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(57) Abstract: The invention relates to a process for producing a ceramic filter element (114) for decreasing pollutants in an offgas

stream, in particular a process for producing a diesel particle filter. The filter element (114) has a filter wall (130) through which
-+ the offgas stream flows. In the process, a ceramic starting material is shaped to produce a shaped body and subjected to a sintering
I, process. Here, the starting material and/or at least one process parameter of the process are/is selected so that the following relation-
¥ ship applies to the pore size distribution: (I). Here, D50 is the cumulated pore size below which 50% of the pores come. D10 is the
‘-* cumulated pore size below which 10% of the pores come. L is the wall thickness of the filter wall (130) through which the offgas
w stream flows.

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines keramischen Filterelements (114) zur Schad-
stoffverminderung in einem Abgasstrom, insbesondere ein Verfahren zur Herstellung eines Dieselpartikelfilters. Das Filterelement
O (114) weist eine vom Abgasstrom
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durchstromte Filterwand (130) auf. Bei dem Verfahren wird ein keramisches Ausgangsmaterial zu einem Formkorper geformt und
einem Sinterprozess unterzogen. Dabei wird das Ausgangsmaterial und/oder mindestens ein Prozessparameter des Verfahrens derart
gewihlt, dass fiir die PorengroBenverteilung folgende Relation gilt: (I). Dabei bezeichnet D50 die kumulierte PorengréBBe, unter
welche 50% der Poren fallen. D10 bezeichnet die kumulierte PorengréBe, unter welche 10% der Poren fallen. L ist die Wandstérke
der vom Abgasstrom durchstromte Filterwand (130).
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Beschreibung

Titel

Keramisches Filterelement mit geringem Tiefenfiltrationsanteil

Stand der Technik

Die Erfindung geht aus von bekannten keramischen Filterelementen, wie sie insbesondere im

Bereich der Schadstoffverminderung von Abgasen eingesetzt werden. Derartige keramische
Filterelemente kommen beispielsweise im Rahmen von Dieselpartikelfiltern (DPFs) zum
Einsatz, kénnen jedoch auch in anderen Abgasnachbehandlungseinrichtungen eingesetzt
werden, wie beispielsweise in Katalysatoren oder anderen schadstoffvermindernden Elemen-

ten.

Die keramischen Filterelemente kdnnen dabei in unterschiedlichen Strukturen eingesetzt
werden, welche von der Art der Abgasreinigung abhingen. Insbesondere kénnen die Filter-
clemente als Funktionselemente ausgebildet sein, welche eine Wabenstruktur aufweisen. Fiir
den Einsatz in Dieselpartikelfiltern kann das Funktionselement beispielsweise wechselseitig
verschlossene Kanile aufweisen, deren Winde eine gewisse Porositit aufweisen. Der Gas-
strom, welcher durch Einlasskanile eintritt, wird dann gezwungen, durch die Poren der Ka-

nalwinde hindurchzutreten.

Die Filterelemente weisen in der Regel ein keramisches Triagermaterial auf, welches eine
zusammenhingende pordse Struktur aufweist, durch welche der zu reinigende Abgasstrom
hindurchtreten kann. Als keramisches Tragermaterial werden iiblicherweise keramische Ma-
terialien wie Siliziumcarbid, Cordierit, Aluminiumtitanat, Sintermetalle oder andere Kerami-
ken eingesetzt. Aus den genannten keramischen Materialien haben sich insbesondere Cor-
dierit und/oder Aluminiumtitanat als die preislich giinstigsten Materialien erwiesen, welche

auch gut fiir den Einsatz in Filterelementen geeignete thermische Eigenschaften aufweisen.

Die Filterwirkung der Filterelemente beruht im Wesentlichen darauf, dass eine Filterwand
der Filterelemente vom Abgasstrom durchstromt wird, wobei Partikel in dem keramischen
Material der Filterwand abgeschieden werden. Diese Partikel, beispielsweise Dieselpartikel,

bauen dementsprechend in oder auf der Filterwand eine Filterschicht (den so genannten Fil-
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terkuchen) auf. Dieser Filterkuchen ist selbst ein effektiver Filter zum Abscheiden der Parti-

kel, aus welchen er besteht.

Wihrend des Abscheideprozesses nimmt die Dicke der Filterschicht kontinuierlich zu. Dies
wiederum flihrt jedoch zu Beeintrichtigungen des Gasflusses, was einen Anstieg des Ge-

gendrucks zur Folge hat.

Neben einer Abscheidung an der Oberfliche der Filterwinde erfolgt jedoch zumindest im
Anfangsbereich der Betriebsspanne der Filter und/oder nach einer Filterregeneration auch
eine Abscheidung der Partikel im Inneren der pordsen Strukturen der Filterwinde. Diese

Abscheidung wird auch als Tiefenfiltration bezeichnet.

Nachteilig an dieser, der Oberfldchenfiltration vorausgehenden Tiefenfiltration ist jedoch,
dass diese mit einem vergleichsweise starken anfanglichen Differenzdruck-Anstieg verbun-
den ist. Dies bedeutet, dass der Druckabfall Ap, welcher am Filterelement auftritt, zu An-
fang des Betricbes des Filterelements stark ansteigt und dass der Differenzdruck bei Filter-
elementen mit hohem Tiefenfiltrationsanteil allgemein héher liegt als bei Filterelementen mit
geringerem Tiefenfiltrationsanteil. Der Differenzdruck bzw. dessen Anstieg mit der einge-
brachten Russmenge bzw. Partikelmenge stellt jedoch ein entscheidendes Qualitdtskriterium
fiir derartige Filterelemente dar. So ist beispielsweise ab Erreichen eines bestimmten Diffe-
renzdruckes eine Regeneration des Filterelements erforderlich, um einen ungestorten Be-
trieb einer Brennkraftmaschine, in dessen Abgasstrang das Filterelement angeordnet ist, zu
gewihrleisten. Je frither der maximale Differenzdruck erreicht ist, desto friher ist die ge-

nannte Regeneration erforderlich.

Offenbarung der Erfindung

Es wird dementsprechend ein keramisches Filterelement zur Schadstoffverminderung in
einem Abgasstrom vorgeschlagen, welches insbesondere einen Dieselpartikelfilter umfassen
kann, sowie ein Herstellungsverfahren zur Herstellung eines keramischen Filterelements,
insbesondere cines erfindungsgeméflen keramischen Filterelements. Das vorgeschlagene
Filterelement und das vorgeschlagene Verfahren vermeiden die eingangs genannten Nachtei-

le bekannter Filterelemente bzw. Verfahren weitgehend.

Insbesondere konnen bei den keramischen Filterelementen Sinterkeramiken zum Einsatz
kommen, welche Silikatkeramiken, insbesondere Alumosilikatkeramiken, umfassen. Das

vorgeschlagene Verfahren ist insbesondere geeignet fiir Cordierit-Keramiken.
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Dabei werden die Materialeigenschaften des vorgeschlagenen Filterelements bzw. die Ver-

fahrensparameter derart gewdhlt, dass das Filterelement, insbesondere ein Cordierit-

Wabenfilter, verbesserte Funktionseigenschaften hinsichtlich Gegendruck und Filtration im

Vergleich zu Standardfiltern aufweist. Der Gegendruck des Filters kann dauerhaft tiber den

gesamten Funktionsbereich und tiber die gesamte Lebensdauer hinweg gesenkt werden.

Dadurch ldsst sich, bei gleich bleibender oder sogar verbesserter Filtrationseffizienz, die
Zeitspanne zwischen zwei Regenerationsphasen des Filterelements deutlich verldngern. Da-
durch sinkt insgesamt die Abgasemission, was im Rahmen der anhaltenden Klimadiskussion
eine erhebliche Rolle spielt. Durch die verminderte Frequenz der Regenerationsphasen lésst
sich zudem der Energieverbrauch senken, da jede Regeneration, welche in der Regel ther-

misch initiiert wird, mit einem erhéhten Energiebedarf einhergeht.

Ein weiterer Vorteil der erfindungsgeméaflien Ausgestaltung des Verfahrens bzw. des Filter-
clements liegt darin, dass aufgrund der verringerten Frequenz der erforderlichen Regenera-
tionsprozesse auch die gesamte Lebensdauer des Filterelements deutlich gesteigert werden
kann. Jeder Regenerationsprozess, welcher tiblicherweise bei Temperaturen von 1000 °C
oder mehr ablauft, stellt eine erhebliche thermomechanische Belastung des Filterelements
dar, welche auf die Dauer zu Briichen oder anderen Defekten fithren kann und somit die
Lebensdauer des Filterelements begrenzt. Eine Verminderung der Haufigkeit dieser Regene-

rationen kann somit unter Umstidnden die Lebensdauer verldngern.

Bei dem vorgeschlagenen Verfahren handelt es sich um ein Verfahren, bei welchem ein ke-
ramisches Ausgangsmaterial zu einem Formkoérper geformt und einem Sinterprozess unter-
zogen wird. Auch mehrere Formgebungsprozesse und/oder Sinterprozesse konnen vorgese-

hen sein.

Dabei wird das Ausgangsmaterial des Herstellungsverfahrens und/oder mindestens ein Pro-
zessparameter des Verfahrens derart gewdhlt, dass fiir die PorengroBenverteilung in der
fertigen Keramik des Filterelements, insbesondere im Bereich einer vom Abgasstrom durch-

stromten Filterwand des Filterelements, folgende Relation gilt:

M<9mﬂ/L[mﬂ] ().

D50
Dabei bezeichnet D50 die kumulierte Porengrof3e, unter welche 50 Prozent aller Poren fal-
len, also ein Integral von 0 bis zur Porengréfle D50 tiber eine (normierte) Haufigkeitsvertei-

lung H(D) der Porengrofen, welche 50 Prozent aller Poren erfasst:
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[ HD)-dD=05 Q).

Entsprechend ist die Grofle D10 als die kumulierte Porengrofle definiert, unter welche 10
Prozent der Poren fallen. L bezeichnet die Wandstirke der vom Abgasstrom durchstrémten
Filterwand. Werden Filter mit variierender Filterwanddicke verwendet, so kann, zumindest

ndherungsweise, flir die Grofle L die durchschnittliche Filterwanddicke eingesetzt werden.

Die genannte Relation wurde ermittelt, indem flir zahlreiche verschiedene Filterwinde mit
unterschiedlichen Porengrofenverteilungen der Tiefenfiltrationsanteil, welcher minimiert
werden soll, ermittelt wurde. Dabei wurde fiir diesen Tiefenfiltrationsanteil, welcher durch
einen anfanglichen, nicht linearen Anstieg des Differenzdrucks definiert ist, ein Maximalwert
von 20 mbar vorgegeben, welcher flir die meisten in der Praxis verwendeten Filterelemente
noch tolerabel ist. Fast alle der untersuchten Filterelemente, welche die oben genannte Be-
dingung erfiillen, weisen Tiefenfiltrationsanteile von 20 mbar oder weniger auf und fallen

somit in den genannten tolerablen Bereich.

Dabei ist die genannte Porengrofenverteilung vorzugsweise eine mit Hilfe der Quecksilber-
porosimetriec (MIP) gemessene PorengréBenverteilung. Die Messung dieser Porengréf3en-
verteilung mittels des genannten Quecksilberporosimetrie-Verfahrens stellt ein Standardver-
fahren in der Keramikherstellung dar, so dass die Erfiillung der genannten Bedingung stan-
dardméBig mit bereits heute zur Verfiigung stehenden Mitteln vorgenommen werden kann.
Die Filterelemente, welche die genannte Bedingung erfiillen, kénnen dann nach einer Trial-
and-Error-Methode ausgewihlt werden, oder es konnen (siche unten) die PorengréBenver-

teilungen gezielt eingestellt werden, so dass die genannte Bedingung erfiillt ist.

Die Filtrationseffizienz der Filterelemente nimmt mit zunechmender Dicke L der Filterwénde
(Wandstirke) zu. Somit muss die Wandstiarke L, wie in der oben beschriebenen Formel er-
folgt, in die Porengréfenverteilung mit eingerechnet werden. Hierbei wurde, wie dies in der
Filterherstellung allgemein tblich ist, die Wandstirke L in der Einheit mil angegeben. Fin
mil stellt dabei 1:1000 Zoll dar, also 25,4 um. Die oben beschriebene Voraussetzung (1)

lasst sich also in SI-Einheiten folgendermallen darstellen:

D50-D10

=228,6 um/L . 3
D30 um/L [um] (3)
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Dabei hat es sich als besonders vorteilhaft erwiesen, wenn eine Porengréfenverteilung ver-

wendet bzw. eingestellt wird, bei welcher die beschriebene Porengréfle D50 maximal 20 pm

betrigt.

Wie oben beschrieben, ist es einerseits selbstverstindlich méglich, die Erfiillung der be-
schriebenen Bedingung der PorengréfBenverteilung zur Verringerung der Tiefenfiltration
dem Zufall zu iiberlassen, und lediglich diejenigen Filterelemente zu selektieren, welche die

genannte Bedingung erfiillen.

Bevorzugt ist es jedoch, wenn das beschriebene Verfahren derart durchgefiihrt wird, dass
die Porengroflenverteilung gezielt derart eingestellt wird, dass die genannte Bedingung er-
fullt wird. Fiir eine derartige gezielte Einstellung einer Porengrofenverteilung bestechen
mehrere Moglichkeiten. Diese verschiedenen Moglichkeiten sind auch kombiniert einsetz-

bar.

Eine erste Moglichkeit besteht darin, ein Ausgangsmaterial fiir das keramische Filterelement
einzusetzen, welche Partikel enthélt. Diese Partikel sollen derart ausgestaltet sein, dass diese
beim Herstellungsprozess der Keramik, insbesondere bei dem Sinterprozess, durch Poren
entsprechender Grofe ersetzt werden. Dementsprechend kann, analog zur obigen Relation
1, firr diese Partikel bzw. deren PartikelgréBenverteilung die folgende Relation aufgestellt

werden:

P50-PI0 < 9mil / L[mil] (4)

P50
Dabei stellt P50 die kumulierte PartikelgroBe dar, unter welche 50 Prozent der Partikel fal-
len. Die Grof3e P10 ist analog definiert.

Bei dieser vorgeschlagenen Verfahrensvariante werden also gezielt Partikelbildner einge-
setzt, welche in der fertigen Keramik durch entsprechende Poren ersetzt werden. Beispiels-
weise konnen diese Porenbildner organische Porenbildner umfassen, welche bei einem Sin-
terprozessschritt verbrannt werden. Das dabei freiwerdende CO, bzw. andere Verbren-
nungsprodukte kdnnen bei geeigneter Wahl der Prozessparameter, beispiclsweise bei einem
entsprechend langsam durchgefiihrten Sinterprozess, entweichen, so dass entsprechende

Poren zuriickbleiben.

Alternativ zur Verwendung organischer Porenbildner sind aus dem Stand der Technik auch

andere Arten von Porenbildnern bekannt. Fine entsprechend bekannte weitere Moglichkeit,
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welche im Rahmen der vorliegenden Erfindung genutzt werden kann, ist die Verwendung

von Salzen als Porenbildner, welche beispielsweise ebenfalls thermisch zersetzt werden oder

welche nach dem Sintern durch Verwenden entsprechender Losungsmittel herausgewaschen

werden konnen.

Eine weitere, alternativ oder zusétzlich einsetzbare Methode, um eine PorengréBenvertei-
lung gemill der obigen Relation bewusst herbeizufiihren, besteht darin, Reaktionssinter-
Keramiken einzusetzen. Beispielsweise kann das keramische Filterelement mindestens eine
durch Reaktionssintern erzeugte Sinterkeramik umfassen, wobei der Sinterprozess einen
Reaktionssinterschritt umfasst, bei welchem ein erstes Ausgangsmaterial aufgeschmolzen
wird und mit mindestens einem zweiten Ausgangsmaterial reagiert. Bei dieser Reaktion
werden Poren gebildet, welche im Wesentlichen der Gestalt des ersten Ausgangsmaterials
entsprechen, da die umgebende Matrix im Wesentlichen das erste Ausgangsmaterial auf-
nimmt. Ein wichtiges, bevorzugtes Beispiel einer derartigen Reaktionssinter-Keramik ist
beispiclsweise wieder eine Silikatkeramik, insbesondere eine Alumosilikatkeramik, vor-
zugsweise eine Cordierit-Keramik. In diesem Fall kann das erste Ausgangsmaterial insbe-
sondere Talk (Idealformel 3 MgO : 4 SiO, : 1 H,0) oder SiO, umfassen, welche mit ande-
ren Ausgangsmaterialien, insbesondere moglichst quarzfreien Tonen oder Kaolinen (Ideal-
formel 1 ALO; : 2 Si0;, : 2 H,0) zu Cordierit (Idealformel 2 MgO : 2 ALOs : 5 Si0,) rea-

gieren.

Bei dieser Reaktionssinter-Herstellung von Cordierit wird die Porenstruktur im Wesentli-
chen durch die Talk-Partikel bzw. Si0,-Partikel bestimmt, so dass durch eine entsprechende
Aufbereitung des Talk-Ausgangspulvers, zum Beispiel ein entsprechendes Mahlen und/oder

Granulieren dieser Partikel, die Porengroflenverteilung gezielt eingestellt werden kann.

Kurze Beschreibung der Zeichnungen

Ausfithrungsbeispiele der Erfindung sind in den Zeichnungen dargestellt und in der nachfol-

genden Beschreibung néher erldutert.

Es zeigen:

Figur 1 einen Léangsschnitt durch ein bekanntes keramisches Filterelement;

Figur 2 eine Porenstruktur einer Filterwand eines bekannten Filterelements in schemati-

scher Darstellung;
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Figur 3 den Differenzdruck eines Filterelements als Funktion der eingebrachten Ruf3-

menge;

Figur 4 ein kumuliertes Porenvolumen als Funktion des Porendurchmessers in schemati-
scher Auftragung zur Verdeutlichung der Bestimmung der Werte D10, D50 und
D90;

Figur 5 eine Korrelation der Tiefenfiltration und der PorengroBenverteilung; und

Figur 6 einen schematischen Verlauf des Druckanstieges und der Filtereffizienz als

Funktion der Beladung fiir verschiedene Filterelemente.

Ausfuhrungsformen der Erfindung

In Figur 1 ist ein Filterelement in Form eines Wabenkorpers 114 dargestellt, welcher in einer
Abgasnachbehandlungseinrichtung zum Einsatz kommen kann. Insbesondere kann es sich
bei dieser Abgasnachbehandlungseinrichtung um einen Filter handeln, in welchem Russpar-
tikel aus einem Abgasstrom einer Brennkraftmaschine entfernt werden (Dieselpartikelfilter,
DPF). Der Filter wird in einem Abgasstrang der Brennkraftmaschine angeordnet. Der Wa-
benkorper 114 ist in diesem Ausfiihrungsbeispiel zylinderformig ausgestaltet, mit einer
Symmetrieachse 116. Der Wabenkoérper 114 kann dann beispiclsweise in ein rotationssym-
metrisches Filtergehduse im Abgasstrang eingesetzt werden.

Der Wabenkorper 114 ist als monolithisches keramisches Funktionselement ausgestaltet,
welches beispielsweise mithilfe eines Extrusionsverfahrens hergestellt werden kann. Bei-
spielsweise konnen hierzu die oben beschriebenen keramischen Materialien verwendet wer-

den, beispielsweise Magnesium-Aluminium-Silikat, bevorzugt Cordierit.

Der Wabenkorper 114 wird im Einsatz in einem Dieselpartikelfilter in Richtung der Pfeile
118 vom Abgas durchstromt. Das Abgas tritt Tiber eine Eintrittsfliche 120 in den Waben-
korper 114 ein und verlésst diesen tiber eine Austrittsfliche 122.

Parallel zur Symmetricachse 116 des Wabenkdrpers 114 verlaufen mehrere Eintrittkanile
124, im Wechsel mit Austrittskanédlen 126. Die Eintrittskandle 124 sind an der Austrittsfla-
che 122 verschlossen. In der hier dargestellten Ausfiihrungsform sind hierzu Verschluss-
stopfen 128 vorgeschen. Entsprechend sind die Austrittskandle 126 an der Eintrittsfliche
120 verschlossen.
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Anstelle der Verschlussstopfen 128 ist es jedoch auch méglich, dass die Eintrittskanile 124
sich zur Austrittsfliche 122 hin verjiingen, bis siec die Wandungen eines Eintrittskanals 124
bertihren und der Eintrittskanal 124 auf diese Weise verschlossen wird. In diesem Fall weist
der Eintrittskanal 124 in Richtung parallel zur Symmetricachse 116 einen dreieckformigen
Querschnitt auf.

Entsprechend sind die Austrittskandle 126 an der Austrittsfliche 122 offen und im Bereich
der Eintrittsfliche 120 verschlossen. Der Stromungsweg des ungereinigten Abgases fiihrt
somit in einen der Eintrittskanédle 124 und von dort durch eine Filterwand 130 in einen der

Austrittskanidle 126. Exemplarisch ist dies durch die Pfeile 132 in Figur 1 dargestellt.

In Figur 2 ist das keramische Substrat der Filterwand 130 in schematischer Detaildarstellung
gezeigt. Die Filterwand weist eine (mittlere) Wandstirke L auf, welche iiblicherweise in mil

angegeben wird.

Dabei ist zu erkennen, dass das Filtersubstrat neben eciner Vielzahl von Mirkorissen bzw.
Rissen 112 eine Vielzahl von Mikrokandlen 134, Mikroporen 136 und Poren 138 aufweist.
Mit der Bezeichnung , Mikrokanile* 134 werden dabei Ubergiinge zwischen groBen Poren
138 bezeichnet. Figur 2 zeigt auch eine Darstellung des Stromungsweges 132 durch die
Filterwand 130, welche nicht mafstabsgerecht ist und welche verdeutlicht, dass der Stro-
mungsweg 132 im wesentlichen durch die Poren 138 verlauft. Unter ,,Mikroporen* 136 sind
im Folgenden Ausbuchtungen von grofleren Poren 138 zu verstehen. Mit dem oben be-
schriebenen Quecksilberporosimetrie-Verfahren werden dabei im Wesentlichen die Poren
138 und die Mikroporen 136 erfasst. Nicht erfasst werden dabei jedoch in der Regel dieje-
nigen Poren 138 und Mikroporen 136, welche isoliert im Filterinneren angeordnet sind, also
Poren 138 und Mikroporen 136, die keine Verbindung mit der Filteroberfldche und/oder mit

anderen Poren aufweisen (Blindporen).

Wie oben beschrieben, setzt sich die Filterwirkung beim Durchtritt des Abgasstroms 118
durch die Filterwand 130 aus einer Oberflachenfiltration und einer Tiefenfiltration zusam-
men. Eine starke Tiefenfiltration (d. h. Einlagerung von Dieselruf in die Filterwénde 130)
fithrt zu schlechten Filtrationseffizienzen und zu einem hohen Gegendruck. Je geringer der
Anteil der Tiefenfiltration, d. h. ein friihzeitiger Ubergang in die Oberflichenfiltration, desto

geringer ist der Gegendruck des Filters unter RufSbeladung.

In Figur 3 sind Beladungskurven eines herkémmlichen Filters (Bezugsziffer 310) und eines
erfindungsgemiflen Filters (Bezugsziffer 312) im Vergleich schematisch dargestellt. Aufge-
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tragen ist hierbei der Differenzdruck Ap in mbar gegen die eingebrachte RuBmenge in g/m’

Filterflache. Dabei wird hier lediglich die geometrische Filterflache berticksichtigt, also die-

jenige Filterfliche ohne Poren, welche fiir die Filtration zur Verfiigung steht.

Charakteristisch fiir die Oberfldchenfiltration (RuBablagerung auf der Oberseite der Filter-
wand 130) ist ein linearer Anstieg der in Figur 3 dargestellten Beladungskurve. Dieser linea-
re Anstieg ist jeweils durch die ansteigenden gestrichelten Geraden 314 in Figur 3 gekenn-

zeichnet.

In kleinen Beladungsbereichen hingegen, d. h. fiir kleine Werte von M, erfolgt kein linearer
Anstieg des Differenzdrucks mit der Rufbeladung, sondern ein nicht-linearer Anstieg, wel-
cher durch die Tiefenfiltration bedingt ist. Messtechnisch kann die Tiefenfiltration eines Fil-
tersubstrats durch die dargestellte Geradenextrapolation der Oberflachenfiltrations-Geraden
314 erfolgen. Die Schnittpunkte dieser Geraden 314, welche jeweils mit b bezeichnet wer-
den, werden mit dem tatséchlichen Wert bei M=0 verglichen. Die Differenz, welche in Figur
3 mit der Bezugsziffer 316 bezeichnet ist, ergibt die Tiefenfiltration. Diese Tiefenfiltration
ist also die Differenz zwischen dem Druck bei Oberflachenfiltration und dem Anfangsdruck

des frischen Filters ohne BeruBung:

dDp (Tiefenfiltration) = b (Druck bei Oberflachenfiltration) — Dp(MR=0) (Anfangsdruck bei
0 g/m” BeruBung). (5).

Figur 3 enthilt, wie oben beschrieben, Druckverlaufskurven fiir zwei unterschiedliche Fil-
termaterialien. Die Kurve 310 beschreibt einen Standardfilterwerkstoff, der dem Stand der
Technik entspricht, wohingegen die Kurve 312 eine Druckverlaufskurve fiir einen Filter-
werkstoff bezeichnet, der optimierte, also minimierte Tiefenfiltration und damit auch einen
minimierten Gegendruck unter Rubeladung aufweist. Die Tiefenfiltration hat dementspre-
chend ebenfalls die Einheit mbar.

MafBgeblich fiir die Charakterisierung eines Filters sind somit zum einen die Filtrationseffi-
zienz, welche in Prozent angegeben wird und ein Mal fir das Riickhaltevermdgen von
RuBpartikeln des Filters darstellt. Weiterhin ist der in Figur 3 dargestellte Gegendruck, also
der Differenzdruck bei einer aktuellen Rufbeladung, entscheidend, welcher in mbar angege-
ben wird und den Widerstand eines Filterwerkstoffes (unter Ru3beladung) im Abgasstrang
kennzeichnet.
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Die Filtrationseffizienz nimmt allgemein mit zunehmender Dicke der Filterwidnde (Wand-

stairke L) zu. Somit muss die Wandstirke in die Porengrofenverteilung mit eingerechnet

werden.

Eine weitere entscheidende Grofle zur Charakterisierung einer Filterwand 130 stellt die Po-
rengréfBenverteilung dar. Im vorliegenden Fall wird vorzugsweise diese PorengréBenvertei-
lung mit Hilfe der Quecksilberporosimetric (MIP) gemessen. Aus der Summenkurve des
kumulierten Porenvolumens kann ein charakteristischer Verteilungswert D10, D50 (,,mittle-
rer* Porendurchmesser) und D90 bestimmt werden. Dies ist in Figur 4 gezeigt. Dabei ist auf
der y-Achse das kumulierte Porenvolumen Vi, in Prozent angegeben, wohingegen auf der
x-Achse der Porendurchmesser D in um aufgetragen ist. Beispielsweise kann eine gausfor-
mige Haufigkeitsverteilung der Porendurchmesser vorliegen. Eine Integration tiber diese
Haufigkeitsverteilung ergibt dann die in Figur 4 dargestellte, in der Umgebung von D50 steil
auf den Wert 100 % ansteigende Kurve.

Den Wert D50 erhélt man beispielsweise, indem man den Schnittpunkt der Kurve Vi, mit
einer 50 %-Gerade bildet und den entsprechenden zugehérigen Wert fiir die Porengrof3e D
bestimmt. Entsprechend werden die Werte D10 und D90 bestimmt.

Durch Differenzbildung von D50 und D10, mit anschlieBender Normierung auf D50 [d. h.
(D50-D10) / D50] erhélt man eine reine Verhéltniszahl, welche die Breite der Verteilung
der PorengroBen charakterisiert. Diese Verhiltniszahl ist ein MaB fiir die Breite des Poren-

feinanteils in einem Filtersubstrat.

Mittels der anhand von Figur 4 dargestellten Messmethode fiir die Grofle (D50 - D10) /
D50 wurden verschiedene Arten von Filtersubstraten entsprechend der Auftragung in Figur
3 untersucht, und es wurden jeweils die zugehorigen Tiefenfiltrationen 316 bestimmt. Die
Ergebnisse dieser Reihenuntersuchungen sind in Figur 5 aufgetragen. Dabei ist auf der y-
Achse die Tiefenfiltration 316 in mbar aufgetragen, welche gemif Figur 3 bestimmt wurde.
Auf der x-Achse ist der charakteristische Wert [(D50 — D10) / D50] - L in der Einheit mil
aufgetragen.

Dabei ist schraffiert hinterlegt ein Bereich gezeigt, bei welchem eine Tiefenfiltration vor-
liegt, welche unterhalb von 20 mbar liegt. Flir den schraffiert hinterlegten Bereich gelten

folgende Bedingungen:

1. [(D50-D10)/D50] L <9 mil
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2. dDp <20 mbar.

Zudem hat sich bei den Untersuchungen herausgestellt, dass fiir den schraffiert hinterlegten
Bereich die Bedingung D50 < 20 um gilt, d.h. alle Punkte, die in diesem Bereich in Figur 5

liegen, weisen ein D50 von maximal 20 Mikrometern auf.

Ab einem Porenfeinanteilverhéltnis [(D50 — D10) / D50] - L < 9 mil und einem mittleren
Porendurchmesser D50 < 20 um kann eine deutliche Minimierung der Tiefenfiltration dDp

316 festgestellt werden. Diese Bedingungen gelten fiir eine Tiefenfiltration dDp < 20 mbar.

Bei Einhaltung dieser Grenzwerte erhélt man einen Filter, der, wie Figur 3 zeigt, hinsichtlich
Gegendruck und Filterwirkungsgrad deutlich verbessert ist und deutliche Vorteile gegen-
iiber Standardfiltern aufweist. Insbesondere verlauft die Kurve 312 des erfindungsgeméBen
Filters parallel, jedoch deutlich unterhalb der Kurve 310 des Standardfilters. Auch der an-
fangliche nicht-lineare Bereich, welcher die Tiefenfiltration 316 bezeichnet, ist bei dem er-
findungsgeméBen Filter erheblich gegeniiber dem Stand der Technik verringert. Insgesamt
kann somit der gesamte Druckabfall am Filterelement reduziert werden, wobei gleichzeitig

die Filtrationseffizienz verbessert wird.

Diese Verbesserung der Filtrationseffizienz ist in Figur 6 schematisch dargestellt. Dabei ist
jeweils der Verlauf der Filtrationseffizienz (Kurven 610, 612) und des Druckanstieges (Kur-
ven 614, 616) als Funktion der Russbeladung M (Russmenge in Gramm pro Flache in m?)
schematisch aufgetragen. Die Kurven 610 und 614 zeigen dabei Verldufe eines herkémmli-
chen Filtermaterials (Punkte auBerhalb des schraffierten Bereichs in Figur 5), wohingegen
die Kurven 612 und 616 Verldufe fiir ein erfindungsgeméBes Filtermaterial (Punkte inner-
halb des schraffierten Bereichs in Figur 5) darstellen. Als Filtrationseffizienz oder Filterwir-
kungsgrad 1 wird jeweils die Zahl der aus einem Luftstrom herausgefilterten Partikel pro
Gesamtzahl der den Filter durchdringenden Partikel bezeichnet. Die Angabe erfolgt hier in

Prozent.

Die Kurven 614 und 616 entsprechen somit den Kurven 310 bzw. 312 in Figur 3. Ein leich-
ter Unterschied ergibt sich im anfinglichen Bereich der Kurve 614, welcher, im Gegensatz
zu Kurve 310, einen leichten S-Verlauf zeigt, so dass sich die Kurven 614 und 616 bei nied-
riger Beladung schneiden. Dieser Effekt kann grundsétzlich auch in Figur 3 auftreten, wurde
jedoch dort vernachlissigt. An der Bestimmung der Tiefenfiltration 316 &ndert dies nichts,
und bei hohen Beladungen verlduft die Kurve 614 oberhalb der Kurve 616.
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Wie aus Figur 6 ebenfalls hervorgeht, bewirkt ein minimaler bzw. minimierter Tiefenfiltrati-
onsbereich 316 einen verbesserten initialen (anfanglichen) Filterwirkungsgrad 1. Dies zeigt
sich in einem Vergleich der Kurven 610 und 612. Fiir ein verbessertes Filtermaterial (d.h.
Punkte innerhalb des schraffierten Bereichs in Figur 5) steigt der Filterwirkungsgrad als
Funktion der Ruflbeladung des Filters schneller auf seinen Endwert von ndherungsweise
(nahezu) 100% an, um dann konstant zu verlaufen (Kurve 612). Bei einem schlechteren
Filtermaterial hingegen (Punkte auflerhalb des schraffierten Bereichs in Figur 5) ndhert sich
die Filtrationseffizienz 1 erst spéter dem endgiiltigen Wert (Kurve 610).
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Anspriiche

Verfahren zur Herstellung eines keramischen Filterelements (114) zur Schadstoffver-
minderung in einem Abgasstrom, insbesondere eines Dieselpartikelfilters, wobei das Fil-
terelement (114) eine vom Abgasstrom durchstromte Filterwand (130) aufweist, wobei
bei dem Verfahren ein keramisches Ausgangsmaterial zu einem Formkérper geformt
und einem Sinterprozess unterzogen wird, wobei das Ausgangsmaterial und/oder min-
destens ein Prozessparameter des Verfahrens derart gewéhlt werden, dass fiir die Po-

rengrofBenverteilung folgende Relation gilt:

D30-DIO g it/ Lfmil],
D50

wobei D50 die kumulierte PorengroBe ist, unter welche 50% der Poren fallen, wobei

D10 die kumulierte Porengrof3e ist, unter welche 10% der Poren fallen und wobei L die

Wandstirke der vom Abgasstrom durchstromte Filterwand (130) ist.

Verfahren nach dem vorhergehenden Anspruch, wobei das Ausgangsmaterial und/oder
mindestens ein Prozessparameter des Verfahrens derart gewéhlt werden, dass sich im
Filterelement (114) cine PorengrofBenverteilung mit einer Porengréfe D50 einstellt,

welche maximal 20 Mikrometer betrigt.

Verfahren nach einem der beiden vorhergehenden Anspriiche, wobei ein Ausgangsma-
terial mit einer ersten Komponente verwendet wird, welche Partikel mit einer Partikel-
grofenverteilung aufweist, wobei der von den Partikeln der ersten Komponente einge-
nommene Raum bei der Herstellung des Filterelements (114), insbesondere bei dem

Sinterprozess, durch Poren entsprechender GroBe ersetzt wird.

Verfahren nach dem vorhergehenden Anspruch, wobei fiir die PartikelgroBenverteilung

die Relation

P50-PI0 < 9mil / L[mil]

P50
gilt, wobei P50 die kumulierte PartikelgréBe ist, unter welche 50% der Partikel fallen,
wobei P10 die kumulierte PartikelgroBe ist, unter welche 10% der Partikel fallen.
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Verfahren nach einem der beiden vorhergehenden Anspriiche, wobei die erste Kompo-

nente einen organischen Porenbildner umfasst.

Verfahren nach einem der drei vorhergehenden Anspriiche, wobei die erste Komponen-

te 10sliches Salz als Porenbildner umfasst.

Verfahren nach einem der vier vorhergehenden Anspriiche, wobei das keramische Fil-
terelement (114) mindestens eine durch Reaktionssintern erzeugte Sinterkeramik um-
fasst, wobei der Sinterprozess einen Reaktionssinterschritt umfasst, bei welchem ein
erstes Ausgangsmaterial aufschmilzt und mit mindestens einem zweiten Ausgangsmate-
rial reagiert, wobei Poren gebildet werden, welche im Wesentlichen der Gestalt des ers-

ten Ausgangsmaterials entsprechen.

Verfahren nach dem vorhergehenden Anspruch, wobei die Sinterkeramik eine Silikatke-
ramik umfasst, insbesondere eine Alumosilikatkeramik, insbesondere eine Cordierit-
Keramik.

Verfahren nach einem der beiden vorhergehenden Anspriiche, wobei das erste Aus-

gangsmaterial mindestens einen der folgenden Stoffe umfasst: Talk; SiO,.

Keramisches Filterelement (114) zur Schadstoffverminderung in einem Abgasstrom,
wobei das Filterelement (114) eine vom Abgasstrom durchstromte Filterwand (130) mit
einer Wandstirke aufweist, wobei die Filterwand (130) porés ist, wobei fiir die Poren-

groflenverteilung folgende Relation gilt:

D30-DIO g it/ Lfmil],
D50

wobei D50 die kumulierte Porengrofle ist, unter welche 50% der Poren fallen, wobei

D10 die kumulierte Porengrof3e ist, unter welche 10% der Poren fallen und wobei L die

Wandstérke der vom Abgasstrom durchstromte Filterwand (130) ist.

Keramisches Filterelement (114) nach dem vorhergehenden Anspruch, wobei die Po-

rengréfe D50 maximal 20 Mikrometer betragt.
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