondensatoren zugetragen. Damit konnten Energiewerte, wel-
che vorher nur durch Interpolation zu ermitteln waren, berechnet werden. Der durch die
Interpolation entstandene Fehler konnte somit ebenfalls ermittelt werden. In Anhang E
ist der durch die Interpolation entstandene maximale Fehler fiir jeden Kondensator dar-
gestellt. Es ist zu sehen, dass der Fehler marginal ist. Die ermittelten (interpolierten)
Ergebnisse konnen somit verwendet werden.

2.5 Koronaentladung

Mit der verwendeten Apparatur ist es nicht moglich Koronaentladungen, welche bei Ener-
gien unter 10 mJ und kleinen Elektrodenabstédnden auftreten, zu beeinflussen (siehe Ab-
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schnitt 1.3.1). Eine Funkenauslosung durch Initialziindung oder Relais ist nicht moglich.
Somit ist das Auftreten von Koronaentladungen vorprogrammiert. Es wurde jedoch ver-
sucht, durch die Verwendung runder Elektroden (entgegen der aktuellen Norm DIN EN
13821, in der spitze Elektroden vorgeschrieben werden [14]) sowie h&ufiges und sorgfal-
tiges Putzen der Elektroden, dem Effekt der Koronaentladung entgegen zu wirken. Wie
grofs der tatsichliche Einfluss der Koronaentladung bei der kontinuierlichen Einzelfun-
kenentladung war, kann nicht genau beziffert werden.

2.6 Elektrodenabstand

In allen géngigen Normen zur Bestimmung der Mindestziindenergie wird ein Elektro-
denabstand von mindestens 6 mm vorgeschrieben. Das Benutzerhandbuch des MIE III
dagegen schreibt einen standardméfigen Elektrodenabstand von 5mm vor [20]. Aus Ab-
schnitt 1.3.1 ist bekannt, dass die Mindestziindenergie mit abnehmenden Elektrodenab-
stand steigt. Es ist demnach mdglich, dass sich die tatsdchlichen Mindestziindenergien
unterhalb der gemessenen Werte befinden kénnen.

Nach den Energietabellen stellt das MIE IIT Energien im Bereich von 2,25mJ und
2273 mJ zur Verfiigung [22]. Im Laufe verschiedener Experimente wurde festgestellt, dass
es sich als schwierig erweist bei einem Elektrodenabstand von 6 mm sehr kleine Energien
zu erzeugen. Es wurde daher untersucht, welche Minimalspannungen bei der MIE III
Versuchsapparatur notig sind, um bei einem Elektrodenabstand von 6 mm einen Fun-
kentiberschlag zwischen den Elektroden zu erzeugen. Diese Untersuchung wurde fiir alle
Kondensatoren der MIE III Versuchsapparatur durchgefiihrt. Anschliekend wurde mit
Hilfe der Energietabellen ermittelt, welche Energien dabei erzeugt wurden. Die Ergeb-
nisse sind in Tabelle 2.4 dargestellt. Dabei ist fiir jeden Kondensator die kleinstmégliche
Energie, bei welcher ein Ziindfunke erzeugt werden konnte sowie die dazugehorige Min-
destspannung, ersichtlich.

Tabelle 2.4: Mit einem Elektrodenabstand von 6mm erzeugbare Energien (*1 Ener-
gie nicht messbar, da wahrscheinlich Kondensator defekt; *2 nach [22]

Stray Energy* vernachldssigbar gering).

Anzahl
Kondensatoren 1 2 3 4 5 6 7 8 9 Stray
Spannung [kV] 11,40 11,40 10,80 11,20 11,50 11,30 10,90 11,10 11,00 11,30

25pF Energie [mJ] 13,60 15,30 15,30 18,15 20,81 21,68 21,82 24,05 2529 11,54
Spannung [kV] 10,20 11,20 11,20 11,40 11,20 11,00 11,10 10,90 10,90 11,30
100 pF Energie [mJ] 14,85 2443 30,90 38,86 43,96 49,32 55,73 59,57 65,63 11,51
Spannung [kV] 11,50 11,10 11,00 11,50 11,30 11,30 11,40 11,30 *1 %9
1nF Energie [mJ] 80,00 137,60 200,70 282,50 338,30 402,20 476,60 533,80 *1 *9
Spannung [kV] 11,20 11,50 *2
10nF Energie [mJ] 627,00 1338 *2

Es wird deutlich, dass mit einem Elektrodenabstand von 6 mm eine minimale Energie
von 10,20mJ erzeugt werden kann.
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Kleinere Energien konnen nur mit einer weiteren Reduzierung des Elektrodenabstan-
des erreicht werden. Im Benutzerhandbuch von Chilworth wird beschrieben, dass zur
Erzeugung von Funken mit kleinen Energien eine Verringerung des Elektrodenabstandes
auf maximal 2mm nétig sein kann. Auch fiir diesen Abstand wurden die méglichen Min-
destwerte der Funkenspannung und der Energie experimentell ermittelt. Diese kénnen
Tabelle 2.5 entnommen werden.

Tabelle 2.5: Mit einem Elektrodenabstand von 2mm erzeugbare Energien (*1 Ener-
gie nicht messbar da, wahrscheinlich Kondensator defekt; *2 nach [22]

Stray Energy* vernachldssigbar gering).

Anzahl
Kondensatoren 1 2 3 4 5 6 7 8 9 Stray
Spannung [kV] 8,40 8,40 8,30 8,30 8,40 8,20 8,20 8,40 8,40 8,40

25 pF Energie [mJ] 7,40 832 9,05 9,99 11,12 1143 1236 13,81 14,80 6,44
Spannung [kV] 8,40 840 7,90 8,00 7,60 7,80 7,80 7,80 7,90 7,30
100 pF Energie [mJ] 10,09 13,77 15,37 19,10 20,30 2440 27,57 30,56 34,50 4,82
Spannung [kv] 7,90 7,70 7,60 7,70 7,50 7,50 7,80 7,60  *1 *9
1nF Energie [mJ] 38,10 66,20 94,40 127,40 149,50 178,00 233 242,20 *1 *9
Spannung [kV] 7,50 7,50 *2
10nF Energie [mJ] 282 570,50 *2

Mit einem Elektrodenabstand von 2mm kann demzufolge eine minimale Energie von
4,82mJ erzeugt werden. Die Erzeugung noch kleinerer Energien ist im erwihnten Benut-
zerhandbuch nicht beschrieben. Es ist allerdings mdglich kleinere Energien zu erzeugen.
Dies ist allerdings relativ schwierig und erfordert vom Operateur ein Vorgehen mit viel
Fingerspitzengefiihl. Zudem sind die so ermittelten Ergebnisse mit grofien Unsicherhei-
ten behaftet. Das Vorgehen zur Einstellung solch kleiner Energien ist in Abschnitt 4.3.7
beschrieben.

2.7 Druckstol} zur Staubaufwirbelung

Der Druckstofs, mit welchem der Staub im Hartmann-Rohr aufgewirbelt werden soll,
wurde auf 7bar festgelegt [20][7]. Im Rahmen von anderen Unklarheiten erkliarte Chil-
worth auf Anfrage (siche Anhang B Antwort 5), dass der Druckstof in Abhéngigkeit von
den Flugeigenschaften der Stdube so gewahlt werden muss, dass die Staubprobe nicht zu
weit nach oben geschleudert wird. So wére der Druck dann richtig eingestellt, wenn ver-
hindert wird, dass der Staub beim Aufwirbeln gegen das Filterpapier (welches die obere
Offnung des Hartmann-Rohres verschliekt) geschleudert wird. So soll verhindert werden,
dass der Staub am Filterpapier hingen bleibt und sich somit die Staubkonzentration des
Staub/Luft-Gemisches &ndert. Die Auswirkung des geénderten Druckluftstoftes auf die
Mindestziindenergie kann, nach der Auffassung des Verfasseres, als gering eingeschitzt
werden.
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2.8 Einstellungen einer gewiinschten Spannung

Bei der MIE III Versuchsapparatur der Firma Chilworth, muss der Elektrodenabstand
fiir jede Funkenspannung neu eingestellt werden. Dabei stellt es sich teilweise als sehr
schwierig heraus den Elektrodenabstand so zu wéhlen, dass der Funke genau bei der
gewiinschten Energie/Spannung auftritt. Um den Arbeitsaufwand nicht unnétig zu er-
héhen, wurde eine Schwankung der Spannung von £ 0,1kV um den eigentlichen Wert
akzeptiert. Der so entstandene maximale Fehler wurde rechnerisch ermittelt und kann
Tabelle 2.6 entnommen werden.

Tabelle 2.6: Maximaler Fehler bei Abweichung der Spannung um + 0,1kV.
Kondensator Energie, bei der der  Fehler  Fehler

Zeile Fehler maximal absolut relativ
wird [mJ] [mJ] [%]
25pF 46,42 0,61 1,31
100 pF 88,4 1,6 1,81
1nF 1037.4 13,6 1,31
10nF 2243 29.3 1,31

Zudem wurde bei Voruntersuchungen festgestellt, dass eine hohe Spannung und eine
grofte Anzahl von zugeschalteten Kondensatoren die Durchfiihrung von Experimenten
behindern kann. Dies dufsert sich vor allem durch folgende Punkte:

e Schwankende Spannungen, obwohl der Spannungsregler auf einen festen Wert ein-
gestellt ist.

e Lange Aufladezeiten der Kondensatoren nach einer Funkenentladung.

e Funken treten mit einer Frequenz von << 1Hz auf.

Das zeitliche Zusammentreffen von Funke und aufgewirbeltem Staub ist unter diesen
Umsténden extrem schwierig. Es ist sehr wahrscheinlich, dass die beschriebenen Abwei-
chungen die Versuchsergebnisse beeinflussen.

2.9 Ziindverzugszeit

In Abschnitt 1.4 ist beschrieben, dass die Mindestziindenergie unter Variation der Ziind-
verzugszeit ermittelt werden muss. So soll die Mindestziindenergie bei einem moglichst
ruhenden Gemisch gefunden werden. Die Ziindverzugszeit bewegt sich dabei im Milli-
sekundenbereich. Um den Einfluss der Ziindverzugszeit untersuchen zu kénnen, ist eine
Synchronisation der Aufwirbelung des Staubes und des Ziindfunkens nétig. Dies kann
nur von entsprechenden Steuergeridten durchgefithrt werden. Nach Aussage von Chil-
worth entspricht der Verzicht auf die Variation der Ziindverzugszeit mehr der Realitét
(Anhang C Antwort 2). Ein solches Steuergerét stand deshalb fiir die Untersuchung der
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Mindestziindenergie von Staubgemischen bei der Verwendung der MIE IIT Versuchsap-
paratur nicht zur Verfligung.

Bei den durchgefiihrten Versuchen konnte daher der, teils erhebliche, Einfluss der Ziind-
verzugszeit auf die Mindestziindenergie (Abschnitt 1.3.2) nicht beriicksichtigt werden. Die
Auswertung von Abbildung 1.10 ergibt, dass die durch die Ziindverzugszeit hervorgerufe-
ne absolute Abweichung der Mindestziindenergie in Abhéngigkeit von dem verwendeten
Staub das 200 - 300 fache der eigentlichen Mindestziindenergie betragen kann. Der ge-
naue Wert ist jedoch fiir jeden Staub verschieden. Auferdem kann Abbildung 1.10 nicht
als reprisentativ angesehen werden, da dort nur vier zufillig ausgewihlte Staube darge-
stellt sind. Es ist jedoch zu sehen, wie erheblich der Einfluss der Ziindverzugszeit auf die
Mindestziindenergie sein kann.

Bei den durchgefiithrten Versuchen kann der tatsichliche Einfluss der Ziindverzugszeit
nicht beziffert werden.
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3 Durchgefiihrte Experimente

3.1 Umsetzung der Versuche

Zur Herleitung einer mathematischen Beziehung zur Bestimmung der Mindestziindener-
gie von Staubgemischen wurden Versuche durchgefiihrt. Dazu wurde zunéchst die Min-
destziindenergie der Reinstdube ermittelt. Anschlieffend wurde die Beeinflussung der
Mindestziindenergie durch das Zumischen eines Staubes analysiert. Die gewonnen Daten
sollten dabei als Grundlage fiir die themagebende Untersuchung sein.

Fir den Versuch zur Herleitung einer mathematischen Beziehung zur Berechnung der
Mindestziindenergie von Staubgemischen wurden

e Dimenhydrinat,
e Magnesiumstearat,
e Mikrokristalline Cellulose,

e Povidon und

Aerosil

zur Verfiigung gestellt. Diese Stoffe weisen ein breites Anwendungsspektrum auf. Die
Pharma- oder Chemieindustrie sowie die Lebensmittelbranche sind nur einige Anwen-
dungsgebiete dieser Stoffe.

Aerosil wird dabei vorrangig als Dispersionsmittel zur Verbesserung der Flugeigen-
schaften von Stduben verwendet. Dimenhydrinat ist ein Wirkstoff aus der Pharmaindus-
trie, welcher unter anderem Ubelkeit bekiimpfen soll. Magnesiumstearat, Mikrokristalli-
ne Cellulose und Povidon dienen dabei hiufig als Tragerstoff. Wirkstoffe werden dabei
in Gréfsenordnungen von lediglich einigen Milligramm mit den Trigerstoffen vermischt
und anschlieflend zu Tabletten gepresst. Die Zumischung des Wirkstoffes im Trégerstoff
bewegt sich dabei im Gewichts-Promillebereich. Solche eben beschriebenen Staubgemi-
sche wurden im Rahmen dieser Masterarbeit untersucht, um zukiinftig zur Ziindquellen-
Vermeidung die Mindestziindenergie solcher Staubgemische berechnen zu kénnen. Auf-
wendige Versuche mit jeder moglichen Mischungskonzentration sollen somit vermieden
werden. Wie in der Realitéit, wurde auch in den Versuchen ein Wirkstoff mit verschiede-
nen Fiillstoffen vermischt.

Es wurde festgestellt, dass sich einige der zu untersuchenden Stdube nur schlecht un-
tersuchen lassen bzw. sich ihre Handhabbarkeit sehr schwierig gestaltet. Dies &ufterte sich
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vor allem durch die Ablagerung des Staubes an den Elektroden. So wurden die Elektroden
teilweise vollig von dem untersuchten Staub umschlossen. In einigen Fallen kam es zur
Briickenbildung zwischen den Elektroden. Die beschriebenen Staubablagerungen liefen
sich nicht durch vorsichtiges Klopfen am Priifbehélter oder durch wiederholte Druckluft-
stofse beseitigen und flihrten hiufig zu einer Unterdriickung des Ziindfunkens. Stiube,
bei denen ein solches Verhalten beobachtet werden konnte, wurde Aerosil zugemischt.
Die Handhabung der Stdube wurde damit um ein vielfaches erleichtert. Die Zumischung
betrug dabei, wie in [6] beschrieben, 1% des Gewichtsanteils des untersuchten Staubes.

Um zu sehen, ob durch die Zumischung von Dimenhydrinat grundsétzlich mit einer
Beeinflussung der Mindestziindenergie zu rechnen ist, wurde den Trigerstoffen zunichst
5% ihres Gewichtsanteils Dimenhydrinat zugemischt. Wurde eine Beeinflussung festge-
stellt, sollte die prozentuale Zumischung reduziert werden, um den genauen Verlauf der
Beeinflussung zu ermitteln.

Staubgemische wurden mit einem Rotationsmischer hergestellt. Da sich der zur Ver-
fiigung gestellte Rotationsmischer lediglich um eine Achse dreht, wurden die Stdube
anschlieffend erneut in einem Walzenmischer gemischt. So kann von einer optimalen Ver-
mischung der Stdube ausgegangen werden.

Da die Mindestziindenergie durch Variation der Konzentration und systematische Ener-
giereduzierung bestimmt wird, muss darauf geachtet werden, dass die gewdhlte Startkon-
zentration sowie die Startenergie sicher im explosionsfahigen Bereich liegen. Dafiir ist es
wichtig die untere Explosionsgrenze (Cgy,,) zu kennen. Ist die untere Explosionsgrenze
bekannt, kann verhindert werden, dass diese bei den Versuchen zur Bestimmung der Min-
destziindenergie unterschritten wird. Aufgrund dessen wurde bei allen Stduben, welche
im Rahmen dieser Arbeit untersucht wurden, die untere Explosionsgrenze bestimmt.

3.2 Ergebnisse

Alle Staube wurden vor Versuchsbeginn auf ihren Feuchtegehalt untersucht. Dazu wurde
eine kleine Menge des jeweiligen Staubes erhitzt. Vor und nach dem Erhitzen wurde die
Masse der Staubprobe ermittelt. Die Differenz wird durch verdunstetes Wasser verur-
sacht. Die absolute Produktfeuchte 14sst sich dabei mit Formel 3.1 ermitteln.

MHa,O = Myor — Mnach (31)

mm,0 = Masse des Wassers
Myor = Masse des Staubes vor dem Erhitzen

Mnach = Masse des Staubes nach dem Erhitzen
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Es wurde festgestellt, dass die Produktfeuchte von allen verwendeten Stduben deutlich
unter 5 % lag. Eine Beeinflussung des Ergebnisses aufgrund der Produktfeuchte ist daher
nicht zu erwarten.

Die Untersuchungen wurden bei Raumtemperatur und Atmosphérendruck durchge-
fiithrt, auch hier wird nicht von einer Beeinflussung der Messergebnisse ausgegangen.

Die Korngréfsenverteilung wurde anhand eines Bildgebungsverfahrens durch Anlegen
von Tangenten an die Seiten der abgebildeten Partikel ermittelt. Dabei wurde festgestellt,
dass die Partikel aller Stdube eine nahezu sphérische Form aufweisen. Die Abweichung der
Partikel von einer ideal Kugel lag bei allen untersuchten Stauben bei ca. 10 %. Der in den
Ergebnissen angegebene mittlere Partikeldurchmesser ist der Durchschnitts-Durchmesser
auf der kleinsten Seite der Partikel. Der mittlere Partikeldurchmesser der Staubgemische
wurde rechnerisch ermittelt.

Dimenhydrinat ist der einzige Stoff, von dem die Mindestziindenergie im Vorfeld be-
kannt war [23]. Die Mindestziindenergie (MZE) von Dimenhydrinat betrégt 1 mJ < MZE
< 3mJ. Da genaue Energiemessungen unterhalb von 4,82 mJ mit dem MIE III nicht m&g-
lich sind (siehe Abschnitt 2.6), konnte diese Angabe nicht eindeutig iiberpriift werden. Es
wurde lediglich festgestellt, dass eine Energie von ca. 3mJ ausreicht, um aufgewirbeltes
Dimenhydrinat zu entziinden.

Den Fiillstoffen Mikrokristalline Cellulose und Povidon wurde (wie in Abschnitt 2 be-
schrieben), fiir eine bessere Handhabbarkeit, Aerosil beigemischt. Zudem wurde bei der
Untersuchung der Staubgemische Povidon /Dimenhydrinat und Mikrokristalliner Cellulo-
se/Dimenhydrinat beobachtet, dass sich die Stoffgemische beim Aufwirbeln entmischen.

Die Ergebnisprotokolle kénnen in Anhang D eingesehen werden.
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Tabelle 3.1: Versuchsergebnisse zur Bestimmung der Mindestziindenergie von

Staubgemischen.

Mittlerer Partikel-  Cgx, Mindestziindenergie
Stoff durchmesser [mm| [g/m?] Ei[mJ] Es [mJ]
Dimenhydrinat 0,0534 25,00 1,00 3,00
Magnesiumstearat 0,0118 28,33 5,36 7,93
Povidon 0,0649 62,50 14,18 35,06
Mikrokristalline nicht nicht
Cellulose 0,1982 133,33 ermittelbar ermittelbar
Staubgemisch
95 % Mikrokristalline
Cellulose & 0,1910 115,12 255,00 499,00

5% Dimenhydrinat

Staubgemisch
95 % Povidon & 0,0643 81,64 50,40 62,92
5% Dimenhydrinat

3.3 Fehlerabschdtzung

Aus den vorangegangenen Erkldrungen wird deutlich, dass die mit dem MIE III ermit-
telte Mindestziindenergie, fehlerbehaftet ist. Dabei sind neben den relativ genau quan-
tifizierbaren Fehlern aus der Spannungseinstellung (sieche Abschnitt 2.8 und Tabelle 2.6)
und der Interpolation der Energiewerte (siehe Abschnitt 2) auch einige nicht eindeutig
quantifizierbare Abweichungen bekannt.

Der Gesamtfehler setzt sich aus dem Fehler, welcher durch das Einstellen der Span-
nung entsteht (siehe Tabelle 2.6) und dem Fehler, hervorgerufen durch das Interpolieren
der Energiewerte (sieche Anhang E), zusammen. Der Gesamtfehler wird daher mit 10 %
des eigentlichen gemessenen Wertes angenommen. Es wird davon ausgegangen, dass diese
konservative Schitzung des gesamten Messfehlers sichere Messergebnisse liefert. Jedoch
sollte beachtet werden, dass die Abweichung durch Einflussgréfsen welche bei den durch-
gefiihrten Experimenten nicht beriicksichtigt werden konnten, erheblich grofer sein kann.

38



4 Bedienungsanleitung (MIE I11I)

4.1 Giiltigkeit

Die Bedienungsanleitung zur Untersuchung der Mindestziindenergie bezieht sich auf die
Kombination der folgenden Gerite:

e MIE III der Firma Chilworth
e Flachschreiber der Firma Linseis

e 004 Mie Dispersion mit modifiziertem Hartmann-Rohr

4.2 Funktionserklarung der Gerate

4.2.1 MIE 1l

Das MIE III der Firma Chilworth stellt eine genau quantifizierbare Energie zur Verfii-
gung, mit deren Hilfe Funken in einem modifizierten Hartmann-Rohr (siehe Abschnitt 4.2.3)
erzeugt werden. Die mit dem MIE III erzeugbare Energie liegt im Bereich zwischen
2,25mJ und 2273 mJ [22].

A1 B\‘I C1 D1 E]1 F1

Abbildung 4.1: Versuchsapparatur MIE IIT der Firma Chilworth.
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A1 = Ein/ Aus Uberwachung / Anzeige Funkenspannung

B1 = Ausgangsbuchsen fiir externes Spannungsiiberwachungsgerit zur Anzeige
der Funkenspannung (z. B. Flachschreiber, digitaler Datenlogger)

C1 = Anzeige Spannung anlog [kV]

D1 = FErdung / Erdleitung Hochspannungsleitung der Funkenerzeugung (mit
[1 mH]| Induktivitét)

E1 = Erdung / Erdleitung Hochspannungsleitung der Funkenerzeugung (ohne
|1 mH]| Induktivitét)

F1 = Ausgang Hochspannung fiir Funkenerzeugung

G 1 = Ein / Aus Energieerzeugungseinheit

H1 = Ein / Aus Hochspannung

I1 = Stromstéirkenregler (muss immer auf max. eingestellt sein)

J1 = Anzeige Stromstirke [mA]

K1 = Anzeige der Spannung [kV] digital

L1 = Spannungsregler

M1 = Wihleinrichtung fiir Kondensatorzeilen (,Row Selectoren®)

N1 = Zuschaltbare Kondensatoren

Das MIE III unterteilt sich in zwei Funktionseinheiten. Die Funktionseinheit im obe-
ren Teil des Gerites dient der Uberwachung und Auswertung der Funkenspannung an
den Elektroden. Mit einem analogen (C1) sowie digitalen (K1) Spannungsmesser kann
die Spannung an den Elektroden grob kontrolliert werden. Zur Aufzeichnung der Fun-
kenspannung ist ein zusitzlicher Anschluss (B1) vorhanden. Bei der Verwendung eines
externen Spannungsmessgerites muss beachtet werden, dass 1V am Anschluss 10kV an
den Elektroden entspricht.

Im unteren Teil des MIE III kann die Einstellung der gewiinschten Energie fiir die
Funkenerzeugung vorgenommen werden. Die Energie der Funken kann dabei iiber die
Kondensatoren sowie iiber die Spannung beeinflusst werden. Jeder Kondensator befindet
sich in einer Kondensatorzeile. Diese werden durch die ,Row Selectoren® (M1) aktiviert.
Eine Kondensatorzeile umfasst dabei mehrere (bis zu neun) einzeln zuschaltbare Konden-
satoren (N1). Alle Kondensatoren einer Kondensatorzeile besitzen die gleiche Kapazitit.

Niemals diirfen zwei Kondensatorzeilen gleichzeitig aktiviert werden, anderen-
falls ist mit erheblichem Schaden des Gerites zu rechnen.

Die Buchsen D1, E1 und F1 dienen zum Anschluss der Elektroden des Hartmann-
Rohres, wobei F1 die Anschlussbuchse fiir den Hochspannungsstecker ist. Mit D1 und
El wird der Schaltkreis des Ziindfunkens geschlossen. D1 und E1 unterscheiden sich
hinsichtlich ihrer jeweiligen Induktivitdt. Wird die mit D1 bezeichnete Buchse verwen-
det, besitzt der Stromkreis eine Induktivitdt von 1 mH. Mit zugeschalteter Induktivitat
nimmt die zeitliche Dauer der Funken zu. Bei einigen Stduben lassen sich so kleinere
Mindestzlindenergien erzeugen.
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4.2.2 Flachschreiber

Der Flachschreiber ist ein entscheidendes Instrument, um die einzelne Versuche auswer-
ten zu konnen. Mit ihm wird die Spannung an den Elektronen im Hartmann-Rohr und
somit die Funkenspannung gemessen. Unter Beachtung der gewéhlten Kondensatoren am
MIE IIT sowie der Funkenspannung kann mit den Energietabellen [22] die tatsdchliche
Energie der Funken ermittelt werden.

A2
B2
C2
D2
E2

F2
G2
H2
12
J 2
K2
L2
M 2
N2
02

G2 H2 12 J2 K2

Abbildung 4.2: Flachschreiber

Ein / Aus Schalter (verdeckt)

Stellrad fiir die Geschwindigkeit des Papiervorschubs

Ein / Aus Papiervorschub

schneller Papiervorschub

Wiéhlschalter fiir Geschwindigkeit des Papiervorschubs ([mm/min| oder
joom/s])

Schreibfeder heben / senken

Schreibfeder (ausgebaut)

Schreibfeder Halterung (verdeckt)

Anschlussbuchsen Datenkabel (Eingangssignal Funkenspannung)

Stellrad Skalierung Eingangssignal

Handrad (zum manuellen Papiervorschub)

variable Mefbereichsdehnung Ein / Aus (muss im Regelfall gedriickt sein)
Wihlschalter Eingangssignal [V] oder [mV]

Messen (muss gedriickt sein)

Einstellrad des Nullpunktes
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Der Flachschreiber zeichnet die Spannung der Elektroden analog auf Papier auf. Die
tatséichliche Funkenspannung kann spéter durch Ausmessen ermittelt werden. Zur bes-
seren Ablessebarkeit sollte zu Beginn eines Experimentes eine Spannungsskala auf dem
Papier erstellt werden (siehe Abschnitt 4.3.2).

Wichtig: Um die aufgezeichneten Daten nicht zu verfilschen, diirfen sich wéhrend
der Aufzeichnung der Daten keine Gerite mit einer Storstrahlung (z. B. Mobiltelefone,
Computermonitore, Funkgerite etc.) in unmittelbarer Nidhe des Flachschreibers befinden.

4.2.3 004 MIE Dispersion mit modifiziertem Hartmann-Rohr

Das 004 MIE Dispersion mit modifiziertem Hartmann-Rohr dient zur ortlichen und zeit-
lichen Zusammenfiihrung des erzeugten Funkens und des aufgewirbelten Staubes.

Abbildung 4.3: 004 MIE Dispersion mit modifiziertem Hartrmann-Rohr.
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A 3 = modifiziertes Hartmann-Rohr

B3 = Anschluss der Elektroden

C3 = Elektroden

D3 = Ein /Aus 004 MIE Dispersion

E3 = Deckel zum Einspannen / Verschliefen des Hartmann-Rohres
F'3 = Anschluss fiir die Fernbedienung

G 3 = Druckanzeige

H3 = Druckregler

I3 = Fernbedienung

J3 = Aktivierung Luft (Verwirbelung)

K 3 = Tiegel zur Aufnahme der Staubprobe

L3 = Halterung zum Befestigen des Hartmann-Rohres

Das Gerat unterteilt sich dabei in
e das modifizierte Hartmann-Rohr und
e die Verwirbelungseinheit.

Das modifizierte Hartmann-Rohr ist auf der Verwirbelungseinheit befestigt, kann jedoch
problemlos abgenommen werden.

Mit der Verwirbelungseinheit werden Staubproben durch Druckluft aufgewirbelt. Der
Druck der einstromenden Luft kann dabei variiert werden. Das Aufwirbeln der St&ube
erfolgt im Hartmann-Rohr. Um zu verhindern, dass aufgewirbelter Staub durch die obere
Offnung des Hartmann-Rohres austritt, wird diese wihrend der Versuche verschlossen.

Achtung !!! Beim Hantieren an den Elektroden des Hartmann-Rohres ist besondere
Vorsicht geboten. Unachtsames und unbedachtes Arbeiten kann zu Stromschlidgen fiih-
ren. Vor jeder Arbeit an den Elektroden ist sicherzustellen, dass die Hochspannung am
MIE III ausgeschaltet wurde. Zusétzlich kénnen die Elektroden bewusst entladen werden
(zum Entladen der Elektroden hat sich ein langer flacher Pinsel mit Holzgriff bewéhrt
|[Entladungspinsel]).

4.3 Bedienung

4.3.1 Vor dem Experiment

Zu Beginn sind alle sichtbaren Kabel und Verbindungen auf Beschidigungen zu iiber-
priifen. Beschidigte Kabel diirfen nicht verwendet und miissen ausgetauscht werden.
Anschliefsend ist sicherzustellen, dass alle Geridte an eine Stromversorgung angeschlos-
sen sind. Wurde die gesamte Apparatur ab und an anderer Stelle wieder aufgebaut, ist
insbesondere am Flachschreiber darauf zu achten, dass die Eingangsspannung auf das
jeweilige Stromnetz eingestellt ist.

Fir die Energieiibertragung vom MIE III zum Hartmann-Rohr darf nur das dazu vor-
gesehene Kabel (siehe Abbildung 4.4) verwendet werden [20]. Die Lénge des Kabels hat
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Einfluss auf die Energie des Ziindfunkens im Hartmann-Rohr. Aus diesem Grund muss
bei jedem Versuch das Original-Kabel verwendet werden. Dieses darf nicht gekiirzt, ver-
langert oder auf eine andere Art und Weise veréindert werden. Wird ein anderes Kabel
verwendet, ist eine exakte Einstellung des Ziindfunkens mittels der Energietabellen (Ab-
schnitt 4.3.2) nicht méglich. Zu Beginn ist der silberfarbene Stecker des Kabels am MIE
III mit der Buchse D1 oder E1 (Abbildung 4.1) zu verbinden. Der rote Hochspannungs-
stecker ist an der Buchse F1 (Abbildung 4.1) anzuschliefien. Das andere Ende des Kabels
wird an den Elektroden des Hartmann-Rohres B3 (siehe Abbildung 4.3) angeschlossen.

Abbildung 4.4: Energieiibertragungskabel vom MIE III zum Hartmann-Rohr.

Das 004 Mie Dispersionsgerdt muss zusétzlich mit Druckluft versorgt werden. Zur
Auslésung der Staubverwirbelung im Hartmann-Rohr ist die Fernbedienung I3 notwendig
(Abbildung 4.3).

Zur Uberwachung der Spannung an den Elektroden muss der Flachschreiber mit dem
MIE III verbunden werden. Die Buchsen fiir das Ausgangssignal Bl (Abbildung 4.1)
am MIE III befinden sich in der Uberwachungseinheit des MIE III. Die Anschlussbuch-
sen am Flachschreiber 12 (Abbildung 4.2) sind auf der Riickseite des Gerédtes ange-
ordnet.Wiahrend eines Versuches zeichnet der Flachschreiber kontinuierlich die an den
Elektroden anliegende Spannung auf. Mit Hilfe dieser Aufzeichnung kann spéater die tat-
sichliche Energie des Ziindfunkens ermittelt werden. Vor Beginn der Versuche muss die
Schreibfeder des Flachschreibers in die Halterung H2 (Abbildung 4.2) eingesetzt werden.
Dazu muss sich die Halterung der Schreibfeder H2 in der nicht abgesenkten Stellung
befinden. Die Schreibfeder muss so in die Halterung eingebracht werden, dass die Nagen,
rechts und links der Feder, auf den Stiften der Halterung aufliegen. Durch leichten Druck
von oben rastet die Schreibfeder in der Halterung ein.

Vor dem Experiment ist das Hartmann-Rohr auf Verunreinigungen zu kontrollieren.
Ein verunreinigtes Hartmann-Rohr darf nicht zur Versuchsdurchfiihrung verwendet wer-
den. Wird vor Versuchsbeginn eine Verunreinigung festgestellt, muss das Hartmann-Rohr
gereinigt werden. Zum Reinigen wird eine milde Seife, lauwarmes Wasser und eine lange
Biirste (z. B. Flaschenbiirste) empfohlen. Auf keinen Fall darf das Hartmann-Rohr durch
das Reinigen von Innen aufgeraut werden. Auf der aufgerauten Innenfliche kénnten sich
sonst Staubpartikel absetzen. Auch eine Triibung des Glases durch Reinigungsmittel oder
Materialien (z. B. Stahlwolle) sollte verhindert werden.

44



Zur Durchfiihrung des Experimentes stehen modifizierte Hartmann-Rohre aus Glas
und Kunststoff zur Verfiigung. Die Glasvariante weist eine geringere Leckrate auf, ist
jedoch anfilliger gegen das Klopfen bei Anhaftungen. Die Glasrohre kénnen durch das
Klopfen reifen und spéter bei einer Ziindung des Staube/Luft-Gemisches zerspringen.
Das Hartmann-Rohr aus Kunststoff sollte demzufolge dann zum Einsatz kommen, wenn
Stdube untersucht werden, welche besonders stark an den Elektroden oder den Winden
des Hartmann-Rohres haften bleiben. Das Hartmann-Rohr wird mittels einer Halterung
(L3 siehe Abbildung 4.3) an dem 004 Mie Dispersionsgerit befestigt. In der Halterung
wird das Hartmann-Rohr mit Madenschrauben eingespannt. Um die Leckrate der PET-
Rohre nicht zusétzlich zu erhdhen, sind Bohrungen an den Stellen, an denen die Maden-
schrauben auf das Hartmann-Rohr treffen, hilfreich (siehe Abschnitt 2). Zusitzlich kann
eine Dichtung mit dem gleichen Innen- und Aufendurchmesser wie das PET-Rohr zu ei-
ner geringeren Leckrate bei den Kunststoffrohren beitragen, wenn diese in der Halterung
direkt unter dem Hartmann-Rohr eingebaut wird (siehe Abschnitt 2).

4.3.2 Einstellung einer gewiinschten Energie

Die Energie eines elektrisch erzeugten Funkens kann mit der Formel
1 2
E = 5 * Cx+xU (4.1)

berechnet werden. Dabei ist C die Kapazitdt der Kondensatoren (in Farad [F]) sowie U
die an den Elektroden anliegende Spannung (in Volt [V]).

Zusdtzlich hat der Abstand der Elektroden entscheidenden Einfluss auf die an den
Elektroden anliegende Spannung. Der Elektrodenabstand beeinflusst somit die Energie
des erzeugten Funkens. Die richtige Einstellung des Elektrodenabstandes wird in Ab-
schnitt 4.3.4 erldutert. Um die Spannung an den Elektroden auswerten und messen zu
kénnen, muss zu Beginn die Uberwachungseinheit des MIE ITI mittels des Schalters A1l
(siehe Abbildung 4.1) eingeschaltet werden.

Die Energieerzeugungseinheit des MIE III wird durch den Schalter G1 (Abbildung 4.1)
eingeschaltet. Die richtige Einstellung fiir die gewiinschte Energie lasst sich mit Hilfe der
Energietabellen [22] des MIE III bestimmen. Dazu muss zunéchst die gewiinschte Ener-
gie in den Tabellen gesucht werden. Jede Tabelle steht dabei fiir eine Kondensatorzeile
(siehe Tabellenkopf). Uber die Spalten der jeweiligen Tabelle wird die Anzahl der not-
wendigen Kondensatoren ermittelt. Die erforderliche Spannung wird in der jeweiligen
Zeile abgelesen. In Abbildung 4.5 ist dies beispielhaft visualisiert.

Spalten einer Tabelle, welche mit ,,Stray .... Rail* beschriftet sind, bezeichnen die Streu-
kapazitédt. In der 25 pF und 100 pF Kondensatorzeile reicht diese Streukapazitit aus, um
Energien von bis zu 20,48 mJ zu erzeugen. Um nur mit der Streukapazitit zu arbei-
ten, muss der entsprechende Row Selector ohne Kondensatoren aktiviert werden. In den
Kondensatorzeilen, in denen keine Streukapazitit ausgewiesen wurde, ist diese vernach-
lassighar gering.

45



_____ 1 Energy in mJ *2_Stray 25pF

* 3 [25pF rangd fi 3 3 4 5 8 7 8 8l Rail *4
['5 12500000 251 294 328 361 3.93 4.24 459 4.88 523 2.28
§ 18000000 378 423 472 5.20 5.65 6.10 6.61 7.02 7.62 3.28
7 24500000 512 5.76 8.42 7.08 7.59 8.31 6.98 856 1024 446
g 32000000 6.69 7.52 8.36 .26 1005  10.85 1174 1248 1338 5.82
g 40500000 8.46 9.52 1081 1170 1272 1373 1488 1580  16.93 7.37
(10 50000000 | 1045 1175 1310 1445 1570  16.95 1835 1950 2090 9.10

f1 60500000 | 1264 1422 1585  17.48 1900 2051 2220 2360 2528  11.01
2 72000000 | 1505 1692 1886  20.81 2261 2441 2642 2808 3010 1310
13 84500000 | 1766  19.86 2214 2442 2653 2865  31.01 3296 3532 1538
f4 93000000 | 2048 2303 2588 2832 3077 3322 3507 3822 40988  17.34
[15 112500000 | 2351 2644 2048 3251 3533 3814 4120 4388 4703 2048

Abbildung 4.5: Energietabelle fiir 25 pF Kondensatorzeile, Energieangaben in mJ
*1 Kondensatorzeile, *2 zuschaltbare Kondensatoren, *3 Spannung kV,
*4 mogliche Energien.

Wie in Abschnitt 4.2.1 beschrieben, werden die Kondensatorzeilen iiber die Row Selec-
toren (M1) aktiviert. Row Selectoren (M1) sowie die Kondensatoren (N1) einer Konden-
satorzeile werden durch festes Driicken und anschlieffendes Drehen im Uhrzeigersinn bis
zum Anschlag eingeschaltet. In der aktivierten Stellung ragen die entsprechenden Stibe
nur zur Hélfte aus dem Gehéduse des MIE 11l heraus und koénnen dadurch eindeutig als
eingeschaltet erkannt werden. Eingeschaltete Row Selectoren werden deaktiviert, in dem
sie entgegen dem Uhrzeigersinn bis zum Anschlag gedreht werden. Dabei springen die
Stangen automatisch in die Ausgangsstellung zuriick.

Es ist zu beachten, dass die Kondensatoren immer in der Reihenfolge ihrer Nummerie-
rung zugeschaltet werden miissen. Zwischen aktivierten Kondensatoren diirfen sich keine
deaktivierten Kondensatoren befinden. Es darf jeweils nur ein Row Selector und somit
nur eine Kondensatorzeile genutzt werden. Wird die Kondensatorzeile gewechselt, miissen
vorher alle Kondensatoren deaktiviert werden.

Wihrend der Nutzung einer Kondensatorzeile darf kein anderer Row Selector oder
Kondensator aktiviert sein.

Eine Besonderheit stellt die 10 nF Kondensatorzeile dar. Diese ist versetzt zwischen
den anderen Kondensatorzeilen angeordnet. Der dazugehorige Row Selector befindet sich
rechts unterhalb des 100 pF Row Selectors. Die Kondensatoren dieser Zeile miissen von
oben nach unten zugeschaltet werden.

In Bezug auf die Spannung sind den Tabellen nur ganzzahlige Werte zu entnehmen
(Abbildung 4.5). Aus den Diagrammen, welche sich den Tabellen anschliefen, geht her-
vor, dass die Anderung der Energie zwischen zwei aufeinander folgenden ganzzahligen
Spannungen nahezu linear verlduft (siehe Abbildung 4.6). Zur genauen Ermittlung der
Spannung kann daher innerhalb einer Spalte linear interpoliert werden. Der dabei ent-
standene Fehler ist minimal (siehe Tabelle 2.6).

Ferner kann die notwendige Spannung aus den Diagrammen, in denen die Graphen fiir
die zuschaltbaren Kondensatoren stehen, ermittelt werden. Uber die angestrebte Ener-
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gie, welche auf der Ordinaten abgetragen ist, kann (wie in Abbildung 4.6 verdeutlicht)
die notwendige Spannung in Abhéngigkeit vom Kondensator auf der Abszisse abgelesen
werden.

Um die gewiinschte Spannung einzustellen, muss die Hochspannung mittels des Schal-
ters H1 zugeschaltet werden. Anschliefend wird die Spannung iiber den Spannungsregler
(L1) eingestellt.

Abbildung 4.6: Diagramm 25pF Kondensatorzeile, fiir die Energie von 8mJ ist bei 4
Kondensatoren eine Spannung von 7,4kV notwendig.

Mit zunehmender Anzahl von aktivierten Kondensatoren erhéht sich die Zeit, in der die
Spannung an den Elektroden nach einem Funkeniiberschlag wieder vollstdndig aufgeladen
ist. Gleiches gilt fiir hohe Spannungen. Erweist sich diese Tatsache bei der Versuchsdurch-
fiihrung als zu hinderlich, kann versucht werden, die Energie mit anderen Einstellungen
ZU erzeugen.

Vor jedem Versuch ist sicherzustellen, dass der Regler fiir die Stromstéarke (I1) auf die
maximal Stellung eingestellt ist.

Um sicher zu stellen, dass die Energie des Funkens der gewiinschten Energie entspricht,
muss zum Zeitpunkt des Funkeniiberschlages die Spannung an den Elektroden kontrol-
liert werden. Die Kontrolle der Funkenspannung erfolgt mit Hilfe der Spannungsskala,
welche auf dem Auswertungsbogen des Flachschreibers erstellt wird (siehe dazu Ab-
schnitt 4.3.3). Kommt es nicht oder zu frith zum Funkeniiberschlag muss der Elektroden-
abstand angepasst werden (siehe dazu Abschnitt 4.3.4). Tritt der Funkeniiberschlag bei
der gewiinschten und eingestellten Spannung auf, kann mit dem Experiment begonnen
werden.
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4.3.3 Einstellungen am Flachschreiber

Um die vom Flachschreiber aufgezeichnete Spannung exakt bestimmen zu kénnen, muss
auf dem Datenpapier des Flachschreibers eine Spannungsskala erstellt werden. Zur Er-
stellung dieser Skala muss zunichst der Abstand der Elektroden im Hartmann-Rohr
soweit vergrofsert werden, dass es bei maximaler Spannung nicht zu einem Funkeniiber-
schlag kommt. Anschlieffend wird durch Absenken und Anheben der Schreibfeder (Ab-
bildung 4.2) die jeweilige Spannung auf dem Auswertungsbogen markiert. Der genaue
Wert der Spannung muss dabei auf dem Spannungsmesser des MIE III abgelesen werden
(K1 siehe Abbildung 4.1). Um spéter die exakte Spannung ermitteln zu kénnen, miissen
die erzeugten Punkte auf dem Auswertungsbogen beschriftet werden. In Abbildung 4.7
ist eine solche Spannungsskala veranschaulicht.
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Abbildung 4.7: Spannungsskala (vergrofserte Darstellung), *1 aus den Energietabellen er-
mittelte Spannung, *2 ganzzahliger Vorganger und Nachfolger der Span-
nung, *3 Markierung der Aufwirbelung (siehe Abschnitt 4.3.6).

Wie aus Abbildung 4.7 ersichtlich, sollte der ganzzahlige Vorgidnger und Nachfolger
der ermittelten Spannung sowie die ermittelte Spannung selbst in der Skala dargestellt
werden. Somit ist es im Anschluss méglich, die exakte Spannung einzelner Versuche durch
Ausmessen zu bestimmen. In der Regel entspricht dabei 1 mm auf dem Auswertungsbogen
0,1kV.

Es empfiehlt sich, die Skala vor jedem Versuch sowie nach dem Wechsel von Konden-
satoren oder Kondensatorzeilen neu zu erstellen. Wird bei mehreren Versuchen keine
Verdnderung der Energieeinstellungen vorgenommen, ist es ausreichend die Skala vor
dem ersten Versuch zu erstellen. Bei nachfolgenden Versuchen ist eine Markierung der
bendtigten und aus den Energietabellen ermittelten Spannung hinreichend.

Um spéter die Auswertung zu vereinfachen, muss als Letztes die Geschwindigkeit des
Papiervorschubes eingestellt werden. Grundsétzlich ist fiir eine hohe Frequenz des Fun-
kens eine hohe und fiir eine niedrigere Funkenfrequenz eine kleine Geschwindigkeit des
Papiervorschubes empfehlenswert. Geschwindigkeiten zwischen 0,2mm/s und 1 mm/s ha-
ben sich dabei als geeignet erwiesen.

Die Geschwindigkeit des Papiervorschubes ist richtig eingestellt, wenn sich die Span-
nungsspitzen auf dem Auswertungsbogen deutlich voneinander unterscheiden lassen. Ver-
schwimmen die aufgezeichneten Spannungsspitzen ineinander, ist eine Anpassung der
Geschwindigkeit des Papiervorschubes notig.
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4.3.4 Anpassen des Elektrodenabstandes

Wie bereits in Abschnitt 4.3.2 beschrieben, hat der Elektrodenabstand entscheidenden
Einfluss auf die Spannung und somit auf die Energie des Funkens an den Elektroden.

Von vornherein ist zu beachten, dass der Elektrodenabstand niemals kleiner als 2 mm
sein darf.

Im Regelfall nimmt mit steigender Spannung auch der Elektrodenabstand zu. Dabei
ist es schwerer den Elektrodenabstand fiir hohe Spannungen einzustellen. Den Elektro-
denabstand so einzustellen, dass der Funke genau bei der gewiinschten Spannung auftritt
(siehe dazu Abschnitt 4.3.2), hat sich in der Praxis als sehr schwierig und zeitaufwendig
erwiesen. Es wird daher empfohlen, den Elektrodenabstand mit einer Spannungstoleranz
von + 0,1kV einzustellen. Aus Tabelle 2.6 ist zu entnehmen, dass der dadurch entstan-
dene absolute Fehler maximal 1,81 % betrigt und daher als minimal betrachtet werden
kann. Der Zeitaufwand fiir eine genauere Einstellung des Elektrodenabstandes steht in
keinem Verhéaltnis zu dem dadurch besseren Ergebnis.

Ist der Funke zwischen den Elektroden aufgetreten, bevor die gewiinschte Spannung
erreicht wurde, ist der Elektrodenabstand zu vergrofsern. Andernfalls muss der Abstand
zwischen den Elektroden verkleinert werden. Wird beobachtet, dass die Spannung mehr
als + 0,1kV iiber die gewiinschte Spannung hinaus steigt, muss diese mittels des Span-
nungsreglers L1 am MIE III neu eingestellt werden.

Bevor am Hartmann-Rohr der Elektrodenabstand verdndert wird, muss die Hochspan-
nung (H1) am MIE IIT ausgeschaltet werden. Zudem ist es ratsam die Elektroden zu
entladen. Verletzungen, verursacht durch elektrische Schlige, sollen so vermieden wer-
den.

Sobald sichergestellt ist, dass an den Elektroden keine Spannung anliegt, ist es mdoglich
die Stecker von den Elektroden (B3) zu lésen. Anschliefend kann der Elektrodenabstand
mit einem geeigneten Werkzeug angepasst werden. Nach der Korrektur des Elektroden-
abstandes sind die Verbindungen zu den Elektroden (B3) wieder herzustellen.

Fiir einen reibungslosen Versuchsablauf ist die regelmifige Wiederkehr des Funkens
bedeutend. Bei der Einstellung des Elektrodenabstand muss darauf geachtet werden, dass
der Funke mit einer Regelmifigkeit von maximal 1 Hz auftreten darf. Ist die Wiederkehr
des Funkens hdufiger, kann es zu Abweichungen der Funkenenergie kommen. Eine Wie-
derkehr des Funkens von weniger als 1 Hz ist unproblematisch, verzogert allerdings den
Versuchsablauf.

4.3.5 Erzeugung kleiner Energien

Wie bereits in Abschnitt 2.6 erwihnt, ist die kleinste Energie, welche sicher mit dem MIE
III (mit der Seriennummer 2012110036) erzeugt werden kann, 4,82 mJ. Untersuchungen
ergaben, dass kleinere Energien nur mit der Akzeptanz eines relativ hohen und nur sehr
schwer zu bestimmenden Fehlers erzeugt werden kénnen.

Energien von weniger als 4,82mJ konnen nur mit der Streukapazitdt der 25pF oder
der 100 pF Kondensatorzeile erzeugt werden. Dazu ist bei einem Elektrodenabstand von
2mm die maximal mégliche Spannung einzustellen.
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Bei dieser Verfahrensweise liegt die Funkenfrequenz deutlich iiber 1Hz und &hnelt
einer langsamen Dauerfunkenstrecke. Dies spiegelt sich auch in der Spannungsaufzeichung
des Flachschreibers wieder. In Abbildung 4.8 ist eine solche Aufzeichnung exemplarisch
dargestellt. Es ist zu sehen, dass die Funkenspannung um einen festen Wert schwankt,
einzelne Funken jedoch stark abweichen. Durch langsames reduzieren der Spannung kann
der Wert, um welchen die Spannung schwankt, langsam erhoht werden. Auf diese Weise
ist es moglich die Funkenenergie unterhalb von 4,82mJ etwas zu steuern. Der Wert,
um welchen die Spannung schwankt, kann dabei bestenfalls durch eine gute Schitzung
ermittelt werden.

i
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Abbildung 4.8: Aufzeichnung der Spannung bei 2 mm Elektrodenabstand und maximaler
Spannung.

Mit Hilfe der Diagramme aus [22] oder durch Inter- bzw. Extrapolation der Tabel-
lenwerte aus [22] kann die Energie der geschétzten Spannung ermittelt werden. Die so
ermittelte Energie liegt im Regelfall unter der in Tabelle 2.5 beschriebenen sicher erreich-
baren Minimalenergie.

Bei Verwendung dieser Methode ist keine eindeutige Bestimmung der Mindestziind-
energie moglich. Kommt es zur Ziindung wurde jedoch nachgewiesen, dass die so erzeugte
Energie ausreicht, um die entsprechende Probe zu entziinden. Die Mindestziindenergie
der so untersuchten Probe entspricht daher entweder genau dieser Energie oder ist so
klein, dass sie mit dem MIE III nicht eindeutig ermittelt werden kann.

4.3.6 Versuchsdurchfiihrung

In Abbildung 4.9 ist der Bereich, in dem es zu einer Staubexplosion kommen kann, in
Abhéngigkeit von Staubkonzentration in Luft und Ziindenergie dargestellt. Die para-
belférmige Kurve zeigt die Abhéngigkeit der Ziindenergie von der Konzentration. Der
ziindfahige Bereich befindet sich oberhalb der parabelférmigen Kurve. Durch Versuche
gilt es, dass Minimum dieser Kurve und damit die Mindestziindenergie zu finden.
Dabei muss die zu untersuchende Probe zunéchst so gewdhlt werden, dass deren Kon-
zentration sicher im ziindfihigen Bereich liegt. Anschliefend wird die Energie, welche
zur Ziindung aufgewendet wird, solange halbiert, bis es zu einer eindeutige Nichtziin-
dung kommt (Abschnitt 2.2). Da nicht mit Sicherheit bestimmt werden kann, ob diese
ermittelte Energie die Mindestziindenergie ist und ob sich die Energie auf der auf- oder
absteigenden Seite der Parabel befindet, muss als nichstes die Konzentration bei gleich-
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Abbildung 4.9: Einfluss der Staubkonzentration auf die Mindesziindenergie [6]

bleibender Energie variiert werden. Fiihrt eine Anderung der Konzentration zu einer Ziin-
dung, wird anschliefend die Energie halbiert. Dieses Verfahren wird so lange wiederholt,
bis die Mindestziindenergie eindeutig bestimmt ist. Dies ist der Fall, wenn ausgehend von
einem Wertepaar aus Konzentration und Ziindenergie, eine Reduzierung der Energie so-
wie eine positive und negative Variation der Konzentration zu einer Nichtziindung fiihrt,
bei dem Wertepaar selbst jedoch eine Ziindung beobachtet wurde.

Das Experiment beginnt mit dem Abwiegen der Probe. Mit dem Gewicht der Probe
lasst sich die Konzentration der aufgewirbelten Staubprobe im Hartmann-Rohr ermitteln.
Die abgewogene Probe muss in den dafiir vorgesehenen Tiegel (K3) eingefiillt werden. An-
schliefsend wird das Hartmann-Rohr auf der entsprechenden Verankerung angebracht. Ist
dies geschehen, kann die Hochspannung am MIE III (H1) eingeschaltet werden. Daraufhin
muss erneut die Funkenspannung kontrolliert werden. Entspricht die Funkenspannung
nicht der gewiinschten Spannung, ist der Elektrodenabstand erneut anzupassen (siehe
Abschnitt 4.3.4). AbschlieRend wird die obere Offnung des Hartmann-Rohres verschlos-
sen. Dies geschieht mittels des daftir vorgesehen Deckels (E3) und dem entsprechenden
Filterpapier. Das Filterpapier wird dazu in den Deckel eingelegt. Der Deckel wird auf die
obere Offnung des Hartmann-Rohres montiert und ,handfest* verschraubt. Wird der De-
ckel nicht oder zu locker fixiert, besteht die Gefahr, dass sich das Filterpapier durch den
Druckanstieg beim Aufwirbeln der Probe 16st oder reist, obwohl es nicht zu einer Ziin-
dung gekommen ist. Ist der Deckel nicht richtig fixiert, kann er zudem bei einer Explosion
des Staub/Luft-Gemisches nach oben geschleudert werden.

Sind alle Voreinstellungen durchgefiihrt, kann die Staubprobe durch Driicken des , Air“
Knopfes auf der Fernbedienung (I3) aufgewirbelt werden. Dabei darf der obere Rand
der Staubwolke maximal bis zur verschlossenen oberen Offnung des Hartmann-Rohres
reichen. Wird ein Grofsteil der Staubwolke gegen das Filterpapier geschleudert, muss der
Luftdruck der eingeblasenen Luft reduziert werden. Das Anpassen des Luftdrucks erfolgt
mit dem dafiir vorgesehen Regler H3.
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Nach dem Aufwirbeln kann es zur Anhaftung des Staubes an den Innenwinden des
Hartmann-Rohres sowie an den Elektroden kommen. Die angehaftete Staubmenge fiihrt
zu einer Anderung der aufgewirbelten Staubmenge und somit zur Anderung der Kon-
zentration des Staub/Luft-Gemisches. Um die Versuche aufgrund dessen nicht vorzeitig
beenden zu miissen, kann durch leichtes Klopfen gegen das Hartmann-Rohr versucht
werden, den Staub von den Innenwénden und den Elektroden zu 16sen. Eine Staubprobe
darf dabei maximal fiinfmal aufgewirbelt werden. Der Staubverlust durch Undichtigkei-
ten am Hartmann-Rohr wiirden sonst zu einer Anderung der Konzentraion und damit
zu falschen Versuchsergebnissen fithren. Wird vor dem fiinften Versuch beobachtet, dass
die aufgewirbelte Staubmenge nicht mehr der urspriinglich eingefiillten entspricht, muss
der Versuch ebenfalls beendet werden. Kommt es zu einer Flammenerscheinung, welche
jedoch keine Ziindung darstellt (siehe Abschnitt 2.1), ist der Versuch ebenfalls zu been-
den. Um eine eindeutige Nichtziindung zu erhalten (siehe Abschnitt 2.2, kénnen daher
mehrere Durchgénge notwendig sein. Nach einer Ziindung (siehe Abschnitt 2.1) folgt das
weitere Vorgehen nach dem oben beschriebenen Verfahren.

Wihrend der Versuche muss der Flachschreiber eingeschaltet, der Papiervorschub ak-
tiviert und die Schreibfeder abgesenkt sein. Um spéter die genaue Spannung der Funken
zum Zeitpunkt der Aufwirbelung ausmessen zu kénnen, miissen die Aufwirbelungen auf
dem Auswertungsbogen des Flachschreibers markiert werden. Dies geschieht, wie in Ab-
bildung 4.7 zu sehen, mittels einer kleinen, héndisch eingetragen, waagerechten Markie-
rung neben der entsprechenden Spannungsspitze. Auf diese Weise kann bei der spateren
Auswertung die Spannung und somit die Energie einer Ziindung bzw. einer Nichtziindung
ermittelt werden.

Nach einem durchgefiihrten Versuch muss das Hartmann-Rohr gereinigt werden. Im
Idealfall ist ein griindliches Ausbiirsten mit einer Flaschenbiirste ausreichend. Bei einer
starkeren Verschmutzung, z. B. nach einer Ziindung, ist das Hartmann-Rohr komplett zu
reinigen. Verunreinigte Elektroden kénnen die Ergebnisse verfélschen bzw. das Einstellen
des Elektrodenabstandes erheblich erschweren. Die Elektroden miissen daher regelindfig
auf Verunreinigungen iiberpriift werden. Wurden Verunreinigungen festgestellt, kdnnen
diese mit feinem Schleifpapier entfernt werden.
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4.3.7 Mogliche Fehler und Lésungen

Waéhrend eines Versuches kénnen diverse, durch die Apparate verursachte, Fehler auftre-
ten. Diese Fehler sind oftmals durch ungewdhnliche Spannungsanzeigen auf dem Flach-
schreiber sowie am MIE IIT (K1) ersichtlich. Da ein Abbruch und Neustart des laufenden
Versuches oft mit einem erhebliches Zeitverlust verbunden ist, empfiehlt es sich, einige
Fehler wihrend des laufenden Versuches zu beheben.

In der folgenden Tabelle sind mogliche Fehler, welche beobachtet wurden, beschrieben
und Losungsmoglichkeiten aufgezeigt. Die dargestellten Fehler erheben keinen Anspruch

auf Vollstindigkeit.

Fehler

Losungsmoglichkeiten

Funken springen wahrend des Versuches
nach dem Aufwirbeln nicht mehr iiber.

Leicht gegen das Hartmann-Rohr klop-
fen, sodass moglicher Staub von den
Elektroden féllt.

Erneut Aufwirbeln.

Versuch abbrechen und Elektroden rei-
nigen.

Es ldsst sich keine gleichbleibende Span-
nung einstellen. Jeder Funke hat eine an-
dere Spannung.

FElektroden putzen.

Flektrodenabstand neu einstellen.
Wenn die Funkenfrequenz hoher als
1Hz ist, kann sich keine gleichbleibende
Energie einstellen.

Die gewiinschte Spannung lasst sich nicht
einstellen. Der Funke springt entweder zu
frith, zu spéat oder gar nicht iiber.

Flektroden putzen.

Gewlinschte Spannung am Spannungs-
regler L1 einstellen — Elektrodenab-
stand soweit es geht anpassen — Span-
nung am Spannungsregler L1 erho-
hen, bis Funke bei gewiinschter Energie
iberspringt (Kontrolle auf dem Flach-
schreiber)

Diese Methode kann zu unsicheren Ergebnissen
fithren, da die Spannung an den Elektroden iiber
die gewiinschte Spannung hinaus steigen kann. Ein
zu grokes Uberschreiten der gewiinschten Span-
nung ist daher zu vermeiden.
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Fehler

Lésungsmoglichkeiten

Die Spannung 1ddt von Beginn an nicht
vollstdndig auf.

e Kontrollieren, ob Kondensatorstangen
richtig aktiviert sind.

e Kontrollieren, ob nur ein ,Row Selec-
tor” aktiviert ist.

e Wenn dies nicht zur Lésung fiihrt, ver-
suchen, die gewiinschte Energie mit ei-
ner anderen Einstellung zu erzeugen.

Die Spannung 14dt nach dem Aufwirbeln
nicht mehr komplett auf.

e Hochspannung am MIE IIT ausschal-
ten (H1) — warten bis an den Elek-
troden keine Spannung mehr anliegt —
anschlieltend Hochspannung wieder ein-
schalten (H1)

e Wenn der Fehler mehrmals bei den glei-
chen Einstellungen auftritt und sich
nicht beheben ldsst, ist es besser die
Energie mit einer anderen Einstellun-
gen zu erzeugen.

Die auf dem Flachschreiber angezeig-
te Spannung stimmt nicht mit der am
MIE III angezeigten Spannung (K1) tiber-
ein bzw. steigt wahrend des Versuches
sprunghaft an.

e Am Flachschreiber mittels, des Stellra-
des (02), Nullpunkt iiberpriifen. Mog-
licherweise wurde das Stellrad unbeab-
sichtigt betatigt.

e Versuch abbrechen und die Spannungs-
skala neu erstellen.

Die Zeit, bis die Spannung aufgeladen ist,
ist sehr lang.

e Versuchen, die Energie mit weniger
Kondensatoren zu erzeugen.

Beim Erstellen der Spannungsskala f&llt
auf, dass der Abstand zwischen ganzzah-
ligen Spannungen unterschiedlich grof ist.

e Versuchen, die Energie mit anderen
Einstellungen zu erzeugen.

e Wenn dies nicht erfolgreich ist, das Ex-
periment abbrechen. Alle Gerite aus-
schalten und die Versuche an einem an-
derem Tag fortsetzen.
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5 Zusammenfassung

5.1 Versuchsauswertung

Die Mindestziindenergie von Mikrokristalliner Cellulose konnte nicht bestimmt werden,
da es bei der Untersuchung des Reinstoffes auch bei hohen Energien zu keiner Ziin-
dung des Staubes gekommen ist. Ergebnisse konnten nur fiir das Staubgemisch mit 95 %
Mikrokristalliner Cellulose und 5% Dimenhydrinat ermittelt werden. Es wurde dabei
beobachtet, dass sich die wesentlich gréferen Staubpartikel der Mikrokristallinen Cellu-
lose weiter im Hartmann-Rohr ausbreiteten, als das Dimenhydrinat. Das Staubgemisch
war somit im Hartmann-Rohr nicht homogen verteilt. Der Anteil des 5 %ig zugemisch-
ten Dimenhydrinat wiirde ohne die Mikrokristalline Cellulose eine Konzentration von
ca. 33,4g/m? aufweisen und damit iiber der ermittelten unteren Explosionsgrenze von
Dimenhydrinat liegen. Da eine Entmischung beobachtet wurde, kann nicht mit eindeu-
tiger Sicherheit gesagt werden, ob bei der Ziindung des Staubgemisches Mikrokristalline
Cellulose / Dimenhydrinat das Staubgemisch oder nur das Dimenhydrinat zu den beob-
achteten Ziindungen beigetragen hat. Aus den Ergebnissen kann deshalb keine Formel
abgeleitet werden, welche die Mindestzlindenergie von Stduben beschreibt.

Die Untersuchung von Magnesiumstearat und Dimenhydrinat ergab eine dhnliche Min-
destziindenergie beider Stiube. Aufgrund der Ahnlichkeit der Mindestziindenergien der
Stoffe, wire es unmoglich den Einfluss auf die Mindestziindenergie, welcher durch das
Mischen beider Stoffe entstehen wiirde, zu ermitteln. Es konnte nicht sicher festge-
stellt werden, ob ein moglicher Einfluss durch das Mischen der Stoffe oder durch Mess-
ungenauigkeiten verursacht wird. Eine Formel zur Bestimmung der Mindestziindenergie
von Staubgemischen auf Grundlage dieser Werte wiirde, wenn iiberhaupt, nur mit ei-
ner extrem hohen Ungenauigkeit entwickelt werden kénnen. Auf eine Untersuchung des
Staubgemisches 95 % Magnesiumstearat / 5% Dimenhydrinat wurde daher verzichtet.

Die ermittelten Mindestziindenergien von Povidon und Dimenhydrinat weichen deut-
lich voneinander ab. Die Entwicklung einer Formel zur Berechnung der Mindestziindener-
gie von Staubgemischen konnte so theoretisch moglich sein. Entgegen der grundsétzlichen
Annahme, dass sich die Mindestziindenergie eines Staubgemisches innerhalb eines Berei-
ches bewegt, dessen Grenzen die Mindestzlindenergien der Reinstoffe des Staubgemisches
bilden, ist die Mindestziindenergie des Staubgemisches (95 % Povidon und 5 % Dimenhy-
drinat) wesentlich hoher als die der beteiligten Reinstoffe. Die Entwicklung einer Formel
zur Bestimmung der Mindestziindenergie von Staubgemischen war somit nicht mdoglich.
Zudem konnte eine solche Formel mit den zur Verfiigung stehenden Stduben nicht va-
lidiert werden. Zusétzlich wurde, dhnlich wie bei den Versuchen mit Mikrokristalliner
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Cellulose, auch bei Versuchen mit Povidon und Dimenhydrinat beim Aufwirbeln der
Staubmischung eine Entmischung der Stoffe beobachtet. Die Entmischung war zwar nicht
so deutlich wie bei Mikrokristalliner Cellulose, konnte aber dennoch zu einer Abweichung
der gemessenen Mindestziindenergie fiihren.

Mit den verwendeten Stduben ist die Entwicklung einer Formel zur Bestimmung der
Mindestziindenergie von Staubgemischen nicht méglich.
Zudem ist die MIE III Versuchsapparatur aufgrund

e der grofien Unsicherheit bei der Bestimmung von Ziindenergien von weniger als
4,82mJ,

e der komplizierten Handhabung,

e ciner ungenauen Auswertung der tatsidchlichen Funkenspannung (analoger Flach-
schreiber),

e fehlender Moglichkeit das Aufwirbeln des Staubes und den Ziindfunken zu synchro-
nisieren und somit fehlender Beriicksichtigung der Ziindverzugszeit und

e cinem systembedingten Elektrodenabstand von weniger als 6 mm mit einer einher-
gehenden Verfilschung der Mindestziindenergie

nur bedingt fiir die themengebende Untersuchung, bei den verwendeten Stéuben, geeig-
net.

5.2 Ausblick

5.2.1 Hinweise zu zukiinftigen Untersuchungen der Mindestziindenergie
von Staubgemischen

Aus der vorliegenden Arbeit sind Hinweise fiir zukiinftige Versuche zur Herleitung einer
mathematischen Beziehung fiir die Bestimmung der Mindestzlindenergie von Staubge-
mischen ableitbar. Es ist denkbar, mit einer noch zu entwickelnden Formel die Mindest-
ziindenergie von Staubgemischen zu errechnen. Die Entwicklung einer solchen Formel
ist allerdings nicht moglich, wenn die Mindestziindenergie der Ausgangsstoffe zu nahe
beieinander liegen.

Die Mindestziindenergien von den Reinstduben, welche fiir eine Staubmischung verwen-
det werden, sollten sich daher, bei zukiinftigen Untersuchungen zu demselben Thema,
deutlich voneinander unterscheiden.

Es zeigte sich, dass sich Staubgemische beim Aufwirbeln entmischen, wenn die Partikel-
grofe der einzelnen Stdube deutlich voneinander abweicht. Dadurch kann es zur Ziindung
von nur einem Staub aus dem Staubgemisch kommen. Eine eindeutige Aussage zur Min-
destziindenergie des Staubgemisches ist damit allerdings nicht moglich. Um nach dem
Aufwirbeln eine moglichst homogene Vermischung zu erzielen, sollten daher die Partikel-
grofe der zu mischenden Stdube anndhernd identisch sein. Auch das Staubungsverhalten
der vermischten Staube sollte vergleichbar sein.
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5.2.2 Stochastische Berechnung der Mindestziindenergie

Aus statistischer Sicht ist die Eintrittswahrscheinlichkeit einer Nichtziindung nur von
der Anzahl der Versuche (n) und der Ziindwahrscheinlichkeit (p,) abhingig. Wird fiir
die Eintrittswahrscheinlichkeit einer Nichtziindung (Pyz) ein beliebiger Wert (zwischen
Null und Eins) festgelegt, kann die unbekannte Ziindwahrscheinlichkeit (p,) in Abhén-
gigkeit von der Versuchsanzahl aus einem, wie in Abbildung 2.1 dargestellten, Diagramm
ermittelt werden. Selbiges Ergebnis ergibt sich, wenn Formel 2.3 nach der Ziindwahr-
scheinlichkeit (p,) umgestellt wird.

P = 1-— \n/ PNZ (51)

Wire es nun moglich fiir jeden Staub die Abhéingigkeit der Ziindwahrscheinlichkeit von
der Ziindenergie am ziindwilligsten Gemisch zu ermitteln, konnte die Mindestziindenergie
eines jeden Staubes berechnet werden. Der genaue Verlauf von kleineren Ziindwahrschein-
lichkeiten als der Ziindwahrscheinlichkeit der Mindestziindenergie ist dabei vernachlis-
sighbar. In Abbildung 5.1 ist dies veranschaulicht.

[~
=]

Zundwahrscheinlichkeit [%/%]

o 02 103 b
Zindenergie Wy  [mJ]

Abbildung 5.1: *1 Ziindwahrscheinlichkeit an der Mindestziindenergie; *2 Bereich kann
vernachlassigt werden; *3 Ziindwahrscheinlichkeit der Mindestziindener-
gie wenn, die Graphen den Verlauf der Ziindwahrscheinlichkeit am ziind-
willigsten Gemisch zeigen [modifizierte Darstellung aus [6]]

Die Entwicklung eines Verfahrens zur Bestimmung der Abhéngigkeit der Ziindwahr-
scheinlichkeit von der Ziindenergie wére sinnvoll, wenn mit einem solchen Verfahren der
Verlauf der Ziindwahrscheinlichkeit am ziindwilligsten Gemisch bestimmt werden kann
und der Arbeitsaufwand dieses Verfahrens geringer ist als jener, welche die experimentelle
Bestimmung der Mindestziindenergie einfordert.
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A Anhang Ziindungen und
Flammenerscheinungen

A.1 Ziindung hoher Heftigkeit

Abbildung A.1: Ziindung hoher Heftigkeit.



A.2 Ziindung mittlerer Heftigkeit

Abbildung A.2: Eindeutige Ziindung.
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A.3 Ziindung geringer Heftigkeit

Abbildung A.3: Nicht das ganze Hartmann-Rohr ist von Flammen ausgefiillt.
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A.4 Ziindung sehr geringer Heftigkeit

Abbildung A.4: Teil 1 Flammenreaktion welche gerade noch als Ziindung gewertet wer-
den kann.
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t =48 5:ms

t =1462,6 ms t =4%75,0 ms

t =487,5ms

Abbildung A.5: Teil 2 Flammenreaktion welche gerade noch als Ziindung gewertet wer-
den kann.



A.5 Flammenerscheinung ohne Ziindung

t=100,0 ms

Abbildung A.6: Flammenerscheinung iiber den Elektroden (keine Ziindung).
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A.6 Flammenerscheinung zwischen den Elektroden

t=12.5 ms

Abbildung A.7: Flammenerscheinung zwischen den Elektroden (keine Ziindung).
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B Anhang Eintrittswahrscheinlichkeit
einer Nichtziindung

Tabelle B.1: Eintrittswahrscheinlichkeit einer Nichtziindung (P(0|pz,n)), Ziindwahr-
scheinlichkeit p, fiktiv gewahlt.

n (Anzahl | p. = P2 = P2 = pe = P2 = e = P2 = Pz = Pz = P2 =
Versuche 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07 0,08 0,09 0,1
1 0,0000 0,9800 0,9700 0,9600 0,9500 0,9400 0,9300 0,9200 0,9100 0,9000
2 0,9801 0,9604 0,9409 0,9216 0,9025 0,8836 0,8649 0,8464 0,8281 0,8100
3 0,9703 0,9412 0,9127 0,8847 08574 0,8306 0,8044 0,7787 0,7536  0,7290
4 0,9606 0,9224 0,8853 0,8493 0,8145 0,7807 0,7481 0,7164 0,6857 0,6561
5 0,9510 0,9039 0,8587 0,8154 0,7738 0,7339 0,6957 0,6591 0,6240 0,5905
6 0,9415 0,8858 0,8330 0,7828 0,7351 0,6899 0,6470 0,6064 0,5679 0,5314
7 0,9321 0,8681 0,8080 0,7514 0,6983 0,6485 0,6017 0,5578 0,5168 0,4783
8 0,9227 0,8508 0,7837 0,7214 0,6634 0,6096 0,5596 0,5132 0,4703 0,4305
9 0,9135 0,8337 0,7602 0,6925 0,6302 0,5730 0,5204 0,4722 0,4279 0,3874
10 0,9044 0,8171 0,7374 0,6648 0,5987 0,5386 0,4840 0,4344 0,3894 0,3487
11 0,8953 0,8007 0,7153 0,6382 0,5688 0,5063 0,4501 0,3996 0,3544 0,3138
12 0,8864 0,7847 0,6938 0,6127 0,5404 0,4759 0,418 0,3677 0,3225 0,2824
13 0,8775 0,7690 0,6730 0,5882 0,5133 0,4474 0,3893 0,3383 0,2935 0,2542
14 0,8687 0,7536 0,6528 0,5647 0,4877 0,4205 0,3620 0,3112 0,2670 0,2288
15 0,8601 0,738 0,6333 0,5421 0,4633 0,3953 0,3367 0,2863 0,2430 0,2059
16 0,8515 0,7238 0,6143 0,5204 0,4401 0,3716 0,3131 0,2634 0,2211 0,1853
17 0,8429 0,7093 0,5958 0,4996 0,4181 0,3493 0,2912 0,2423 0,2012 0,1668
18 0,8345 0,6951 0,5780 0,4796 0,3972 0,3283 0,2708 0,2229 0,1831 0,1501
19 0,8262 0,6812 0,5606 0,4604 0,3774 0,3086 0,2519 0,2051 0,1666 0,1351
20 0,8179 0,6676 0,438 0,4420 0,3585 0,2901 0,2342 0,1887 0,1516 0,1216
21 0,8097 0,65643 0,5275 0,4243 0,3406 0,2727 0,2178 0,1736 0,1380 0,1094
22 0,8016 0,6412 0,5117 0,4073 0,3235 0,2563 0,2026 0,1597 0,1256 0,0985
23 0,7936 0,6283 0,4963 0,3911 0,3074 0,2410 0,1884 0,1469 0,1143 0,0886
24 0,7857 0,6158 0,4814 0,3754 0,2920 0,2265 0,1752 0,1352 0,1040 0,0798
25 0,7778 0,6035 0,4670 0,3604 0,2774 0,2129 0,1630 0,1244 0,0946 0,0718
26 0,7700 0,914 0,4530 0,3460 0,2635 0,2001 0,1516 0,1144 0,0861 0,0646
27 0,7623 0,5796 0,4394 0,3321 0,2503 0,1881 0,1409 0,1053 0,0784 0,0581
28 0,7547 0,5680 0,4262 0,3189 0,2378 0,1768 0,1311 0,0968 0,0713 0,0523
29 0,7472 0,5566 0,4134 0,3061 0,2259 0,1662 0,1219 0,0891 0,0649 0,0471
30 0,7397 0,5455 0,4010 0,2939 0,2146 0,1563 0,1134 0,0820 0,0591 0,0424
31 0,7323 0,5346 0,3890 0,2821 0,2039 0,1469 0,1054 0,0754 0,0537 0,0382
32 0,7250 0,5239 0,3773 0,2708 0,1937 0,1381 0,0981 0,0694 0,0489 0,0343
33 0,7177 0,5134 0,3660 0,2600 0,1840 0,1298 0,0912 0,0638 0,0445 0,0309
34 0,7106 0,5031 0,3550 0,2496 0,1748 0,1220 0,0848 0,0587 0,0405 0,0278
35 0,7034 0,4931 0,3444 0,2396 0,1661 0,1147 0,0789 0,0540 0,0369 0,0250
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Tabelle B.2: Eintrittswahrscheinlichkeit einer Nichtziindung (P(0[pz,n)), Ziindwahr-
scheinlichkeit p, aus Versuchen ermittelt.

n (Anzahl | p, = Pz = Pz = Pz =
Veruche) | 0,0769 0,091 0,143 0,5
0,9231 0,9090 0,8570 0,5000
08521 0,8263 07344 0.2500
0,7866 0,7511 0,6294 0,1250
0,7261 0,6827 0,5394 0,0625
0,6703 0,6206 04623 0,0313
0,6187 0,5641 0,3962 0,0156
05711 05128 0,3395 0,0078
0,5272 0,4661 0,2910 0,0039
0,4867 0,4237 0,2494 0,0020
0,4492 0,3852 0,2137 0,0010
0,4147 0,3501 0,1831 0,0005
0,3828 0,3182 0,1570 0,0002
0,3534 0,2893 0,1345 0,0001
0,3262 0,2630 0,1153 0,0001
0,3011 0,2390 0,0988 0,0000
02780 02173 0,0847 0,0000
0,2566 0,1975 0,0726 0,0000
0,2369 0,1795 0,0622 0,0000
0,2186 0,1632 0,0533 0,0000
0,2018 0,1483 0,0457 0,0000
0,1863 0,1348 0,0391 0,0000

NN = = = = = = =l s e
— S © 00T T W= o © 00D O kW=

22 0,1720 0,1226 0,0335 0,0000
23 0,1588 0,1114 0,0287 0,0000
24 0,1465 0,1013 0,0246 0,0000
25 0,1353 0,0921 0,0211 0,0000
2% 0,1249 10,0837 0,0181 0,0000
27 0,1153 0,0761 0,0155 0,0000
28 0,1064 0,0691 0,0133 0,0000
29 0,0082 0,0629 0,0114 0,0000
30 0,0907 0,0571 0,0098 0,0000
31 0,0837 0,0519 0,0084 0,0000
32 0,0773 0,0472 0,0072 0,0000
33 0,0713 0,0429 0,0061 0,0000
34 0,0658 0,0390 0,0053 0,0000

w
ot

0,0608 0,0355 0,0045 0,0000
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C Anhang Mailverkehr / Stellungnahme
Chilworth

Paul Thiele

Betreff: WG: RE: Questions on MIE testing

Original-Nachricht --------

Betreff:RE: Questions on MIE testing
Datum:Thu, 12 Sep 2013 12:57:29 +0000
Von:Declan Cowhig <dcowhig @chilworthglobal.com>
An:dieter.gabel @ovgu.de <dieter.gabel @ovgu.de>

Hi Dieter

Sorry for the delay in responding.

The important thing to remember with the MIE apparatus is that :

D

2)

3)

When the unit is sparking, the timing (determined by how high you have the voltage set to) must be of
discrete slow nature (about 1 second gap when audibly listening although this is only rule of thumb. If
sparking is 1/10ths of a second or every 0.5 seconds then recovery time will be slower). What you are
experiencing on the chart recorder is rapid arcing and you cannot tell a consistent level at the point of
breakdown because your arcing is very fast. This is ok when purely carrying out some functionality testing
but is not really great for testing and obtaining reliable values as shown in graph 1. The chart recorder
response will not be fast enough to keep up with rapid arcing so what you need to do is slow the arcing
down.

It is important to note that with the trickle charge method of testing, i.e arc, capacitor charge up, arc again,
capacitor charge up etc that the way you conduct the test is important. At Chilworth the value of energy we
would like to test at is looked up and relevant capacitor selected (it is important to note that where 8 is
identified on the energy look up graphs that this means select capacitors 1,2,3,4,5,6,7,8 on that row and
NOT just 8). The relevant row selector must be selected AND only select one row at a time. Capacitors are
selected with voltage OFF since otherwise internal MIE unit arcing could occur.

Then the voltage is adjusted upwards until breakdown occurs AND THEN the voltage is backed off just
enough so that breakdown does not occur. We then disperse the powder up past the arc gap and it is the
turbulence nature of the powder passing the electrodes which creates the arc across the electrodes. We find
this much more true to life in a real situation.

Sometimes it is necessary (with high voltage off) to adjust the arc gap to get the desired energy. It is also
important to note that a coating of powder on the electrodes can actually make suppression of the arc very
easy and through turbulence the arc can occur. So, for instance if you wanted to test at 500mJ | would
select, for example, capacitors 1-8 on the 1 nF row at 11 Kv (505 mJ actual), then 100mJ e.g capacitor 1 at 13
kV (spark gap opened or reduced as required — 102mJ actual). If it proved difficult to suppress the spark |
would disperse once onto the electrodes and use this coating to my advantage but it depends on the
powder.

Of course if the energy or concentration of powder is right and it is conducive to ignition then ignition will
indeed occur. It is easy to see on the chart recorder the point at which the ignition occurs but you have to
start will suppressed spark or slower arcing intervals

The difference between analogue device and the value on the chart recorder should be the same BUT ONLY
when in a static condition. When arcing this is due to the inertia of the pointer — you are right. Please note
that the top tray analogue meter is more for guidance and trouble shooting. It is the chart recorder that is
important. If you have a known calibrated voltage meter then put it to the DC range and measure the
equivalent dc voltage across the red and the black recorder output sockets. The chart recorder pen needs to
align with the digital voltmeter on these terminals. ?nce set up then you do not need the digital meter. For



instance 0 volts =0 kV, 1V =10 kV and 1.5 V = 15kV (although the power supply is deliberately restricted and
will not quite hit that).

You can also purchase a DC high voltage digital meter for cross checking the high voltage output if you like. |
can quote for that if it is ever of interest once you have familiarised yourself with the equipment

4) Itis important to note that every powder is naturally different from moisture content, particle size, some
are very sticky, some very conductive or very insulating. This can present various difficulties in how easy
they are to test. Sometimes you have to clean the acrylic tube (soapy warm water only and NOT acetone)
and dry them thoroughly/clean the electrodes much more often after a few shots. Other times you can
perform 20 dispersions quite happily. The optimal voltages for starting testing are generally 8 - 13 kV but it
depends on various factors. Your experiences with graph 4 are most probably because cleaning needs to be
done more often. Try cleaning and just sparking again without dispersing and then suppress sparking by
backing off the voltage and then disperse. See what happens. Our technicians have been practising for
years. An insulated rod to knock off particularly “sticky” powders is ideal and necessary sometimes to aid
the testing and aids arcing. Of course if that does not make life easier for certain powders then you have to
dismantle the electrodes and clean + do the tube as well. We also use an industrial Hepa filter type vacuum
cleaner to dispose of unspent or spent powder before the next refill of dust concentration.

5) Again, start with a clean tube/electrodes and practice the above. As pointed out, products can perform
strangely. It is important to note that if you test metal very dense powders then you may need higher
dispersion pressure to get the product up past the electrodes. Similarly if you have an extremely fine white
“fluffy” powder, for example, and even when placing it gently into the dispersion cup a mist or cloud of
powder appears above the cup then you may have to reduce the air pressure so that on the first dispersion
you do not lose all your product up on the filter paper. You may also find yourselves testing a very “static”
product and these can have a tendency to stick and “track the voltage” around the tube. My suggestion is to
try various products e.g dried icing sugar, lycopodium, Niacinamide etc etc just to get a feel for how various
powder perform.

Due to the fact that we test so many wide and varied powders we like the versatility of being able to alter the
pressure, the voltage, the capacitance and the gap. All these can be used to research product ignition
characteristics.

I hope this is of some help to you Dieter

Best regards

Declan

From: Dieter Gabel [mailto:dieter.gabel@ovgu.de]
Sent: 30 August 2013 12:26

To: Declan Cowhig

Subject: Questions

Dear Declan,

I have some doubts operating the MIR III.

Could you please answer the question in the document attached to this email or forward them to someone
who could help.

Thank You!

Best regards

Dieter Gabel
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1. The first picture is showing that the measured voltage is constantly dropping; no dust was
blow through the tube, just the sparks were generated
Set-up values: 2*¥10nF; 9,6kV
Is this a normal behavior?
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2. If the ninth 1nF capacitor is activated the voltage is dropping and no sparks are generated
any more.
Set-up values: 8*1nF at Point I; 9*1nF at Point II; 12,6kV
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3. There is sometimes a significant difference between the voltage displayed by the analogues
device and the value of the chart recorder.
Is this just due to the inertia of the pointer?
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4. Sparks are generated at the given values. After whirling up dust in the tube the capacitors are
not charged to the set-up voltage any more (points indicated with 1) and no sparks are

generated.
Set-up values: 8*1nF ; 14,2kV
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Switching On/Off and cleaning does not always recover “normal” behavior. How could this
be?

5. After whirling up the dust, sparks are generated at lower voltages for several seconds

How could this behavior be explained?
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D Anhang Protokolle Versuchsergebnisse

D.1 Versuchsergebnisse Mindestziindenergie von

Magnesiumstearat
Energie Konzentration . Konzentration
. . Energie . "
Zandung Zindung nicht Ziindung [mJ] nicht Zindung
[mJ] [g/m?] [g/m?]
604,00 45,00 404,00 44,81
492,35 45,00 546,25 45,19
454,00 45,75 556,75 45,45
454,00 38,25 394,23 45,00
446,70 29,25 432,10 45,00
381,40 36,75 402,58 30,38
454,00 74,25 346,35 37,88
307,00 75,00 7,93 75,00
155,00 75,00 5,36 127,25
71,00 75,00 5,36 95,00
35,00 75,00 7,99 95,25
17,48 74,25 7,93 150,75
7,93 127,50 10,05 196,25
10,05 149,25
15,70 197,25
Ermittlung Mindestziindenergie
Magnesiumstearat
700,00
600,00
8
500,00
XX X
(@)
= D Q
T 40000 0018
.:_’n [0}
5
£ 300,00
200,00
X
100,00
X
X
0,00 o) o) & o &
30,00 50,00 70,00 90,00 110,00 130,00 150,00 170,00 190,00 210,00
Konzentration [g/m?] X Zndung
O Nichtziindung

Mindestziindenergie MZE1 7,93 m)
Mindestziindenergie MZE2 5,36 m)

MZE1: Kleinste ermittelte Energie, bei der eine Zindung moglich ist
MZE2: GroRte ermittelte Energie, bei der keine Ziindung erfolgt
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D.2 Versuchsergebnisse Mindestziindenergie von Povidon

Energie Konzentration Energie Konzentration
Zundung Zundung nicht Zindung  nicht Zindung
[m)] [g/m’] [mJ] [g/m?]
972,40 225,75 14,18 228,00
500,80 227,25 14,18 300,50
255,00 230,25 14,18 152,85
126,40 228,00 35,17 152,70
73,39 224,25 35,06 301,50
35,06 225,00
Ermittlung Mindestziindenergie
Povidon
1200,00
1
000,00 %
800,00
E
%’ 600,00
@
& X
400,00
200,00
X
0,00 B GG 8
30,00 80,00 130,00 180,00 230,00 280,00 330,00
Konzentration [g/m?] X Zlndung
O Nichtziindungen
Mindestziindenergie MZE1 35,06 m)
Mindestziindenergie MZE2 14,18 m)J

MZE1: Kleinste ermittelte Energie bei der eine Zindung moglich ist
MZE2: Groste ermittelte Energie bei der keine Ziindung erfolgt
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D.3 Versuchsergebnisse Mindestziindenergie von
Mikrokristalline Cellulose

Energie Konzentration Energie Konzentration
Ziundung Zundung nicht Ziindung nicht Ziindung
[mJ] [g/m?] [mJ] lg/m?]
454,00 75,50
451,57 225,00
1011,00 525,38
1011,00 299,63
1011,00 413,50
1006,18 226,88
1004,57 132,50
1011,00 600,45
1011,00 753,00
Ermittlung Mindestziindenergie
Mikrokristalline Cellulose
1200
1000 D d O o) d o O
800
£
'n;!n 600
@
&
(@) @
400
200
0
30,00 130,00 230,00 330,00 430,00 530,00 630,00 730,00 830,00
Konzentration [g/m?] » Zlindung
O Nichtziindung

Mindestziindenergie MZE1 m)
Mindestziindenergie MZE2 mJ)

MZE1: Kleinste ermittelte Energie, bei der eine Zindung moglich ist
MZE2: GroRte ermittelte Energie, bei der keine Zindung erfolgt
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D.4 Versuchsergebnisse Mindestziindenergie von
Staubgemisch Dimenhydrinat / Povidon

Energie Konzentration Energie Konzentration

Zindung Zundung nicht Ziindung  nicht Ziindung
[mJ] [g/m?] [mJ] lg/m’]
104,00 225,00 104,00 151,65
75,90 226,50 50,40 226,25
75,90 263,25 50,40 264,00
75,90 186,00 75,90 299,75
62,92 225,75 62,54 270,75
62,92 190,31
75,90 151,75

Ermittlung Mindestziindenergie
Dimenhydrinat in Povidon

120,00
© ZaS
100,00
80,00
© X X @
E‘ ) X
o (0]
§ 60,00
0
S @) ©)
40,00
20,00
0,00
30,00 80,00 130,00 180,00 230,00 280,00 330,00
Konzentration [g/m?] X Zindung
O Nichtziindung
Mindestziindenergie MZE1 62,92 mJ
Mindestziindenergie MZE2 50,40 mJ

MZE1: Kleinste ermittelte Energie, bei der eine Ziindung moglich ist
MZE2: GroRte ermittelte Energie, bei der keine Ziindung erfolgt
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D.5 Versuchsergebnisse Mindestziindenergie von
Staubgemisch Dimenhydrinat / Mikrokristalliner

Cellulose
Energie Konzentration Energie Konzentration
Ziundung Zindung nicht Ziindung nicht Ziindung
[mJ] [g/m?] [m)] [g/m?]
1011,00 602,25 1011,00 104,80
499,00 669,23 1001,80 300,75
1006,18 451,13
255,00 600,75
244,40 749,50
499,00 751,00
499,00 452,81
Ermittlung Mindestziindenergie
Dimenhydrinat in Mikrokristalliner Cellulose
1200,00
1000,00 o o o
800,00
E
2 600,00
g
w O X (0)
400,00
O o)
200,00
0,00
30 130 230 330 430 530 630 730 830
Konzentration [g/m?] » Zlndung
O Nichtziindung

Mindestziindenergie MZE1 499,00 m)J
Mindestziindenergie MZE2 244,40 m)J

MZE1: Kleinste ermittelte Energie, bei der eine Ziindung moglich ist
MZE2: GroRte ermittelte Energie, bei der keine Ziindung erfolgt
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E Anhang Fehlerermittlung

In den folgenden Tabellen ist der Fehler ermittelt, welcher durch die Interpolation der
Energiewerte innerhalb der Energietabellen [22] entstanden ist. Dazu wurde zunéchst
der Energiewert aus den Energietabellen mit dem Energiewert, welcher durch die Angabe
der genauen Kapazitdten der Kondensatoren errechnet wurde, verglichen. Im unteren Teil
einer jeden Tabelle ist fiir jeden Kondensator aufgezeigt, bei welcher Spannung der Fehler
des interpolierten Energiewertes, im Vergleich zum errechneten Energiewert, maximal
wird. Dieser Fehler wurde dabei als absoluter und relativer Wert angegeben. Ferner ist
der maximale Fehler der jeweiligen Kondensatorzeile ersichtlich.

In der Tabelle der 100 pF ist zu sehen, dass der maximale Fehler 9,06 % betrégt. Dieser
Fehler tritt bei einer Energie von 24,6 mJ auf. Da diese Energie vorwiegend mit der 25 pF
Kondensatorzeile erzeugt wird, ist eine Umgehung diese Fehlers auf einfache Art und
Weise méglich. Eine gesonderte Betrachtung bzw. der Versuch diesen Fehler zu beheben,
ist daher nicht nétig.

Da in den Energietabellen bei der 1 nF und 10nF Kondensatorzeile keine Streukapazi-
tat (Stary Rail) angegeben war, fand die Streukapazitit der genannten Kondensatorzeilen
wihrend der Experimente infolgedessen keine Anwendung. Insofern konnte in diesem Fall
auf eine Fehlerbetrachtung verzichtet werden.
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E.1 Fehler durch Interpolation 25 pF Kondensatorzeile
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E.2 Fehler durch Interpolation 100 pF Kondensatorzeile
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E.3 Fehler durch Interpolation 1 nF Kondensatorzeile
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E.4 Fehler durch Interpolation 10 nF Kondensatorzeile
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