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(67) Die Erfindung betrifft ein Keramikfilter zur Gasfiltration, insbesondere zur Gasfiltration im Sterilberaich der
Humanmedizin und ein Verfahren zu dessen Herstellung. Ziel und Aufgabe besteht in der Schaffung einer
Cordieritkeramik mit ho* aren Gebrauchseigenschaften. GemaB der Erfindung besteht der Keramikfilter aus einem
Spriihgranaliengeriist mit einem Porenvolumen von etwa 40% und PorengroBen von 7,5 nm bis 10000 nm, das aus
einem im gebrauchsfihigen Zustand erharteten, vor seiner Fertigstellung zuerst zerstaubungstrockenem, dann
breiigem Sprithgranulat in der Zusammensetzung von Kaolin, Speckstein und Aluminiumoxid/Aluminiumhydroxid
hergestellt ist.
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Patentanspriiche:

1.
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Keramikfilter zur Gasfiltration, insbesondere zur Sterilfiltration in medizinischen Bereichen, dessen
Werkstoff Cordieritkeramik ist, gekennzeichnet dadurch, daB es aus einem Spriihgranaliengerust
mit einem Porenvolumen von etwa 40% und Porengrofien von 7,5nm bis 10000nm besteht.
Keramikfilter nach Anspruch 1, gekennzeichnetdadurch, daR das Sprithgranaliengeriist aus einem
im gebrauchsfahigen Zustand erharteten, vor seiner Fertigstellung zuerst zerstaubungstrockenem,
dann breiigem Spriihgranulat besteht, welches aus einem Gemisch mehrerer Siebfiltrationen unter
0,3mm aus Kaolin, Spreckstein, Aluminiumoxid und Aluminiumhydroxid hergestellt ist.
Keramikfilter nach Anspruch 2, gekennzeichnet dadurch, dal das Sprithgranulat nach seiner
Aufbereitung als Schlicker unter Zugabe eines Porenbildners und eines Verformungshilfsstoffes
mit diesem vermischt ist.
Keramikfilter nach Anspruch 2 und 3, gekennzeichnet dadurch, daR die priihgranalien zu 86%
KorngréRen von 0,2mm bis 0,225mm aufweisen.
Keramikfilter nach Anspruch 1 bis 4, gekennzeichnet dadurch, daR die Silikatanalyse des
Werkstoffes Cordicritkeramik wie folgt lautet:

Si0,... 43 bis 51% .

Al,O;... 34,4 bis 355%

MgO... 13,56 bis 145%

F9203 oo 0,34 bis 0,38 %

TiO,... 0,15 bis 05%

Na,0... 0,1 bis 0,25%

K,0... 0,1 bis 0,15%

CaO... 0,056 bis 0,06%
Keramikfilter nach Anspruch 1 bis 5, gekennzeichnet dadurch, daf? die Porositat des Keramikfilters
maximal 43%.und die spezifische innere Oberfléche des Porenraumes etwa 50m?/g betragt.
Verfahren zur Herstellung von Filtermaterial aus dem Werkstoff Cordieritkeramik, gekennzeichnet
dadurch, daR ein Gemisch von 40% Kaolin, 42% Speckstein und 18% Aluminiumoxid/
Aluminiumhydroxid bei einem Feststoff-Fliissigkeits-Mahlverhaitnis von 1:1 zu einem Schlicker
aufbereitet und dieses durch Zerstdubungstrocknung zu einem Spriihgranulat hergestellt wird, das
mit 15% Ausbrennstoff, der als Porenbildner wirkt und einem PreRhilfsmittel, das als
Verformungshilfsstoff wirkt, vermischt, dannin durch Pressung bei einem Verhéltnis von Rohdichte
2u Reindichte gleich 0,75 verdichtet, bis zu einer Dichte von 1,3 bis 1,4g/cm® trocken gepref3t und
anschlieRend bei 1670K gesintert wird.
Verfahren nach Anspruch 7, gekennzeichnet dadurch, dai® als PreRhilfsmittel Olein verwendet wird.

. Verfahren nach Anspruch 7 und 8, gekennzeichnet dadurch, daR das Schiittgewicht der Filtermasse

0,845kg/| betrégt.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Keramikfilter zur Gasfiltration, insbesondere zur Sterilfiltration in medizinischen Bereichen und ein
Verfahren zu dessen Herstellung, insbesondere zur Herstellung von pordsen Silikatkeramiken fir die Gasfiltration im
Sterilbereich der Humanmedizin.

Charakteristik des bekannten Standes de- Technik

in der Praxis und bevorzugt im medizinischen Bereich Infusions- und Transfusionswesen werden bakteriendichte
Beliiftungsfilter verwendet {DE-OS 3203954). Fiir diese kormimen Laminate, Vliese oder auch perforierte Folien sowie
kombinierte Mehrschichtwerkstoffe zum Einsatz. Sie wirken vorwiegend als Oberflachenfilter.

Filter, die auf keramischer Basis hergestellt werden, fanden bisher keine Verwendung bei der Sterilfiltration. Mit diesen fiir die
Mikrofiltration und Ultrafiltration bestimmten Filtern sollen sehr feinteilige Schwebstoffe aus Fliissigkeiten ausgefiltert werden.
Die Keramikfilter sind mit einem mineralischen Tréager verseher, auf den gine pordse mineralische Membran aufgebracht ist
{EP 0250346, 0263468).

Fast gleichzeitig wurde ein Keramikfilter mit einer auf der inneren Oberfliche einer Trigerschicht aufgebrachten Filterschicht
vorgeschlagen, die aus einem Aluminiumoxidkeramikmaterial hoher Reinheit hergesteilt ist und deren innere Oberflache als
Filteroberfliche wirkt {DE-OS 3727 274). Dieser in der Form eines Rohres gestaltete Keramikfilter ist ebenfalls fir die
Ultrafiltration vorgesehen, vorrangig jedoch fiir die Filtration von sogenannten Milchbakterien aus abgelagarter Maische oder
Getranken.
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Hingegen sieht die bevorzugte Anwendung in den medizinischen Bereichen Transfusionswesen, Intensivtherapie, Anaesthesie
und Chirurgie einen porésen keramischen Filter vor, der mit einem Filterelement verbunden und mitin Stromungsrichtung
ausgerichteten durchgangigen Poren versehen ist. Der Filter ist aus Magnesium-Aluminium-Siiikaten unter Zugabe von
Starkemehl hergestellt und wird nach erfolgter Formgebung gesintert und anschlieBend hydrophobiert. Die formstabile
Festigkeit wird durch Pressung der Filtermaterialien und Aufheizung des Formkorpers auf etwa 1400°C erreicht.

Die fiir die Flussigkeitsfiltration vorgeschlagenen Keramikfilter erfordern relativ aufwendige, besonders material- und
energieintensive Nachbehandlungen, um die fiir ihre Zwecke erforderliche Festigkeit, Filtration und Genauigkeit zu erreichen.
AuRerdem besitzen sie, wie auch der zur Eliminierung von Mikropartikeln und mikrobiellen Bestandteilen aus Gasen entwickelte

Filter, noch keinen optimalen Tiefenfiltrationseffekt.

Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung besteht darin, die Nachteile poraser keramischer Filter zu vermeiden, einen Keramikfilter zur Anwendung
fiir die Gasfiltration, vorzugsweise Luft, mit hohen Gebrauchseigenschaften, hoher Filterzuverlassigkeit, fir den Anwendungsfall
ausreichander Durchldssigkeit und verbesserter Reproduzierbarkeit sowie ein okonomisch giinstigeres Verfahren zu seiner
Herstellung zu schaffen.

Darlegung des Wesens der Etfindung .
Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, durch Verwendung eines Magnesiumaluminiumsilikats und eines feinkornigen
Porenbildners sowie durch Anwendung einer verbesserten Verfahrensweise die Porengr6fe und das Porenvolumen der
herzustellenden Cordieritkeramik so zu optimieren, daB einerseits der aus ihr gebildete Keramikfilter eine sichere Sterilfiltration
ermdglicht, andererseits seine Festigkeit auch mit gréfSerem Eindringvolumen erhalten bleibt.

Diese Aufgabe wird dadurch geiost, daB der aus dem Werkstoff Cordieritkeramik hergestelite Keramikfilter aus einem
Sprithgranaliengerist mit einem Porenvolumen von etwa 40% und PorengrdBen von 7,5nm bis 10000 nm besteht. Es wurde
insbesondere hierbei gefunden, da sich porose Silikatkeramiken fir die Gasfiltration im Sterilbereich dann mit Vorteil herstellen
lassen, wenn sie aus einem im gebrauchsfahigen 7ustand erhirteten, vor ihrer Fertigstellung zuerst zerstaubungstrockenem,
dann breiigem Spriihgranulat aufgebaut sind, v/elches aus einem Gemisch mehrerer Siebfiltrationen unter 0,3mm aus Kaolin,
Speckstein, Aluminiumoxid und Aluminiumhyclroxid hergestelit ist. Die Erfindung betrifft dabei ein Sprithgranulat, das nach
seiner Aufbereitung als Schlizker unter Zugabe vines Porenbildners und eines Varformungshilfsstoffes mit diesem vermischtist.
Dabei weisen die Sprithgranalien zu 86% Korng rofRen von 0,2mm bis 0,225 mm auf.

Eine bevorzugte Ausfiihrungsform der Erfindur.g betrifft ein Keramikfilter, dessen Zusammensetzung innerhaib der folgenden
Werte liegt:

Si0, 43 bis51%

A|203 34,4 bis 35,5 %
MgO 13,5 his 14,5%
F8203 0,34 bis 0,38 %
TiC, 0,15bis0,56%

Na,0 0,1 bis0,25%
K,0 0.1 bis0,15%
Ca0 0,05 bis 0,06 %

und dessen Porositat maximal 43% sowie spezifische innere Obeflache des Porenraumes etwa 50m?/g betréagt.

Die Erfindung umfaRt weiterhin eir. verbessertes Verfahren, das durch technologisch einfache Verfahrensschritte
gekennzeichnetistund Keramikfilter ohne material-und energieintensive Nachbehandlung herstellt. Dazuwird ein Gemischvon
40% Kaolin, 42% Specksteinund 18% Aluminiumoxid/Aluminiumhydroxid bei einem Feststoff-Fliissigkeits-Mahiverhaltnis von
1:1zu einem Schlicker aufbereitetund dieser durch Zerstaubungstrocknung zu einem Sprithgranulat verarbeitet. In Fortsetzung
dieses Verfahrens konnte erfindungsgemiB festgestellt werden, dai bei einer weiteren Vermischung mit 15% Ausbrennstoff,
der als Porenbildner wirkt und einem PreBhilfsmittel, das als Verformungshilfsmitte! wirkt, das Sprithgranulat dann die im
Rahmen der Erfindung beschriebene Porositat arhalt, wenn es durch Pressung bei einem Verhaltnis von Rohdichte zu Reindichte
gleich 0,75 verdichtet, bis zu einer Dichte von 1,3 bis 1,4g/cm® trocken gepreB3t und anschlieRend bei 1670K gesintert wird. Als
PreRhilfsmittel wird bevorzugt Olein verwendet, das allgemein als technische Olsaure bekannt, iiberraschenderweise fir die
gew(inschte Filterfestigkeit bedeutungsvollist. Das Schiittgewicht der Ausgangsmaterialien betrdgt 0,845kg/I.

Ausfiihrungsbeispiel

Der Keramikfilter sowie das Verfahren zur Herstellung von porosen Silikatkeramiken fiir die Gassterilisation im Sterilbereich sind
mit der nachfolgenden Beschreibung naher erldutert.

Gemnal der Erfindung besteht der in variablen Abmessungen und Formen herstellbare Keramikfilter aus einem potosen
Sprithgranaliengerdist, das ein Porenvolumen von etwa 40% und PorengroBen von 7,5 bis 10000nm aufweist. Es ist aus einem
durch Zerstdubungstrocknung vorbereiteies Sprithgranulat aufgebaut und erhilt durch die Zugabe eines Ausbrennstoffes eine
offene Porenstruktur. Das Sprihgranulat besteht aus 40% Kaolin, 42% Speckstein und 18% Aluminiumoxid/
Aluminiumhydroxid. lhre Mischung durch me*rere Siebfraktionen besit:® ein KorngroRenspektrum bis maximal 0,3mm, wobei
86% der Sprihgranalien in einem GroRenbereich zwischen 0,200 mm und 0,225mm liegen.
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Eine bevorzugte Ausfiihrungsform der Erfindung wird bei einem pordsen keramischen Filter erreicht, wenn die gewichtsmaBige
Zusammensetzung seines Cordieritwerkstoffes bestimmte Werte innerhalb der folgenden Bereiche einnimmt:

SiO, 43  bisb1%
Al,04 34,4 bis355%
MgO 13,6 bis14,5%
Fe,0; 0,34bis 0,38%
TiO, 0,15bis 0,5%
Na,O 0,1 bis 0,15%
Ca0 0,05bis 0,06 %.

Das Gemisch dieses Cordierits wird bei einem Feststoff-Fliissigkeits-Mahlverhéltnis von 1:1 zu einem Schlicker aufgearbeitet,
aus dem dann durch die Zerstaubungstrocknung das Spriihgranulat entsteht. Dieses wird wie vorn schon dargelegt mit 15%
Ausbrennstoff und PreBhilfsmittel gemischt, dann durch Pressung bei einem Verhiltnis von Rohdichte zu Reindichte gleich 0,75
verdichtet, bis zu einer Dichte von etwa 1,35g/cm3 in die gewiinschte Form gepreftund anschlieRend bei 1670K gebrannt. Der
Wert 0,75 steht als MaR fiir die Verdichtung der Cordieritmasse infolge Pressung, wobei Rohrein 1,75g/cm’ betrégt.

Als Ausbrennstoff wird bevorzugt ein zur Gruppe der Polysaccharide gehorendes Kohlenhydrat und als Verformungshilfsstoff
eine Olsaure, z.B. Olein verwendet.

Die Ausfihrungsform der Erfindung hat gezeigt, daBd ein Keramikfilter mit maximaler Porositat von 43% und einer spezifischen
inneren Oberflache von etwa 59 m?/g die Mikroorgahismen aus Gasen nicht nur sicher entfernt, sondern auch mehrmals und
verfahrensunabhangig sterilisierbar und damit insbesondere in Prozessen einsetzbar ist, die keimfrei ablaufen miissen bzw.
Reinraumbedingungen zu entsprechen haben. Die erfindungsgeméfe Verwendung des feinkdrnigen Porenbildners, derin
Verbindung mit der Sintertemperatur einen in Stromungsrichtung offenen Porenraum bitdet und durch den sehr geringen
Prefdruck, der das Granaliengeriist nicht zerstort und somit die pordse Struktur der Sprihgranalien aufrecht erhilt, wird ein
sicherer Tiefenfiltrationseffekt erzielt.

Das gemal vorheriger Silikatanalyse zusammengesetzte Spriihgranulat, welches vor seiner Aushartung zu dem
erfindungsgemafien Sprithgranaliengeriist 2uerst zerstiaubungstrocken und dann breiig ist, hat mitden Zusatzen eine fur die
serienmaRige Herstellung erforderliche Ausgangsmasse, deren Schiittgewicht 0,845kg/l betragt.
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