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Kurzfassung

Derzeit existieren fiir Gefahrgutverpackungen in den internationalen Gefahrgutvorschriften kei-
ne Festlegungen fiir quantitative Grenzleckageraten, die sich an Sicherheitsbetrachtungen
wahrend der Beférderung orientieren. Fir die Dichtheitsprifung im Rahmen der Bauartzulas-
sung von Gefahrgutverpackungen fur flissige Fullguter ist das Standardprifverfahren das Ein-
tauchverfahren in Wasser (,Bubble Test®). Hierbei handelt es sich um ein lokalisierendes Prif-
verfahren. Seine Anwendung |&sst keine quantitative Aussage darlber zu, ob unter Beforde-
rungsbedingungen aufgrund von stromungsbedingter Stofffreisetzung durch Leckstellen der
Gefahrgutverpackungen die Gefahr der Bildung einer explosionsfahigen Atmosphéare besteht.
Zentrales Ziel der vorliegenden Arbeit ist daher, zunachst quantitative Dichtheitsanforderungen
an Gefahrgutverpackungen im Hinblick auf die Entstehung explosionsfahiger Dampf-Luft-
Gemische wahrend des Transports zu entwickeln. Im Anschluss werden strdmungsbedingte
Leckageraten der Verschlisse verschiedener Bauarten von Gefahrgutverpackungen gemes-
sen. Der Vergleich der Messwerte mit den berechneten Grenzwerten ermoglicht die Einschat-
zung hinsichtlich der Bildung einer explosionsfahigen Atmosphare. Dieser quantitative Ansatz
zur Beurteilung der Dichtheit ist fir Gefahrgutverpackungen derzeit noch nicht etabliert.

Die Grenzleckageraten werden fir das Szenario des interkontinentalen Transports von Gefahr-
gutverpackungen in einem 20-Fuf3-Frachtcontainer im Hinblick auf die untere Explosionsgrenze
abgeleitet. Dies geschieht unter Annahme einer Worst-Case-Betrachtung fiir Beforderungs-
dauer, Beladung und Luftwechselrate. Als mittlere Beférderungstemperatur wird 30 °C ange-
setzt. Eine vollstdndige Durchmischung im freien Luftraum des Containers wird angenommen.
Es werden drei reprasentative Baugréf3en von Gefahrgutverpackungen gewahlt, mit einem Vo-
lumen von ca. 6 L, ca. 60 L und ca. 220 L. Als Fullguter werden die 23 meistbeférderten flissi-
gen Gefahrgliter betrachtet. Die treibende Kraft fiir die Stromung durch Leckstellen ist der sich
in der Verpackung ausbildende Uberdruck. Die Berechnung des Uberdrucks erfolgt durch ana-
lytische Modellgleichungen in Abhangigkeit der spezifischen Stoffdaten, Fillgrad, Beflilltempe-
ratur, Transporttemperatur und Nachgiebigkeit der Verpackungsbauart.

Die quantitative Leckageratenmessung der Gefahrgutverpackungen wird mit dem Uberdruck-
verfahren mit Ansammlung (Akkumulationsverfahren) unter Verwendung von Helium als Prif-
gas vorgenommen. Zusatzlich erfolgt die Detektion weiterer potentieller Leckstellen auRerhalb
des Verschlussbereiches mit dem Schniiffelverfahren. Bei allen untersuchten Bauarten, mit
Ausnahme des 6 L-Feinstblechkanisters, ist der Verschluss die einzige systematische Leckstel-
le der Verpackung. Die Messung der Helium-Leckageraten und der anschlieRende Vergleich
mit den berechneten Helium-Grenzleckageraten zeigt, dass folgende Bauarten hinsichtlich des
Erreichens der unteren Explosionsgrenze (UEG) durch eine Leckagestromung als kritisch ein-
zuschétzen sind: Kunststoffverpackungen mit Schraubverschlissen mit Flachdichtung, wenn
bei diesen bestimmte Schadigungsmuster im Verschlussbereich vorliegen; Feinstblechkanister,
da bei ihnen nicht nur der Verschlussbereich eine Leckstelle darstellt; Kunststoffverpackungen
mit Schraubverschliissen mit Flachdichtung, wenn diese auch fir Flllgiter der Verpackungs-
gruppe | zugelassen sind. Als Konsequenz sollten bei diesen kritischen Bauarten entweder
Modifikationen in Bezug auf die Verpackung selbst oder auf die Transportbedingungen im
Frachtcontainer vorgenommen werden. Bei Kunststoffverpackungen ist auch die Fillgutperme-
ation als Freisetzungsmechanismus relevant. Es wird der prinzipielle Rechenweg zur Beriick-
sichtigung dieses Quellterms exemplarisch gezeigt.

Diese Arbeit leistet einen grundlegenden Beitrag fir die Etablierung einer systematischen
quantitativen Dichtheitsbetrachtung von Gefahrgutverpackungen mit dem Ziel der Verbesse-
rung der Sicherheit beim interkontinentalen Gefahrguttransport im Frachtcontainer.






Abstract

No determinations for quantitative limit leakage rates based on safety considerations during
transport currently exist for dangerous goods packagings in the international dangerous goods
regulations. The standard test procedure for the leakproofness of dangerous goods packagings
for liquid filling substances in the context of design type approval is the immersion test in water
(“bubble test”). This test method is primarily suitable for leak detection. Its application does not
allow any quantitative statement whether there is a risk of the formation of an explosive atmos-
phere under conditions of carriage caused by a gaseous leakage flow through leaks in dange-
rous goods packagings. The main objective of the present work is therefore first to develop
quantitative leakproofness requirements for dangerous goods packagings relating to the for-
mation of explosive vapor-air-mixtures during transport. Subsequently, leakage rates caused by
gaseous leakage flow through closures of different types of dangerous goods packagings are
measured. The comparison of the measured leakages rates with the calculated limit leakage
rates allows the assessment of the formation of an explosive atmosphere. This quantitative
approach for assessing the leakproofness has not yet been established for dangerous goods
packagings.

The limit leakage rates are derived for the scenario of the intercontinental transport of dange-
rous goods packagings in a 20 ft. freight container in relation to the lower explosion limit. This is
done assuming a worst-case-scenario for the duration of carriage, loading condition and air
exchange rate. The average transport temperature is 30 °C. A complete mixing of the air inside
the free container volume is assumed. Three representative sizes of dangerous goods packag-
ings are considered with a volume of approximately 6 L, 60 L and 220 L. The 23 quantitatively
most important liquid hazardous substances are selected as representative liquids. The driving
force for the gaseous leakage flow is the gauge pressure in the free vapor space inside the
packaging caused by high temperatures during transport. The gauge pressure is calculated by
means of analytical model equations dependent on the specific material data, degree of filling,
filling temperature, transport temperature and expansion behaviour of the packaging type.

The quantitative leakage rate measurement of the dangerous goods packagings is carried out
with the pressure technique by accumulation (accumulation method) using helium as the test
gas. In addition, the detection of further potential leaks outside the closure area is performed
using the sniffing test. For all tested packaging design types, with the exception of the 6 L light
gauge steel jerrican, the closure is the only systematic leak in the packaging. The measure-
ment of the helium leakage rates and subsequent comparison with the calculated helium limit
leakage rates show that the following design types are critical in terms of reaching the lower
explosion limit (LEL) by the gaseous leakage flow: plastic packagings with screw caps having
flat gaskets, if certain damage patterns are present in the sealing area; light gauge steel jerri-
cans, since not only the closure area is a leak, and plastic packagings with screw caps having
flat gaskets, if they are also approved for liquid filling substances of packaging group I. As a
consequence, in the case of these critical design types modifications should be made with re-
spect to either the packaging itself or the transport conditions in the freight container. In the
case of plastic packagings, the permeation of the individual filling substance is also relevant as
a release mechanism. The basic calculation steps for consideration of this source term are
shown exemplarily.

This work provides a fundamental contribution to the establishment of a systematic quantitative
leakage assessment for dangerous goods packagings with the aim of improving the safety of
the intercontinental transport of dangerous goods in freight containers.
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1 Einleitung

1.1 Motivation und Zielsetzung

Die Aufgabe einer Gefahrgutverpackung ist es, im Hinblick auf die 6ffentlich technische Sicher-
heit Menschen, Tiere, Umwelt und Wirtschaftsgiter vor der Freisetzung von Gefahrgiitern zu
schiitzen. Der Durchflihrung einer Dichtheitsprifung zur Leckdetektion kommt daher eine hohe
Bedeutung zu. [1]

Die weltweit gultigen Modellregelungen fiir Gefahrgutvorschriften, die UN Model Regulations
[2], geben das Eintauchverfahren in Wasser (,Bubble Test") als Standardprifverfahren fir die
Dichtheitspriifung von Gefahrgutverpackungen vor. Dieses ist den lokalisierenden Prifverfah-
ren zuzuordnen [3] und wird nicht vorrangig zur quantitativen Leckageratenmessung einge-
setzt. In den Gefahrgutvorschriften existieren derzeit keine quantitativen Grenzleckageraten fur
Gefahrgutverpackungen.

Der heutige globale Welthandel basiert in hohem MaRe auf der Containerschifffahrt. Etwa 60 %
des jahrlich international zur See transportieren Warenwertes werden dabei von Linienschiffen
beférdert, von denen die meisten Containerschiffe sind [4]. Der interkontinentale Transport in
Frachtcontainern gehért auch zu den normalen Beférderungsbedingungen von befillten Ge-
fahrgutverpackungen [5] [6] [7].

Fir die Stofffreisetzung aus Gefahrgutverpackungen kommen generell zwei Transportmecha-
nismen in Frage: Permeation und Leckagestromung [6]. Die Permeation aus Gefahrgutverpa-
ckungen wurde bereits im Rahmen eines Forschungsvorhabens an der Bundesanstalt fir Ma-
terialforschung und -prifung (BAM) untersucht. Fir das Transportszenario der Beférderung in
Frachtcontainern kann die Bildung explosionsfahiger Gemische durch Permeation nicht ausge-
schlossen werden [8] [9] [10].

Der Fokus der vorliegenden Arbeit liegt auf der Stofffreisetzung aufgrund der gasférmigen
Stromung durch Leckstellen im Bereich der Verschliisse. Diese wird dadurch hervorgerufen,
dass die Verpackung durch erhéhte Temperaturen wahrend der Beférderung unter einem inne-
ren Uberdruck steht [6]. Es wird die Freisetzung von Gefahrgut aus einer intakten Verpackung
unter normalen Beférderungsbedingungen betrachtet. Davon abgrenzen lassen sich Unfall-
oder Storfallbedingungen, die nicht Gegenstand dieser Arbeit sind. Die Permeation von Fllgut
ist ebenfalls kein Untersuchungsgegenstand, wird jedoch flr einen exemplarischen Vergleich
herangezogen.

Die Hauptfragestellung dieser Arbeit ist, ob sich wahrend des interkontinentalen Transports von
befiillten Gefahrgutverpackungen im freien Volumen eines 20-Ful3-Frachtcontainers, hervorge-
rufen durch eine Leckagestromung aus dem Verschlussbereich der Verpackungen, ein explo-
sionsfahiges Dampf-Luft-Gemisch bilden kann. Zentrales Ziel dieser Arbeit stellt zunachst die
Berechnung quantitativer Dichtheitsanforderungen an Gefahrgutverpackungen auf Grundlage
dieses Transportszenarios dar. Fur die mafgeblichen Einflussgréen zur Berechnung der
Grenzleckageraten werden Worst-Case-Annahmen getroffen. Das zweite Hauptziel ist die
Messung quantitativer Leckageraten der Verschlisse reprasentativer Gefahrgutverpackungen.
Durch Vergleich der gemessenen Leckageraten mit den Grenzleckageraten kann im Anschluss
die Beurteilung hinsichtlich der Bildung explosionsfahiger Gemische erfolgen. Erganzend soll
die Detektion weiterer leckverdachtiger Stellen fir die verschiedenen Verpackungsbauarten
vorgenommen werden.

Zur Beantwortung dieser Fragestellung sind folgende Zwischenziele erforderlich:

- ldentifizierung der Haupteinflussfaktoren fir die Berechnung der Grenzleckageraten
und Treffen von Worst-Case-Annahmen



- Ermittlung reprasentativer Substanzen, fur welche die Grenzwerte bestimmt werden

- Berechnung des Uberdrucks fiir diese Substanzen in ausgewahlten Verpackungsbauar-
ten beim betrachteten Transportszenario

- Berechnung quantitativer Grenzleckageraten hinsichtlich des Erreichens der unteren
Explosionsgrenze (UEG) im freien Luftvolumen flr den interkontinentalen Transport von
Gefahrgutverpackungen im 20-Fuf3-Frachtcontainer

- Auswahl eines fiir Gefahrgutverpackungen geeigneten quantitativen Dichtheitspriifver-
fahrens und Auswabhl eines Prifgases

- Uberprifung hinsichtlich der Reproduzierbarkeit der Messergebnisse durch Vorversu-
che

- Messung quantitativer Leckageraten der Verschlisse reprasentativer Verpackungsbau-
arten bei verschiedenen Druckstufen, die sich am Niveau des Betriebsdrucks orientie-
ren

- Detektion kritischer Stellen pro Bauart auRerhalb des Verschlussbereichs mit einem ge-
eigneten lokalen Dichtheitsprufverfahren

- Vergleich der gemessenen Leckageraten mit den berechneten Grenzwerten zur Ein-
schatzung der Bildung explosionsfahiger Dampf-Luft-Gemische beim Gefahrguttrans-
port im Frachtcontainer

Eine derartige quantitative Herangehensweise fir die Dichtheitsprifung ist derzeit fur Gefahr-
gutverpackungen noch nicht etabliert [11]. Eine wichtige Rolle spielt der unter Betriebsbedin-
gungen herrschende Uberdruck in der jeweiligen Verpackungsbauart.

1.2 Gliederung

In Kapitel 2 werden die theoretischen und praktischen Grundlagen dargestellt, welche die Basis
dieser Arbeit bilden. Nach relevanten Definitionen werden insbesondere die fur die Praxis der
Dichtheitsprifung wichtigen Strdomungsgleichungen und Vorgehensweisen zur Leckageraten-
umrechnung aufgezeigt. Ein besonderes Augenmerk wird auf die grundlegenden Kriterien zur
Auswahl von Dichtheitsprifverfahren und Priifgasen gerichtet. Die derzeitigen Regelungen zur
Dichtheitsprifung von Gefahrgutverpackungen werden erlautert und es erfolgt die Darstellung
des Forschungsstandes. In Kapitel 3 wird die Berechnung von quantitativen Dichtheitsanforde-
rungen an Gefahrgutverpackungen vorgenommen. Diese werden als 100 % Helium-
Grenzleckageraten ausgedriickt. Die Berechnung wird auf Grundlage eines Worst-Case-
Szenarios fur den interkontinentalen Transport von Gefahrgutverpackungen im Frachtcontainer
durchgefiihrt. Im Anschluss werden in Kapitel 4 die verwendeten Materialien und Methoden
vorgestellt. Die im Kapitel 5 aufgefiihrten Vorversuche bilden eine elementare Grundlage flr
die Festlegung des Priflberdrucks und flr die reproduzierbare Leckageratenmessung an Ge-
fahrgutverpackungen. In Kapitel 6 werden die Ergebnisse der Leckageratenmessungen an
ausgewahlten Bauarten von Gefahrgutverpackungen dargestellt und diskutiert. Diese experi-
mentell ermittelten Leckageraten werden im Kapitel 7 mit den berechneten Grenzwerten vergli-
chen. Es erfolgt eine Bewertung hinsichtlich der Bildung einer explosionsfahigen Atmosphéare
beim Gefahrguttransport im Frachtcontainer und das Aufzeigen von Konsequenzen. Abschlie-
Rend wird in Kapitel 8 eine Zusammenfassung und ein Ausblick auf mdgliche zukiinftige For-
schungsarbeiten gegeben.

2 BAM-Dissertationsreihe



2 Grundlagen und Stand des Wissens

2.1 Bedeutung der Dichtheit in der Technik

In nahezu allen Bereichen der Technik spielt der Grad der Dichtheit der relevanten Komponen-
ten eine wichtige Rolle. Auf der Ebene des Stofftransports werden hierbei Transportprozesse
durch Lecks betrachtet. Es kann sich entweder um konvektiven Stofftransport handeln in Form
einer Leckstrdmung aufgrund eines Absolutdruckunterschiedes (viskose Stromung) oder Parti-
aldruckunterschiedes (molekulare Stromung), oder um Stofftransport durch Diffusion, bedingt
durch einen Partialdruckunterschied. Davon abgrenzen lasst sich die Permeation eines Fluids
durch eine nichtporése Wand, bei der die Durchlassigkeit des Werkstoffes mafigeblich ist. [12]
[13][14]

Eine systematische Einordnung der Stofftransportphanomene durch Verpackungen am Beispiel
von Gasen und Dampfen in Anlehnung an [13] ist in Tabelle 2.1 aufgefiihrt. Hierbei wird unter-
schieden, ob ein Absolut- oder Partialdruckgradient zwischen dem Kopfraum der Verpackung
und der Atmosphare vorliegt oder nicht. Ergénzt wurde die Ubersicht um die Molekularstrd-
mung. Diese ist gemaf [15] und [16] nicht vom Absolutdruckgradienten, sondern nur vom Par-
tialdruckgradienten der jeweiligen Komponente abhangig. Im Gegensatz zur Diffusion, die bei
hohen Driicken (im viskosen Bereich) stattfindet, tritt die molekulare Stromung im Bereich klei-
ner Drucke (im molekularen Bereich) auf [17].

Tab. 2.1: Stofftransportmechanismen von Gasen und Dampfen durch Verpackungen (in Anlehnung an
[13])

Treibende Kraft fiir | Verpackungs- In der Verpackung | Stofftransport-

Stofftransport werkstoff existieren mechanismus

Absolutdruckgradient, | Undurchlassig fur | Keine Leckkanale Kein Stofftransport

verbunden mit Parti- | Gase und Dampfe

aldruckgradient Leckkanale Konvektion (Gas-
strdmung):  Viskose
Strémung' / Moleku-
larstromung?

Durchlassig fur Gase | Keine Leckkanale Permeation

und Dampfe Konvektion und Per-

meation

Leckkanale

Kein  Absolutdruck-
gradient, aber Parti-

Undurchlassig fur | Keine Leckkanale

Gase und Dampfe

Kein Stofftransport

aldruckgradient Leckkanale Diffusion' / Moleku-
larstrdmung?
Durchlassig fir Gase | Keine Leckkanale Permeation

und Dampfe Leckkanale Permeation und Dif-
fusion'/  Molekular-
stromung?

': Bei hohen Driicken (im viskosen Bereich); 2: Bei niedrigen Driicken (im molekularen Bereich)

Je nach technischem Anwendungsbereich kann das Schutzziel unterschiedlich sein. Es lassen
sich zwei Zielsetzungen unterscheiden: Dichtheit in Bezug auf Stofftransport von aullen ins
Innere einer Komponente oder vom Inneren einer Komponente nach auf3en. In Tabelle 2.2 sind
die Schutzziele spezifischer Komponenten dargestellt, die sich aus den aufgefihrten Quellen




herleiten lassen. Aufgrund der Breite des Spektrums der praktischen Anwendungen, in denen
Dichtheit eine wichtige Anforderung ist, kann die Ubersicht in Tabelle 2.2 allerdings nur einen
exemplarischen Ausschnitt darstellen.

Tab. 2.2: Ubersicht (iber Anwendungsbereiche

Anwendungs- | Schutzziel Richtung Komponente
bereich des Stoff-
transports
Vakuumtechnik | Sicherstellung der Funktionstiich- | AuBen — Bauteile fiir die Vakuum-
tigkeit [18] Innen technik [18]
Chemische Ver- | Verhinderung von Emissionen | Innen — Flanschverbindungen
fahrenstechnik, | organischer Gase und Dampfe | Auen [19] [20]
Anlagen- und | [19]; Schutz vor Einatmen/ Kon-
Apparatebau takt gesundheitsgefahrlicher Stof-
fe, primarer Explosionsschutz [20]
Sichere  UmschlieBung der bei | Innen — Schweillnahte und Dicht-
chemischen Prozessen einge- | AuRen elemente an Warmetau-
setzten Substanzen und Energie- schern, Lagertanks, Re-
trager [21] aktionskesseln, Rohrlei-
tungen [21]
Kerntechnik Verhinderung der Spaltprodukt- | Innen — Reaktorsicherheitsbehal-
emission in die Atmosphéare [22] Aufden ter (Containment) [22]
Transport- und | Verhinderung der Freisetzung von | Innen — Elastomerdichtungen fir
Lagerbehalter Radioaktivitat in die Umwelt [23] AulRen Transport- und Lagerbe-
fur radioaktive halter [24]
Stoffe
Automobil- Sicherheitsaspekte und Umwelt- | Innen — Kraftstoffsysteme [25]
industrie schutz [25] Aulen
Lebensmittel- Verhinderung von mikrobieller | Aufen — Aseptische und sterili-
industrie Kontamination [26] [27] [28] [29] | Innen sierte Verpackungen [28]
[14] und Oxidation von Lebens- [26] [27] [29] [14]
mitteln [28] [14]
Verhinderung von Wasserauf- | AuRen — Dauerverpackte Le-
nahme [30] Innen bensmittel in Beuteln [30]
Verhinderung von Wasserverlust | Innen —
[30] AuRen
Pharmazeuti- Schutz  vor Umwelteinflissen | AuRen — Blisterverpackungen fir
sche Industrie (Wasserdampf, Sauerstoff) [31] Innen Tabletten/ Kapseln [31]
Kosmetik- Verhinderung des Verlusts von | Innen — Einzelhandelsverpa-
industrie Fullgut (flissig oder pulverférmig) | AuRen ckungen [32]
Elektronische Schutz vor Feuchtigkeit und Ver- | AuRen — Transistoren, integrierte
Bauelemente unreinigungen [33] Innen Schaltkreise, Dioden [33]
Medizintechnik | Sicherstellung der Vakuumdicht- | Auflen — Bauteile  von Herz-
heit [34] Innen schrittmachern [34]
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Es wird deutlich, dass in der Technik aus unterschiedlichen Griinden verschiedenartige Stoffe
dicht umschlossen werden missen [35]. Aus den aufgefihrten konkreten Schutzzielen leiten
sich die Grunde fur eine Dichtheitspriifung ab. Die haufigsten Motive sind:

- Realisierung der grundsatzlichen Funktion eines Bauteils [24]

- Sicherstellung einer langen Lebensdauer [33] und der Komponenten- oder Baugrup-
penzuverlassigkeit [36] [37] [15] [38]

- Verhinderung des Verlusts von teurem Fillgut und von Energieverlusten (Wirtschaft-
lichkeit) [21] [36] [37] [39] [40] [41] [42]

- Sicherstellung der Erzeugung sauberer, hochwertiger Produkte (Qualitatssicherung)
[21]1[43] [40] und eines ansprechenden Erscheinungsbildes [38]

- Vermeidung der unerwinschten Berlihrung oder Vermischung verschiedener Produkt-
stréme (technische Betriebssicherheit) [21] [24]

- Verhinderung der Freisetzung von gefahrlichen (z. B. brennbaren oder giftigen) Stoffen
(technische Betriebssicherheit; Anlagensicherheit) [24] [36] [39] [44] [41] [15]

- Verhinderung der Freisetzung von gesundheits- oder umweltschadigenden Stoffen
(z. B. zur Erfullung von behérdlichen Vorschriften); Zielgruppen: innerbetrieblich (Ar-
beitssicherheit) und auflerbetrieblich (Umweltschutz) [21] [36] [37] [39] [43] [44] [41] [42]
[45]

Im Bereich der technischen Betriebssicherheit geht es insbesondere um die Verhinderung von
Korrosion, spontanen Reaktionen zwischen Betriebsstoffen, der Selbstentziindung beim Zutre-
ten von Luft und der Bildung explosiver Gemische [21].

Ziel einer Dichtheitspriifung ist es entweder, mit einem quantitativen Prifverfahren integrale
Leckageraten zu messen, oder mit einem lokalisierenden Verfahren den genauen Leckageort
aufzuspuren [36]. So vielfaltig wie die praktischen Anwendungsbereiche sind auch die existie-
renden Dichtheitspriifverfahren. Insbesondere die Forschung im Bereich der Vakuumtechnik ist
eng mit der Entwicklung verschiedener Dichtheitsprufverfahren verknipft [46]. Grund hierfur ist,
dass bereits geringe Leckageraten die Funktionsfahigkeit, also das Erreichen eines bestimmten
Vakuums, massiv beeintrachtigen [47]. Ein Uberblick tber die Dichtheitspriifverfahren ist in
Abschnitt 2.5.2 gegeben.

Bei Gefahrgutverpackungen liegt das Schutzziel in einer Verhinderung des Stofftransports von
innen nach auflen. Auf die Grenzwertberechnung wird in Kapitel 3 eingegangen.



2.2 Definitionen

2.2.1 Dichtheit

,Dicht* bzw. ,Dichtheit” sind keine absoluten Eigenschaften, sondern relative Begriffe [21] [35]
[38] [15]. Absolute Dichtheit gibt es nicht [13] [17]. Eine Definition lautet [48]: ,Das Prifobjekt
gilt als dicht, wenn mit dem gewahlten Prifverfahren und der erforderlichen Prifempfindlichkeit
bzw. der dem Verfahren entsprechenden Nachweisempfindlichkeit das Durchtreten des Prif-
mediums von einem Raum in den anderen oder nach auflen nicht nachgewiesen werden
kann.“ In diesem Sinne bedeutet ,dicht‘: ,Frei von Lecks entsprechend einer gegebenen Spezi-
fikation [49].“ Der Grad der Dichtheit wird folglich in Bezug auf die einzuhaltende maximal zu-
I&ssige Leckagerate (Grenzleckagerate [17]) definiert.

2.2.2 Leckagerate

Zur Quantifizierung der Dichtheit wird die Leckagerate verwendet. Die Leckagerate q ist der
pV-Durchfluss eines bestimmten Fluids, das unter festgelegten Bedingungen (Druck, Tempera-
tur) durch ein Leck stromt [49] [3]. Der pV-Durchfluss ist die ,Rate, mit der ein Gasvolumen bei
festgelegtem Druck einen gegebenen Querschnitt eines Systems passiert [49].“ Als MaR dient
neben der in [49] und [3] angegebenen Einheit [Pa m®/s] auch die Einheit [mbar L/s] (1 mbar
L/s = 0,1 Pa m®s). 1 mbar L/s entspricht einem Gasfluss von 0,001 L pro Sekunde bei einem
Gasdruck von 1000 mbar oder einer Druckanderung von 1 mbar pro Sekunde in einem Behal-
ter von 1 Liter Volumen [50]. Physikalisch gesehen handelt es sich dabei um die Einheit einer
,Leckageleistung“ [22] [51], die bei einem Gas bei Volumen- bzw. Druckanderung anfallt [17].

Die Ideale Gasgleichung lautet:

R
I
Die Umrechnung zwischen Leckagerate q und Massenstrom M einer Komponente ergibt sich
zu [17] [562] [53]

pV=M-=T 1)

. R
=M-=-T 2

q 7 )

Die Umrechnung zwischen Leckagerate g und dem Volumenstrom V einer Komponente lautet

[17] [52]:

q=p-V ®3)
Zur vollstandigen Spezifizierung einer Leckagerate gehdren in jedem Fall die Angabe der
Randbedingungen, also Gasart, Temperatur, Innen- und AuRendruck [54].

Leckageraten fir fllissige Medien werden als Volumen- bzw. Massenstrome ausgedriickt und
z. B. in den Einheiten cm®/s bzw. g/s angegeben [48] [52].

Bei der Angabe einer Leckagerate muss unterschieden werden zwischen der Gesamtleckage-
rate und der Einzelleckagerate. Die Gesamtleckagerate ist die gesamte Gasmenge, die durch
eine oder mehrere Leckstellen aus oder in einen Prifling stromt; die Einzelleckagerate ist die
Gasmenge, die durch ein einzelnes Leck stromt. [46]

In der Terminologie der DIN EN 1330-8 [49] bezeichnet die Gesamtleckagerate (,integrale Le-
ckagerate®) die ,Summe der Leckageraten aus allen Lecks in einem Objekt.*

Die Leckagerate durch ein Leck hangt ab von [15] [22]
- der Geometrie des Lecks
- den physikalischen Eigenschaften des stromenden Fluids
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- den herrschenden Druck-, Temperatur- und Strémungsbedingungen

Auf die Umrechnung von Gasleckageraten wird in Abschnitt 2.3.7 eingegangen.

2.2.3 Zulassige Leckagerate

,Die Leckagerate Null darf nicht spezifiziert werden [3].“ Stattdessen ist es notwendig, eine
Uberprifbare Spezifikation festzulegen, die den jeweiligen Anforderungen der Komponente
genugt [50] [55] [15] [13]. Dies kann z. B. mit Bezug auf die Lebensdauer der Komponente oder
den zulassigen Produktverlust geschehen [17]. Eine maximal zulassige Leckagerate (Grenzle-
ckagerate) ist der Wert, der im spezifischen Anwendungsfall die Grenze zwischen ,dicht* und
Lundicht* darstellt [56] [55]:

- Dicht: Leckagerate < zulassige Leckagerate
- Undicht: Leckagerate > zulassige Leckagerate

Nach Festlegung dieser maximal zuldssigen Leckagerate werden alle kleineren Undichtheiten
vernachlassigt; nur mit dieser Einschrankung ist eine technische Anlage praktisch dicht zu be-
kommen [57]. Eine Grenzwertberechnung kann auf Basis der in Abschnitt 2.1 dargelegten
Griinde fir eine Dichtheitspriifung erfolgen. Die Berechnung der maximal zulassigen Leckage-
rate stellt den ersten Schritt bei der Auswahl eines Prifverfahrens dar [46]. Die genaue Be-
schreibung des Dichtheitskriteriums sollte einer der Hauptausgangspunkte einer jeden For-
schungsarbeit in Bezug auf Dichtungen sein [47].

In der Praxis wird folgende Ubersicht fiir typische Grenzleckageraten verwendet [50] [58] (Ta-
belle 2.3). Die Angabe erfolgt als Standard-Luftleckagerate mit einem Druck auf der Hoch-
druckseite p; = 101.300 Pa, Druck auf der Niederdruckseite p, ~ 0 Pa. Hierbei handelt es sich
um umgangssprachliche Begriffe, die aus Abschatzungen oder Messungen der GréRRe von
Atomen, Molekdulen, Viren und Bakterien gewonnen werden [58].

Tab. 2.3: Ubersicht (iber in der Praxis gangige GroRenzuordnungen von Grenzleckageraten [50] [58]

Anforderung Leckagerate [Pa m3/s]
Wasserdicht (, Tropfen®) 103
Dampfdicht (,Schwitzen®) 104
Bakteriendicht (Kokken, Stabchen) 10%
Benzin- und &ldicht 106
Virendicht (Vakzine, z. B. Pocken) 107
Gasdicht 108
Virendicht (kleinste Viren, Bakteriophagen) 10°
Virendicht (Viroide, Ribonukleinsdure (RNA)) | 10"
,Absolut” dicht; technisch dicht 10"
2.2.4 Leck

Fir eine Undichtheit benutzt man einen Terminus aus der Schifffahrt, namlich ,Leck® [21].

.In der zerstérungsfreien Priftechnik ist ein Leck ein (physikalisches [15]) Loch, ein pordser
Bereich, ein gasdurchlassiger Bereich oder eine andere Struktur in der Wand eines Priifobjek-




tes, durch welche aufgrund einer Druck- oder Konzentrationsdifferenz Gas von einer Seite der
Wand auf die andere gelangen kann.” [49]

Im Rahmen dieser Arbeit werden Transportphanomene aufgrund der Durchlassigkeit einer in-
takten Wand nicht betrachtet. Somit werden nur sogenannte ,Strémungslecks” untersucht;
.Permeationslecks* werden nicht betrachtet. Zu den Strémungslecks zahlen Poren, Risse, un-
dichte Verbindungen und schadhafte Dichtungen [52] [59]. Ein Permeationsleck ist ein ,Leck,
bei dem Gas durch eine nichtporése Wand strémt [49].“ Hierbei tritt Gas in einem Ldsungs-
Diffusionsprozess durch intaktes Material; im Rahmen einer Dichtheitsprifung stellt dies meist
eine Storquelle dar [59].

In der DIN EN 1330-8 [49] werden zusatzlich folgende Lecks unterschieden:

Viskoses Leck: Ein Leck von solcher Geometrie und unter solchen Druckbedingungen, dass
die Gasstromung durch das Leck laminar-viskos oder turbulent-viskos ist.”

«Molekulares Leck: Ein Leck von solcher Geometrie und unter solchen Druckbedingungen,
dass das durchstromende Gas den Gesetzen der molekularen Stromung gehorcht.”

.Lecks sind Lécher, Risse oder andere durchgehende, unbeabsichtigte Offnungen in den Wan-
dungen eines Behélters oder an Verbindungsstellen, z. B. hervorgerufen durch Material- oder
Bearbeitungsfehler oder falsche Handhabung der Dichtelemente.” [54]

Lecks sind folglich Fehlstellen, die sowohl innerhalb eines Werkstoffs als auch an der Kontakt-
flache zwischen zwei Werkstoffen auftreten kdnnen [12] [13].

Es lasst sich folgende Systematik ableiten:

- Lecks bedingt durch Fehler im Material selbst [46]:
Hierzu zéhlen z. B. Porositaten im Werkstoff [40] bzw. Dichtungsmaterial [19]. Bei flexib-
len Verpackungen aus Kunststofffolien konnen Poren (,pinholes®) auftreten [12].

- Lecks an permanenten Verbindungsstellen (nicht I6sbaren Verbindungen [58]):
Bei Schweilinahten oder bei Gussmaterial kdnnen Lecks in Form von durchgehenden
Poren vorhanden sein oder sie konnen durch Korrosion entstehen [46] [21] [22]. Auch
Létnahte und Klebestellen fallen unter diese Art von Verbindungen [58].

- Lecks an temporaren Verbindungsstellen (I6sbaren Verbindungen [58]):

In Chemieanlagen versteht man hierunter Dichtelemente, wie z. B. Flanschverbindun-
gen, Schieber und Wellenabdichtungen von Pumpen oder Ruhrwerken. Diese sind im
allgemeinen montierbar und einem Verschleil unterworfen [21]. Ein Leck kann dabei an
der Trennstelle zwischen Dichtflache und Dichtungsmaterial auftreten [19]. Leckstellen
an Dichtungen werden oft durch unsachgeméaRe Montage oder schlechte Bearbeitung,
Beschadigung der Dichtflache oder Fremdkdrper auf dem Dichtmaterial hervorgerufen
[46] [40]. Auch Schliffe in Glasapparaturen fallen unter diese Art von Verbindungen [58]
[17]. Bei starren Verpackungen treten Lecks besonders haufig im Bereich der Dichtfla-
chen von Verschlissen auf [12].

In der Praxis auftretende Lecks kénnen sehr unregelmafRlige Formen aufweisen, etwa die von
gewundenen ,Wurmléchern® [13] [60]. Daher werden fir die theoretische Darstellung verein-
fachte Geometrien verwendet. Das einfachste Modell fur die Geometrie eines Lecks ist das
einzelne, gerade, lange kreiszylindrische Rohr (Kapillare [16]). Weitere Leckmodelle mit einfa-
chen Geometrien sind Spaltlecks oder Blenden [17]. Die Leckageratengleichungen in Abschnitt
2.3 beziehen sich stets auf das lange, kreiszylindrische Rohr, wenn Einlaufeffekte keine Rolle
mehr spielen. In der Praxis wird ein Rohr als lang angesehen, wenn fir die Lange L und den
Durchmesser d des Rohres gilt: L > 20 - d [61].
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2.3 Stromung durch Lecks

Fir den Stofftransport durch Verpackungen spielen folgende Mechanismen eine Rolle (siehe
auch Tabelle 2.1) [12] [13]:

- Strdomung durch Lecks
- Diffusion durch Lecks
- Permeation durch das Verpackungsmaterial

Da bei Gefahrgutverpackungen unter den in dieser Arbeit genannten Transportbedingungen
ein Absolutdruckgradient zwischen dem Inneren der Verpackung und der Atmosphare besteht,
ist der Stofftransport aufgrund einer Leckstrdmung mafgeblich [13]. Auf Diffusion durch Lecks
wird in dieser Arbeit nicht weiter eingegangen, da deren GroRenordnung bei Vorliegen eines
Absolutdruckgradienten vernachlassigbar ist [13]. Ausfuhrungen zu diesem Thema kénnen [19]
(dort Kapitel 4.3.1.3) entnommen werden. Bei der Permeation spielt die Durchlassigkeit des
Verpackungsmaterials eine Rolle. Hierauf wird in Abschnitt 2.4 eingegangen.

2.3.1 Uberblick iiber die Stromungsregime bei der Strémung von Gasen

Bei der Stromung von Gasen durch Lecks lassen sich vier grundlegende Stromungsregime
unterscheiden: Turbulent-viskose Strémung, laminar-viskose Strémung, Ubergangsstrémung
und Molekularstromung [13] [27]. Das Auftreten dieser Stromungsformen und die resultierende
Leckagerate durch ein konkretes Leck hangen von den individuellen Prifbedingungen (Druck,
Temperatur), den spezifischen Stoffeigenschaften des Priifmediums und den geometrischen
Abmessungen des Leckkanals ab [62] [48] [17]. Die Grenzen zwischen diesen Bereichen sind
nicht genau festgelegt [3]. Dennoch existieren zahlreiche Veréffentlichungen, die gangige Le-
ckageratenbereiche aus der Praxis fur die verschiedenen Strémungsregime angeben. Zwi-
schen den einzelnen Strémungsregimen gibt es hierbei Uberschneidungen und je nach Quelle
Unterschiede von einigen Zehnerpotenzen. Auch ist oftmals nicht genannt, bei welchen Bedin-
gungen die Leckagerate gilt. Es ist davon auszugehen, dass es sich jeweils um die Angaben
fur ein Einzelleck handelt [3] [52] [16] [17] [54] [62]. Als Orientierungswerte fir die GréRenord-
nung der Leckageratenbereiche kénnen die Angaben in Tabelle 2.4 dienen. Aus Grinden der
Ubersichtlichkeit sind in dieser zusammenfassenden Darstellung jeweils nur die Literaturwerte
fur die Leckageratenbereiche der einzelnen Stromungsregime explizit aufgefihrt, die die
gréfitmdgliche Spanne dieses Regimes markieren. Bei den in Klammern angegebenen Quel-
lenangaben handelt es sich um solche, bei denen der Leckageratenbereich durch die Angabe
dieses Wertes bereits mit abgedeckt ist.

Tab. 2.4: Ubersicht (iber die GréRenordnungen der Leckageratenbereiche der Stromungsregime

Stromungsregime Leckageratenbereich [Pa m%/s]
Turbulent-viskose Gasstrémung q > 1073 [13] [15] [16] [17] [38] ([54])
Laminar-viskose Gasstromung 1077 < g < 1072 [13] [15] [16] [38]

(171 [31[62] [54] [52])
Ubergangsstromung (Ubergang von 1078 < g < 1075 [13]
laminarer zu molekularer Stromung)
Molekularstrémung q < 107°[13][15] [16] [38] ([3] [17] [52] [62] [54])

Je hoher der Druck und je groRer der Durchmesser des Leckkanals, desto eher ist die Stro-
mung viskos, d. h. ahnlich einer zahen FlUssigkeit; je niedriger der Druck oder je enger der




Leckkanal, desto eher ist die Stromung molekular, d. h. die Gasteilchen bewegen sich unab-
hangig voneinander durch das Leck [62] [17].

Dieser Zusammenhang wird charakterisiert durch die dimensionslose Knudsenzahl Kn. Sie ist
definiert als das Verhaltnis aus der mittleren freien Weglange [ der Gasteilchen zwischen zwei
Teilchen-Teilchen-StéRen und der charakteristischen geometrischen Ausdehnung des
Leckquerschnitts (Durchmesser d bei Kreisrohr) [17] [15] [38]:

Kn =é @)

Die mittlere freie Weglange [ lasst sich abhéngig vom Gesamtdruck p, der Temperatur T, dem
Teilchendurchmesser ¢ und der Boltzmann-Konstante k ausdriicken als [17] [63]
——_ 5

T VZomeo2p ®)
Bei ausreichend kleinem Druck p ist die mittlere freie Weglénge der Gasteilchen [ sehr groRR
gegenlber der Querausdehnung des Lecks d [52] [17] [15] [16] [38] [64]. Gegenseitige Teil-
chenstée kommen fast nicht mehr vor. Jedes Gasteilchen fliegt infolge seiner thermischen
Bewegung unabhéangig von den anderen Teilchen durch das Leck [15] [38]. Haufige StoRe mit
der Wand ergeben einen Zickzackkurs. Durch Mittelung der Bahnen vieler einzelner Teilchen
ergibt sich das makroskopische Strémungsverhalten. Der Nettostrom ist vom Bereich hoher
Konzentration zum Bereich niedriger Konzentration gerichtet (von hoher zu niedriger Teilchen-
dichte [46]) [15] [38]. Dies ist der Bereich der molekularen Stromung (Einzelteilchen-Stromung).
(17]

Bei der Molekularstrémung ist die Zahl der St6R3e, die die Gasteilchen untereinander ausfuhren,
vernachlassigbar gering gegen die Zahl der St6Re mit der Wand. Sie tritt also bei extrem ver-
diinnten Gasen wie im Hochvakuum oder bei Atmosphéarendruck bei sehr kleinen Querschnit-
ten auf, wie sie in feinen Poren oder Rissen zu finden sind. [52] [59]

Bei ausreichend hohem Druck p ist die mittlere freie Weglange der Gasteilchen I viel kleiner als
der Leckquerschnitt d [16] [64]. Die Teilchen vollfihren sehr viele gegenseitige StoRRe, so dass
man das Gas als Kontinuum behandeln kann. Eine Strémung entsteht durch einen lokalen
Druckunterschied. Das ist der Bereich der viskosen Strdomung (Kontinuumsstréomung). [17]

Bei einem mittleren Druck p befindet man sich im Ubergangsbereich zwischen molekularer und
viskoser Strémung. Die mittlere freie Weglange der Gasteilchen ist etwa gleich grof3 wie der
Leckquerschnitt [15]. In diesem Bereich kommen StoRe der Gasteilchen mit der Wand etwa
gleich haufig vor wie gegenseitige StéRe der Gasteilchen. Man spricht von der Ubergangsstré-
mung. [17]

Wie aus den Gleichungen (4) und (5) hervorgeht, ist die Knudsenzahl umgekehrt proportional
zum Druck. Bei einem kleinen Druck liegt eine grof’e Knudsenzahl und damit molekulare Stro-
mung vor, bei kleiner Knudsenzahl eine viskose Strémung. Der Ubergang zwischen diesen
Strémungsarten ist flieBend [17]. Tabelle 2.5 zeigt die GréRenordnung der Knudsenzahl fur die
verschiedenen Strémungsregime.
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Tab. 2.5: Ubersicht tiber die Knudsenzahlen der verschiedenen Strémungsregime

Stromungsregime Knudsenzahl Kn [-]

Viskose Gasstromung Kn < 0,01 [17] [15] [38] [22]
Kn « 1[57] [64]

Ubergangsstromung (Ubergang von 0,01 < Kn < 0,5[17] [22]
laminarer zu molekularer Strdmung) 0,01 < Kn < 1[15] [38]

Kn ~1[57] [64] [12]

Molekularstrémung Kn > 0,5[17] [52] [22]
Kn > 1[13][15] [38] [67] [64]

Die mittlere freie Weglénge [ hangt von Druck, Temperatur und Gasart ab (Gleichung (5)) [27].
Sie betragt fiir Helium bei 1000 mbar und 0 °C 0,18 pym, fir Schwefelhexafluorid dagegen nur
0,02 pym [59]. Da fir den Bereich der Molekularstromung Kn > 1 gilt, Iasst sich bei bekannter
mittlerer freier Wegléange aus Gleichung (4) der Leckquerschnitt d berechnen, unterhalb dessen
Molekularstrémung auftritt. Molekularstrémung tritt unter atmospharischen Bedingungen nur bei
sehr kleinen charakteristischen Querschnitten (Leck- bzw. Porendurchmessern) auf [59] [52].

Ein weiteres Kriterium zur Ausbildung einer bestimmten Strémungsform ist die Strdmungsge-
schwindigkeit bei vorgegebener Querausdehnung der Leitung und innerer Reibung des Gases.
Das Einsetzen von Turbulenzen wird charakterisiert durch das Verhaltnis von Tragheitskraften
(proportional zur Dichte p des Gases) zu Reibungskraften (proportional zur dynamischen Vis-
kositat n des Gases) bei einer bestimmten Strémungsgeschwindigkeit v (Mittelwert Gber den
Leitungsquerschnitt d) und einer charakteristischen geometrischen Ausdehnung d des Lei-
tungsquerschnitts (Durchmesser bei Kreisrohr). Dieses Kriterium wird durch die dimensionslose
Reynoldszahl Re beschrieben: [17]

Re==-v-d (6)

Eine laminar-viskose Stromung liegt vor, solange die kritische Reynoldszahl, die von der Geo-
metrie abhangig ist, nicht Uberschritten wird [65]. Bei der Rohrstrdmung liegt die kritische Rey-
noldszahl, die den Umschlag von der laminar-viskosen zur turbulent-viskosen Strémung be-
schreibt, bei Re.,;; = 2300. Durch Stérungen erzeugte Geschwindigkeitsschwankungen kénnen
dann nicht mehr abgebaut werden, die laminare Strdomung wird instabil. [66]

Laminar-viskose Strdomung und molekulare Strémung sind die dominanten Strémungsregime
fiir die meisten Dichtheitsprifungsanwendungen [15]. Bei Uberdruckverfahren ist die Strémung
meist laminar-viskos, wahrend sie bei Vakuumverfahren zumindest teilweise molekular ist [53].
Auch Marr [38] gibt an, dass bei einer Stromung von einem hdheren Druckniveau zu einem
niedrigeren, welches jedoch kein Vakuum ist, das Auftreten von molekularer Strémung eher
unwahrscheinlich ist. Turbulente Strémung wird in der Praxis der Dichtheitspriifung nur selten
angetroffen, insbesondere bei sehr grof3en Lecks. [15] [38] [57] [67]

Es finden sich oft unterschiedliche Terminologien fiir die einzelnen Strdomungsregime. Der Be-
griff ,Knudsenstromung®“ (,Knudsendiffusion” [63]) ist in [12] [13] [27] aquivalent zur molekula-
ren Strémung, in [17] [54] [22] gleichbedeutend mit der Ubergangsstrémung.

In [57] wird der Begriff ,Slip-Flow-Gebiet* fiir den Bereich der Uberlagerung von viskoser und
molekularer Strémung angegeben, also fiir die Ubergangsstromung. In [64] wird dieser Bereich
LHaftstromung” genannt: ,Der viskosen Strédmung ist eine an den Rohrwanden entlang gleiten-
de ... Strdomung uberlagert®. Die Stromungsgleichung fiir den ,slip flow* [12] (,viscous slip® [68],
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Lsurface slip® [69] [70]) erfolgt in der Darstellung einer modifizierten Form der Hagen-Poiseuille-
Gleichung. Hierin wird berlcksichtigt, dass die Gasgeschwindigkeit unmittelbar an der Wand
ungleich null ist. Denn im Gegensatz zur laminaren Strémung, bei der die Geschwindigkeit an
der Wand gleich null ist, tritt im Ubergangsbereich ein Gleiten (,slipping“) der Gasteilchen an
der Wand auf. Dies muss bei Driicken unterhalb des viskosen Stromungsbereiches in Form
eines Korrekturfaktors (,slip correction®) beriicksichtigt werden [38] [15].

Knudsen spricht in diesem Zusammenhang von ,Gleitungskorrektion“ (Knudsen [71], dort S.
77,117).

In den folgenden Abschnitten sind stets nur die Gleichungen flr die Leckagerate fir ein langes,
kreiszylindrisches Rohr (Kapillare) angegeben. Gleichungen fir andere Geometrien, z. B.
Lecks mit rechteckigem Querschnitt, kdnnen [17] [54] entnommen werden. Der Idealfall einer
Kapillare stellt eine konservative Abschatzung von Leckageraten dar [54]. Fur den Vergleich
von Kapillarleck und Rechteckspalt bei gleicher Querschnittsflache und Lange zeigt sich, dass
die laminar-viskose Leckagerate flr das Kapillarleck groRer ist [54].

2.3.2 Turbulent-viskose Gasstromung

Treibende Kraft fir die turbulent-viskose Gasstromung ist ein Absolutdruckgradient [16] [27].
Turbulente Strémung tritt nur auf bei groBen Lecks mit hohen Strémungsgeschwindigkeiten
[13] [38]. Fur die Leckagerate bei turbulent-viskoser Gasstromung durch ein langes, kreiszy-
lindrisches Rohr mit dem Durchmesser d und der Lange L gilt Gleichung (7) [15] [38]. Hierbei
ist p; der Absolutdruck an der Leckeintrittsseite und p, der Absolutdruck an der Leckaus-
trittsseite. f ist der dimensionslose Widerstandsbeiwert [66].

_ | R-T-(}-p})
q—ﬂ'\/ 16.f.1\7[.L (7)

Eine andere Darstellungsweise ergibt sich, wenn fir den Widerstandsbeiwert f das Gesetz von
Blasius eingesetzt wird. Entsprechende Gleichungen sind in [17] [54] [72] gegeben.

2.3.3 Laminar-viskose Gasstromung

Treibende Kraft fiir die laminar-viskose Gasstromung ist ein Absolutdruckgradient [16] [27]. Die
Gleichung fir die Leckagerate Iasst sich aus der Gleichung von Hagen-Poiseuille herleiten. Der
Volumenstrom durch ein langes, kreiszylindrisches Rohr mit dem Durchmesser d und der Lauf-
lange [ ist gegeben durch Gleichung (8). Hierbei wird angenommen, dass es sich um ein Stlick
weit hinter dem Einlaufbereich handelt. [17]
m 1 dpy .,

15 () ®)
Um die Leckagerate g zu erhalten, werden beide Seiten der Gleichung (8) mit dem Druck p
multipliziert. AnschlieRend erfolgt die Integration bis zur konkreten Léange L des Rohres:

P1
=Tt f pdp €)
f 128 n -
Fur die Leckagerate folgt [17] [38] [52] [15]
r 1 d* 7 1 d* (py+p2) r 1 d*
- P = — 2 - = 10
q25677L(1 PD=Tog T 2z WP =gy P (o) (10)
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Die Leckagerate ist proportional zur Differenz der Quadrate der Absolutdriicke und somit zum
mittleren Druck p.

2.3.4 Molekularstromung

Die Molekularstromung hangt nicht vom Absolutdruckgradienten, sondern nur von den jeweili-
gen Partialdruckgradienten der Komponenten eines Gas- oder Dampfgemischs ab [16] [15]
[54]. Kleine Atome oder Molekule bewegen sich schneller durch ein Leck als groRe Molekile
[16]. Die Herleitungen fur die molekulare Stromung gehen auf Knudsen [71] zurlick. Fur die
Leckagerate der Komponente A in einem langen kreiszylindrischen Rohr gilt das Knudsensche
Stromungsgesetz fir die Molekularstromung [71] (dort S. 87, S. 108) [38] [64] [15]

2 T d3
\/_11 (P1A PZA) (11)

Der in der originalen Gleichung von Knudsen fiir die Molekularstromung im Nenner angegebe-
ne Ausdruck ,o;“ steht fir den Term o/p (Knudsen [71], dort S. 107, S. 108) und entspricht
somit von der Dimension her dem Ausdruck M/(R - T) in Gleichung (11).

2.3.5 Ubergangsstrémung

Der komplette Ubergang von laminarer zu molekularer Strémung geschieht allmahlich tber
mehrere Groflenordnungen der Druckanderung. Die mathematische Beschreibung dieses
Ubergangsbereichs ist schwierig [38] [15]. Knudsen [71] (dort S. 78) entwickelte eine semiem-
pirische Gleichung firr die Strémung von Gasen durch lange kreiszylindrische Rohre im Bereich
der Ubergangsstromung zur Beschreibung seiner experimentellen Daten [15]. Diese auch als
Knudsengleichung [16] [54] bekannte Naherung fir den gesamten Strdmungsbereich lautet
[16] [38] [71] [52] [15]:

(P1+Pz) d
n1d4(2 1+\l Vomo R-T d3
q==————-(p?—p -z
256 1 L 6 WM L
14124 / (P1+P2) d

Die Formulierung dieser Gleichung ist glltig fir ein reines Gas, weil dann die Partialdriicke der
Komponente an der Leckein- und Austrittsseite den Absolutdriicken entsprechen [16]. Sie gilt
unter den Voraussetzungen, dass die Stromung in keinem Bereich des Rohres turbulent ist und
dass der Druckunterschied zwischen den beiden Enden nicht so groR ist, dass das Strémungs-
regime sich andert. Wahrend die erste Bedingung in der Regel erfiillt ist, gilt die zweite Bedin-
gung fur die Strdmung von atmospharischen Bedingungen gegen Vakuum nicht. [38] [54] [15]

“(p1—p2) (12)

In Gleichung (12) werden folgende Effekte addiert: Der erste Teil der Gleichung reprasentiert
den laminar-viskosen Stromungsanteil, der zweite Teil die molekulare Strdmungskomponente,
die von Knudsen [71] flr die freie Molekularstromung entwickelt wurde [15] [38]. Die Gleichung
kann angewandt werden fiir laminar-viskose Strdmung, molekulare Strémung und ist eine Na-
herung fiir den Bereich der Ubergangsstrémung [17]. Sie spiegelt nicht die tatsachlichen Stro-
mungsverhaltnisse wider, sondern basiert auf der Modellvorstellung einer Parallelschaltung
beider Stromungsformen [17]. Fur vorherrschende laminare Stromung (fir hohe Dricke) wird
der molekulare Teil vernachlassigbar, fir vorherrschende molekulare Strémung (fiir niedrige
Driicke) der laminare Teil [38] [15] [17] [52].
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Gleichung (12) kann gemaf Burrows [73] vereinfacht werden, indem der auch als Korrekturfak-
tor ([17]) bekannte erste Faktor des molekularen Stromungsterms weggelassen wird [16] [38]
[73] [15]. Dieser Korrekturfaktor variiert zwischen dem Wert 1 im molekularen Bereich und dem
Wert 0,81 im viskosen Bereich [17]. Formuliert man die Gleichung anschlieRend explizit fir die
Komponente A eines Gasgemischs, so folgt [54]

r 1 d* V27 IR-T 43
.y (p2 —p2 I L B 13
94 = 356 . ya-(pi —p7) + 5 _MA I (P14 — P2a) (13)

Diese vereinfachte Knudsengleichung ([16]) ist anwendbar fur Kapillarradien gréer als 0,01
um; bei kleineren Radien kénnen Oberflacheneffekte wie etwa Adsorption nicht vernachlassigt
werden [73]. Es ist zu beachten, dass im ersten Teil der Gleichung (13) Absolutdriicke, im
zweiten Teil der Gleichung Partialdriicke einzusetzen sind [16] [15]. Fir ein Gasgemisch ist die
Gleichung zu modifizieren. Der Ansatz hierfur ist in [16] (Teil B.5) zu finden.

2.3.6 Fliissigkeitsstromung

Der Fokus dieser Arbeit liegt auf dem Bereich der Gasstromung. Aber auch die Dichtheit ge-
genuber flissigen Medien kann eine Rolle spielen [74]. Bei flissigkeitsgefiillten Verpackungen
ist daher von Interesse, ob durch einen Leckkanal mit einem bestimmten Durchmesser, der mit
Flussigkeit gefiillt ist, Flussigkeit nach aul3en tritt.

Fir den Fall eines kapillarformigen Lecks mit dem Durchmesser d, welches bis zur aulReren

Oberflache mit Flissigkeit der Oberflachenspannung o gefiillt ist, gilt folgender Zusammenhang

fur den maximalen Kapillardruck, der den sich an der Stirnseite der Kapillare bildenden Flis-

sigkeitstropfen wieder in die Kapillare zurlcktreiben will: [75] [76] [74]
4 -0 -sina

Pkmax = d ( 1 4)

Der Winkel « ist hierbei der Kontaktwinkel der Flissigkeit in Bezug auf die AuRenflache an der
Stirnseite der Kapillare. Dieser Kapillardruck muss also durch einen Prifuiberdruck Giberwunden
werden, um Flussigkeit durch die Kapillare nach auf3en zu driicken. [75] [74]

Der Kontaktwinkel a (auch Rand- oder Benetzungswinkel) ist ein MaR fiir den Grad der Benet-
zung des Feststoffs durch die Flissigkeit und spiegelt die Relation zwischen der Anziehungs-
kraft, welche die Feststoffwand auf die Flissigkeitsmolekile austbt, und den Anziehungskraf-
ten zwischen den Flissigkeitsmolekllen wider. Fir eine gute Benetzung gilt « = 0 [73]. Fur
einen kleinen Kontaktwinkel folgt, dass der zum Flissigkeitsaustritt zu (berwindende Druck
theoretisch bereits durch die hydrostatische Flussigkeitssdule innerhalb der Verpackung selbst
aufgebracht werden kann. [75] [76] [30]

Der maximale Kapillardruck wird umso hoher, je groRer die Oberflachenspannung der austre-
tenden Flussigkeit ist, je schlechter diese die Flache an der Stirnseite der Kapillare benetzt und
je enger die Kapillare ist. [75] [74]

Fur den Fall, dass sich nach Austritt der Flissigkeit aus dem Leck eine stationare Flissigkeits-
strdmung einstellt, gilt die Gleichung fiir den Volumenstrom einer laminaren Flissigkeitsstro-
mung durch ein kreiszylindrisches Rohr nach Hagen-Poiseuille [38] [52] [73] [54]
m 1 d*
- ... — 15
128 7 L (p1 —p2) (15)

Turbulente Flissigkeitsstromung durch ein Leck kommt nur vor, wenn relativ groRe Leck-
durchmesser involviert sind. Die mafigebliche Gleichung kann [38] entnommen werden.
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Auch die Verdunstung aus einer mit Flissigkeit gefiillten Pore innerhalb der Verpackungswan-
dung ist theoretisch denkbar. Die spateren Untersuchungen im Rahmen der Schniffelpriifung
mit Helium (Abschnitt 6.2) zeigen, dass sich bei keiner Bauart Lecks im Seiten- und Bodenbe-
reich nachweisen lassen, der wahrend des Transports mit Flissigkeit bedeckt ist. Die Verwen-
dung von Helium als Prifgas fihrt zu einer sicherheitstechnisch konservativen Abschatzung,
da die beteiligten Molekiilgréen von Flissigkeiten grofer als die Teilchengrofie von Helium
sind. Stofftransportvorgange wie eine makroskopische Fllssigkeitsstromung aus einer groben
Leckstelle der Verpackung (,Auslaufen“) mit anschlieRender Lachenbildung sowie Verdunstung
aus einem flussigkeitsgefullten Leck sind somit fur die Betrachtungen in dieser Arbeit nicht re-
levant. Daher wird auf weitere theoretische Grundlagen an dieser Stelle nicht eingegangen.
Auch wenn es sich um keine klar definierten Dichtheitsanforderungen handelt, sei an dieser
Stelle auf Tabelle 2.3 verwiesen. Hieraus ist ersichtlich, dass der Unterschied der GréRenord-
nung zwischen Gasdichtheit und Wasser- bzw. Dampfdichtheit mindestens vier Zehnerpoten-
zen betragt.

2.3.7 Umrechnung von Gasleckageraten

Fir die Interpretation von quantitativen Messergebnissen ist es notwendig, die Ist-Leckagerate
mit einer zuvor berechneten Grenzleckagerate (maximal zulassige Leckagerate) zu vergleichen
[36]. In der Praxis sind meist Prifgas und Prozessgas nicht identisch. Der tatséchliche
Gasstrom durch Lecks in einem Prifobjekt unter Prufbedingungen muss in die Leckagerate
unter Betriebsbedingungen umgerechnet werden [3] [59] [36]. Auch die umgekehrte Vorge-
hensweise ist moglich, die Umrechnung von Betriebs- auf Priifbedingungen [46] [38].

Der allgemeine Grundsatz fir eine Leckageratenumrechnung ist, das vorherrschende Stro-
mungsregime vorherzusagen und die damit verbundene Anderung der Leckagerate in Abhan-
gigkeit der Einflussfaktoren unter vereinfachenden Annahmen abzuschatzen [38] [51]. Hierbei
ist zu beachten, dass Messwerte, die in einem begrenzten Druckbereich aufgenommen wur-
den, keine ausreichende Ausgangsbasis fur eine Extrapolation in einen anderen Druckbereich
darstellen. Denn in diesem Fall kann es zu einem stark druckabhangigen Leckageverhalten
kommen, das sowohl auf eine Anderung des Strémungsregimes als auch auf eine druckab-
hangige Veranderung des Leckquerschnitts zurlickzufihren sein kann [22]. Bei Drucksteige-
rungen kann sich die Dichtwirkung verbessern oder verschlechtern [77].

Bei der quantitativen Lecksuche werden aufgrund der geringen Leckquerschnitte Ublicherweise
zwei verschiedene Arten der Strémung in Betracht gezogen: Viskos-laminare oder molekulare
Stromung [57] [3] [15] [36]. Fur diese Stromungsregime ist die Abhangigkeit der Leckagerate
von Druck, Temperatur und Gasart unterschiedlich [3]:

Druckabhéngigkeit

In einem vorgegebenen Leck, dessen geometrische Abmessungen durch den aufgebrachten
Druck unverandert bleiben, lassen sich folgende Gleichungen anwenden, um die Auswirkungen
von Druckanderungen auf die Leckagerate zu bestimmen [3] [17] [52] [46] [36].

Laminar-viskose Stromung:

. (f =P

(i —p3)
Hierbei ist p; der Gesamtdruck an der Leckeintrittsseite (absolut) und p, der Gesamtdruck an
der Leckaustrittsseite (absolut), jeweils in den Zustdnden | und Il. Die Leckagerate ist abhangig
von der Differenz der Quadrate der Gesamtdriicke. [36]

an = 4qr (16)
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Molekulare Strémung:

Die Leckagerate wachst linear mit der Differenz der Partialdriicke. Die Formulierung in Glei-
chung (17) gilt fir ein reines Gas, wenn die Partialdriicke der stromenden Substanz den Abso-
lutdriicken p; und p, entsprechen [15] [16]. [36]

(P1 —p2)u

=q- 17
qn =4 (01— ) (17)
Temperaturabhangigkeit

In einem vorgegebenen Leck, dessen geometrische Abmessungen bei einer Temperaturande-
rung unverandert bleiben, geben folgende Gleichungen die Auswirkung der Temperatur auf die
Leckagerate an [3] [36].

Laminar-viskose Strémung:

=q; — 18
qi = 4 " (18)

Ty
— - —_— 1 9
qn = 4qi T, (19)

Hierbei sind n; und n,;; die unterschiedlichen dynamischen Viskositaten und T, und T;; die un-
terschiedlichen absoluten Temperaturen. [36]

Molekulare Strémung:

Gasartabhangigkeit

Bei einem gegebenen Leck ist die Leckagerate fur zwei verschiedene Gase durch folgende
Gleichungen gegeben [3] [15] [17] [59] [52] [46]. Hierbei sind n; und 7;; die unterschiedlichen
dynamischen Viskositaten und M, und #,; die unterschiedlichen Molmassen. [36]

Laminar-viskose Strémung:

n
Qi =aq— (20)
i

Fir zwei Gase verhalten sich die Leckageraten umgekehrt proportional zu deren dynamischen
Viskositaten [59] [52]. Fur Helium ist fir relativ groRe Lecks die Leckagerate praktisch gleich
grofd wie fur Luft, da deren dynamische Viskositaten sich nur um knapp 10 % unterscheiden
[62] [59] [52] [36].

Molekulare Stromung:

an =4q1° |5~ (21)

Fir zwei Gase verhalten sich die Leckageraten umgekehrt proportional zur Wurzel ihrer Mol-
massen [59] [52]. Mit MLuft ~ 28 kg/kmol und My, ~ 4 kg/kmol folgt, dass im molekularen
Strémungsbereich die Leckagerate fiir Helium ca. um den Faktor 7 ~ 2,7 héher ist als fiir Luft
[36].
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2.4 Stofftransport durch Permeation

Permeation ist der Durchgang eines Fluids durch einen Feststoff, der keine Lecks aufweist,
bedingt durch einen Adsorptions-Diffusions-Desorptionsmechanismus. Treibende Kraft ist ein
Partialdruckgradient. [16] [38] [78]

Der Mechanismus der Permeation kann in drei Schritten zusammengefasst werden: Zunachst
erfolgt die Adsorption an der Oberflache des Feststoffs und die Lésung der permeierenden
Substanz (Permeat). AnschlieRend folgt die Diffusion des Permeats durch den Feststoff. Der
letzte Schritt ist die Desorption und Verdampfung des Permeats von der anderen Oberflache
des Feststoffs. [12] [14] [79]

Wenn wahrend einer Dichtheitspriifung Werkstoffe des Priflings durchlassig gegenlber dem
Prifgas sind, so stellt die Permeation einen Storeinfluss fur die Messung der Leckagerate dar
[59] [27]. Zwei Parameter kdnnen berechnet werden, um diesen abzuschatzen: [6] [11]

Die allgemeine Gleichung fur die stationére Permeationsleckagerate q, ¢, lautet [52] [17] [59]
[15] [54]

qaperm = Py-A- (pl'Adipz’A) (22)
Hierbei ist P, der Permeationskoeffizient, A die Querschnittsflaiche des Permeationsweges und
d die Dicke des Bauteils (Ladnge des Permeationsweges). Die beiden Driicke sind die Partial-
driicke des Permeats. Die Sl-Einheit fir den Permeationskoeffizienten ist [m?/s] [59]. In der
Fachliteratur wird jedoch eine Vielzahl unterschiedlicher Dimensionen und Einheiten genannt
[80]. In dieser Arbeit wird fir den Permeationskoeffizienten von Helium Py, die in [59] aufge-
fihrte Einheit [mbar L cm/(s cm? bar)] verwendet (Abschnitt 5.7), fir den Permeationskoeffi-
zienten P, verschiedener flissiger Fullglter die in [80] aufgefiihrte Einheit [g mm/(m? h)] (Ab-
schnitt 7.4).

Die Stromung durch ein Permeationsleck unterscheidet sich vom Stromungsleck durch eine
Verzdgerungszeit im Minutenbereich vom Beginn der Permeation bis zur Gleichgewichtsper-
meationsleckagerate [59]. Es ist die Abschatzung der Zeit von Interesse, wie lange das Prifgas
fur die Permeation durch ein Bauteil mit einer bestimmten Dicke bendtigt.

Durch Betrachtung der permeierten Gasmenge als Funktion der Zeit kann gezeigt werden,
dass fur die Induktionszeit t;,,4 [78] [81] (,time lag” [12] [82] [79]) des Permeats mit dem Diffusi-
onskoeffizienten D durch einen Feststoff der Dicke d gilt:

dZ

tina = g7y (23)

Dieser Ausdruck ist eine Naherung fir die Durchbruchzeit des Permeats durch den Werkstoff
der Dicke d [83]. Die Zeit, die fur die Erreichung des stationaren Zustand noétig ist, betragt ge-
wohnlich das Zwei- bis Flinffache des time lag-Wertes [12].

Um den Stoéreinfluss durch Permeation auszuschliefien bzw. abzuschatzen, konnen drei ver-
schiedene MalRnahmen ergriffen werden: [38]

- Schnelle Durchfihrung der Dichtheitsprifung, so dass permeationsbedingter
Stofftransport durch den Werkstoff noch nicht eingesetzt hat. Diese Unterscheidung ist
nur moglich bei einem relativ dicken Werkstoff. Stromungsbedingte Lecks dagegen
sprechen sofort an. [17] [59] [16]

- Berechnung der maximalen Permeationsleckagerate im stationaren Zustand. Ist diese
bekannt, kann sie vom Gesamt-Messergebnis abgezogen werden. Nur der Betrag
oberhalb dieses Wertes wird dann als Stromungsleckagerate interpretiert [16].
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Die aufwandigste Methode ist, die Dichtheitspriifung bei verschiedenen Druckniveaus durchzu-
fuhren. Handelt es sich um ein Stromungsleck und ist das Strémungsregime laminar-viskos, so
ist die Leckagerate proportional der Differenz der Quadrate der Drlcke an der Ein- und Aus-
gangsseite. Wenn es sich um ein reines Permeationsleck handelt, so ist die Leckagerate pro-
portional der Differenz der Partialdriicke. Auf diese Weise kann es moglich sein, Stromungs-
lecks von Permeationslecks zu unterscheiden.
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2.5 Dichtheitspriifverfahren

2.5.1 Kriterien fiir die Auswahl eines geeigneten Dichtheitspriifverfahrens

Dichtheitsprifverfahren lassen sich hinsichtlich einer Vielzahl von Parametern unterscheiden
[36]. Die Verfahren verfuigen Uber unterschiedliche Anwendbarkeit und Aussagefahigkeit [48].
Es gibt kein Dichtheitsprifverfahren, welches flr alle Medien, Bedingungen und Dichtheitsan-
forderungen gleichermallen geeignet ist [84] [36].

Bei der Auswahl eines geeigneten Dichtheitsprifverfahrens fur den jeweiligen Anwendungsfall
mussen im Vorfeld unterschiedliche Aspekte berlcksichtigt werden [3] [59]. Die folgende Auf-
stellung der Punkte a) bis f) ist [36] [11] enthommen.

a) Empfindlichkeit der Priifmethode und Leckageratenbereich

Die maximal zulassige Leckagerate des Prifobjektes bestimmt die Auswahl des Verfahrens [3]
[46]. Die kleinste nachweisbare Leckagerate (Empfindlichkeit [16] [53] [15]) und der Messbe-
reich des Prifverfahrens sind die wichtigsten Parameter zur Wahl eines geeigneten Verfahrens
[84]. Die Anforderung an eine Prifmethode betragt typischerweise eine um den Faktor 10 ho-
here Empfindlichkeit als die zulassige Leckagerate des Prifobjektes [50] [85] (Faktor 5 [17]).
Auf der anderen Seite konnen sehr empfindliche Verfahren unbrauchbar fir den Nachweis
groRRer Leckageraten sein [3]. Die Empfindlichkeit unter Industriebedingungen ist im Allgemei-
nen um eine Zehnerpotenz niedriger als unter Laborbedingungen [51] [46]. Eine Ubersicht tiber
die Empfindlichkeit gangiger Verfahren unter Industriebedingungen ist in Abschnitt 2.5.2 enthal-
ten.

b) Ziel und Umfang der Priifung

Das Ziel der Untersuchung sowie die Lokalisation der Prifung in Bezug auf das Prifobjekt be-
stimmen mafgeblich die Auswahl eines geeigneten Dichtheitsprufverfahrens. Es lassen sich
drei Kategorien fur das Prufziel unterscheiden.

Ziel der Prifung [3] [59] [15]

- Lokalisierende Verfahren (Auffinden der Leckstelle)

Wenn der Ort der Leckage bekannt ist, konnen am Prifobjekt Nacharbeiten durchge-
fihrt und Optimierungen der vorhergehenden Fertigungsschritte eingeleitet werden [3]
[56]. Solche Verfahren ermdglichen nur eine ungefahre Angabe der Leckagerate [3].
Nachteil der reinen Lecklokalisierung ist, dass die Gesamtleckagerate eines Objektes
nicht bestimmt werden kann. Denn es besteht nicht die vollstdndige Gewissheit, dass
nach Abschluss der Lecksuche alle diskreten Einzellecks aufgespurt wurden [51] [86].
Diese Verfahren werden auch als gqualitative Verfahren bezeichnet, da sie eine Ja/Nein-
Aussage innerhalb der untersuchten Region erlauben [22].

- Quantitative Verfahren (Messung der gesamten (integralen) Leckagerate)
Diese bewerten die Gesamtheit aller Lecks. Da dabei die Wirkung der einzelnen Leck-
stellen Uber die Gesamtflache des Priiflings zu einer Gesamtleckagerate aufsummiert
wird, bezeichnet man dies auch als integrale Messung [51] [48]. Die gemessene integ-
rale Leckagerate kann mit der zulassigen Leckagerate des Gesamtobjekts verglichen
werden. Es ist aber auch die quantitative Messung der Leckagerate eines Teilbereichs
des Priflings moglich (partielle Prufung) [59].

Bei der Dichtheitspriifung sollte zunachst mit einer integralen Methode quantitativ die Leckage-
rate gemessen werden. Daran anschliefend kann, wenn sinnvoll, eine lokale Lecksuche
durchgefihrt werden [15] [62] [38]. Denn bei der lokalen Lecksuche besteht die Gefahr, ein
Leck zu Uibersehen und den falschen Schluss zu ziehen, der Prifling sei dicht [43] [38].
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Als dritte Kategorie wird in [15] [38] die Leckiiberwachung (,leakage monitoring“) genannt. Dies
ist die kontinuierliche Uberwachung eines Systems in Bezug auf ein- oder austretende Schad-
stoffe. Im Unterschied zu den anderen beiden Kategorien wird die Leckuberwachung meist
Uber einen sehr langen Zeitraum durchgefiihrt und erfordert eine andere Ausristung [15] [38].

Umfang der Prifung [3] [59]

In Bezug auf ein Prufobjekt kann folgender Prifumfang von Interesse sein:

- Gesamtes Obijekt (integrale quantitative Priifung)
- Teilbereich (partielle quantitative Prifung)
- Teilbereich (lokalisierende Prufung)

Zeitpunkt der Prifung [48]

Hinsichtlich des Zeitpunkts der Prifung lassen sich folgende Falle unterscheiden:

- Wahrend der Fertigung
- Wahrend der Betriebszeit

An Prifverfahren im Bereich der industriellen Serienfertigung wird gegenlber Laborverfahren
eine Reihe zusétzlicher Anforderungen gestellt, z. B. Automatisierbarkeit. Eine Ubersicht tiber
Anforderungen in der industriellen Dichtheitspriftechnik ist in [87] [88] gegeben.

c) Betriebs- und Priifbedingungen
Prifmedium

LPrufmedien sind flissige oder gasférmige Stoffe, die nach dem Durchtreten durch eine Leck-
stelle spezifisch nachweisbar sein mussen. Die Eigenschaften des gewahlten Prifmediums
(z. B. MolekulgroRe, Oberflachenspannung, Viskositat usw.) haben einen entscheidenden Ein-
fluss auf die Empfindlichkeit der Dichtheitsprifung.” [48] [35]

Es gibt verschiedene Moglichkeiten:

- Betriebsmedium
Als Prifmedium kann das Betriebsmedium eingesetzt werden, welches im Prufobjekt
bereits enthalten ist. Dies ist z. B. der Fall bei Schwefelhexafluorid (SFs)-isolierten Anla-
gen und Geraten. Dieses Vorgehen ermdglicht eine quantitative Messung und Leckor-
tung unter Betriebsbedingungen. Ein Evakuieren und Beflllen mit Priifgas entfallt [51].

- Anderes Medium, z. B. spezifisches Prifgas
Um die Prifempfindlichkeit zu erhdhen oder um eine bessere Handhabung zu gewahr-
leisten, wird Ublicherweise fiir die Dichtheitspriifung ein anderes Medium benutzt als fir
den Betrieb. In diesem Fall missen die unterschiedlichen Stoffeigenschaften zwischen
beiden Medien bertcksichtigt werden, um falsche Riickschliisse aufgrund von physika-
lischen oder chemischen Phanomenen zu vermeiden, und um die Leckagerate unter
Betriebsbedingungen zu bestimmen (siehe Abschnitt 2.3.7). [3]

Priftemperatur

Eine Dichtheitsprifung wird Ublicherweise bei Umgebungstemperatur durchgefiihrt. Starke
Temperaturanderungen kénnen Spannungen im Prifobjekt hervorrufen und somit die Geome-
trie eines Lecks andern. Auch der Gasstrom selbst ist temperaturabhangig, da die Eigenschaf-
ten des Gases temperaturabhangig sind (Abschnitt 2.3.7). [3]

Druckdifferenz (treibende Kraft)

Hinsichtlich der treibenden Kraft bei der Dichtheitsprifung, der Prifdruckdifferenz, lassen sich
folgende Unterscheidungen hinsichtlich GréRe und Richtung tatigen:
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- Druckniveau im Priifling
- Uberdruckverfahren [51] [46]
- Unterdruckverfahren [51] (Vakuumverfahren [46])

- Prifrichtung (Stromungsrichtung) [3]
- Gasstrom aus dem Objekt
- Gasstrom in das Objekt
Lecks sollten nach Mdoglichkeit wahrend der Prifung in derselben Stromungsrichtung
beansprucht werden wie unter Betriebsbedingungen [3] [51] [17] [46]. Denn ,Lecks kdn-
nen sich bei umgekehrter Strémungsrichtung ... anders verhalten, insbesondere wenn
elastische oder Kunststoffkomponenten (Federn, Membranen, Dichtungen) Teil der
Grenzflache sind [3]“.

- GroRe der Druckdifferenz
Der Prifdruck sollte im gleichen Bereich liegen wie der Betriebsdruck [3]. Das Priifob-
jekt muss die notwendige mechanische Festigkeit besitzen [59].

d) Konstruktion des Priifobjekts

Abmessungen

GroRRe oder schwere Priifobjekte sind nicht immer leicht zu handhaben. Es kann schwierig sein,
sie in eine Vakuumkammer oder in ein Tauchbecken zu stellen. Aullerdem kann die Erzeugung
eines notwendigen Vakuums fiir groBe Volumina lange Pumpzeiten erfordern. [3]

Offnungen und Oberflaichenzugénglichkeit

Eine Offnung im Priifobjekt ist notwendig, um das Objekt mit Priifgas zu befiillen oder um das
Innenvolumen mit der Vakuumeinheit und dem Detektor zu verbinden. Eine gute Oberflachen-
zuganglichkeit ist fur viele Verfahren wichtig, da das Prifgas meist auf einer Seite der Objekt-
begrenzungsflache aufgebracht wird und der Nachweis auf der anderen Seite erfolgt. Offnun-
gen sind nicht notwendig, wenn das Objekt vor dem Abdichten mit dem Gas befillt wurde oder
wenn eine Drucklagerungsprifung (,Bombing*, siehe Tabelle 2.7) angewandt wird. [3]

Konstruktiv bedingte Druck- und Vakuumgrenzwerte

Um eine Strémung durch ein Leck zu erzeugen, ist eine Druckdifferenz erforderlich [3]. Auf-
grund der Druckdifferenz kann eine Explosions- oder Implosionsgefahr bestehen [38]. Das Ob-
jekt muss der Prifdruckdifferenz standhalten und sollte durch eine Prifung nicht irreversibel
verandert werden [3].

Werkstoffe (Wande, Dichtungen)

Das Prifmedium muss mit dem Objektmaterial vertraglich sein. Bei bestimmten Priifgasen
kénnen Probleme aufgrund von Korrosion, Sorption oder Permeation auftreten. [3]

e) Sicherheits- und Umweltanforderungen

Eine Lecksuche wird durchgefiihrt, indem das Prifobjekt einer Druckdifferenz ausgesetzt wird,
entweder durch Evakuieren oder durch Aufbringen eines inneren Uberdrucks [38] [3]. Das
Prifobjekt muss die Druckdifferenz ohne Verformung aushalten und darf weder dem Prifper-
sonal noch der Prifeinrichtung Schaden zufligen. [3]

Das Prifobjekt kann gefahrliche Betriebsmedien enthalten. Diese missen vor Priifbeginn be-
kannt sein, damit MalBnahmen gegen ihr Entweichen ergriffen werden kénnen. Aber auch die
Prifgase selbst kdnnen gefahrliche Eigenschaften aufweisen. So ist beispielsweise Ammoniak
ein giftiges Gas. Gase, die ein Halogen enthalten, schadigen die obere Erdatmosphare. [3]

Weitere gefahrliche Eigenschaften des Prifgases sind Brennbarkeit (z. B. Wasserstoff) oder
die Moglichkeit der Erstickungsgefahr [38].
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f) Weitere Aspekte

Weitere Einflussfaktoren bei der Auswahl eines Verfahrens sind die Automatisierbarkeit der
Messung fur die Serienproduktion, die Zuverlassigkeit der Methode sowie die zur Verfligung
stehenden wirtschaftlichen Mdéglichkeiten (Anschaffungskosten, Betriebskosten) [50] [51]. Prif-
verfahren mit hoher Empfindlichkeit erfordern oft teure Instrumente und sind oft verknipft mit
komplizierterer Bedienung, was zu héheren Anforderungen an die Fachkenntnisse des Priifers
fuhrt [84]. Einige sehr empfindliche Verfahren kénnen daher unwirtschaftlich sein [3] [38]. Auch
die notige Prufdauer kann eine limitierende Grofde darstellen [59].

2.5.2 Uberblick iiber Dichtheitspriifverfahren

Die Dichtheitsprifung als Teilbereich der Zerstérungsfreien Prifung wird in einer Reihe von
Standardwerken behandelt, die einen Gesamtlberblick Uber unterschiedliche Prifverfahren
geben. Hierzu zahlen etwa das ,Leakage Testing Handbook" von Marr [38], das ,Nondestructi-
ve Testing Handbook — Volume 1 — Leak Testing” von Jackson et al. [15] und das ,Wutz Hand-
buch Vakuumtechnik® [17]. Der Bereich ist in hohem MaRe gepragt durch Normen und Richtli-
nien. Tabelle 2.6 gibt einen Uberblick tiber deutsche Normen und Richtlinien.

Tab. 2.6: Uberblick tiber deutsche Normen und Richtlinien im Bereich Dichtheitspriifung [59] [17]

Norm Ausgabe | Titel

DIN EN 1330-8 1998-07 | Zerstorungsfreie Prifung - Terminologie - Teil 8: Begriffe
fur die Dichtheitsprifung

DIN EN 1518 1998-06 | Zerstorungsfreie Priifung - Dichtheitsprifung - Charakteri-
sierung von massenspektrometrischen Leckdetektoren

DIN EN 1593 1999-11 | Zerstorungsfreie Prifung - Dichtheitsprifung - Blasenpriif-
verfahren

DIN EN 1779 1999-10 | Zerstorungsfreie Priifung - Dichtheitsprifung - Kriterien zur
Auswahl von Prifmethoden und -verfahren

DIN EN 13184 2001-07 | Zerstorungsfreie Prufung - Dichtheitspriifung - Druckande-
rungsverfahren

DIN EN 13185 2001-07 | Zerstorungsfreie Prufung - Dichtheitsprifung - Prifgasver-
fahren

DIN EN 13192 2002-03 | Zerstorungsfreie Prifung - Dichtheitsprufung - Kalibrieren
von Referenzlecks fur Gase

DIN EN 13625 2002-03 | Zerstorungsfreie Prufung - Dichtheitsprifung - Anleitung
zur Auswahl von Geraten zur Messung von Gasleckagen

DGZfP Richtlinie DP1 | 2005-06 | Richtlinie Uber die Auswahl eines geeigneten Prufgases fur
die Dichtheitsprifung

DGZfP Richtlinie DP2 | 2009-12 | Richtlinie zur Umrechnung der mit Priifgasen gemessenen
Leckageraten in andere Medien (Gase, Flussigkeiten)

DECHEMA- 1990-10 | Zerstorungsfreie Prifverfahren im Chemiebetrieb - Dicht-

Informationsblatt ZfP heitsprifung an Apparaten und Komponenten von Che-

1 mieanlagen
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Fir bestimmte Anwendungsgebiete existieren eigene Normen. Auf internationaler Ebene gibt
es fur den Bereich der radioaktiven Stoffe die ISO 12807 [16].

In dieser Arbeit liegt der Fokus auf den Priifgasverfahren, da diese sowohl fir eine quantitative
Leckageratenmessung als auch fir eine Lecklokalistation gleichermaflen geeignet sind. Im
Folgenden wird ein Uberblick iiber die Priifgasverfahren nach DIN EN 1779 [3] und DIN EN
13185 [89] gegeben (Tabelle 2.7). Hierbei erfolgt eine Einteilung nach der Strémungsrichtung
(Prufrichtung). Die angegebene Empfindlichkeit bezieht sich auf Industriebedingungen. Eine
graphische Darstellung aller Verfahren ist in der DGZfP-Richtlinie DP 1 [59] gegeben. Weitere
Details zu den Funktionsprinzipien der einzelnen Verfahren und konkreten Anwendungsfallen
kénnen den angegebenen Quellen entnommen werden.

Tab. 2.7: Uberblick tiber die Priifgasverfahren nach DIN EN 1779 [3] und DIN EN 13185 [89]

Verfahren Priifgas Anwendbar | Empfind- Weiterfiihrende
fiir lichkeit Quellen
[Pa m?¥/s]

Gasstrom in das Objekt
Vakuumverfahren (integral) A1 Gewohnlich | Messung He: 10-10 [51] [46] [15]

Helium [38]" [43]
Vakuumverfahren (partiell) A2 Wie A1 Messung wie A1
Vakuumverfahren (lokal) A3 Wie A1 Lokalisa- 107 [51] [46] [15]

tion [38]* [48] [43]

Gasstrom aus dem Objekt
Chemische Detektion mit Am- | Ammoniak | Lokalisa- 107 [54]
moniak B1 tion
Vakuumglocke, die den Prif- | Gewohnlich | Messung 10°°
gasdruck im Objekt ausnutzt | Helium
B2.1
Vakuumglocke, Benutzung einer | Wie B2.1 Lokalisa- 107
Sprihpistole auf der gegenuber- tion
liegenden Seite B2.2
Uberdruckverfahren  mit  An- | Helium, Messung 107 [51] [46] [15]
sammlung  (Akkumulationsver- | Halogen [38]* [43]
fahren) B3
Schniiffelprifung B4 Helium, Messung 107 [51] [46] [17]1 [15]

Halogen [38]" [48] [43]
Drucklagerungsprifung (,Bom- | Gewdhnlich | Messung 10° ... 106 | [33] [46] [15] [54]
bing-Prifung®) BS Helium [38]*
Umschlossene Objekte im Va- | Helium, Messung 10°° [51]1 [15] [38]*
kuumverfahren (extern) B6 Halogen [43]

*: Verwendete Bezeichnungen in [38]: Verfahren A1: ,Dynamic Testing Technique — Pressur-
ized Envelope Mode®, B6: ,Dynamic Testing Technique — Pressurized System Mode*, B3:
.Static Testing Technique®, A3: ,Tracer Probe Technique®, B4: ,Detector Probe Technique®,
B5: ,Back-pressurizing Technique®.
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Auch bei den Blasenprifverfahren nach DIN EN 1779 [3] und DIN EN 1593 [90] und bei den
Druckanderungsverfahren nach DIN EN 1779 und DIN EN 13184 [91] finden Priifgase Anwen-
dung. Die Tabellen 2.8 und 2.9 geben eine Ubersicht iiber diese Verfahren.

Tab. 2.8: Uberblick tber die Blasenpriifverfahren nach DIN EN 1779 [3] und DIN EN 1593 [90]

Verfahren Priifgas Anwendbar | Empfind- Weiterfiihrende
fiir lichkeit Quellen
[Pa m3/s]

Gasstrom aus dem Objekt

Blasennachweis (Eintauchen) | Gewdhnlich Lokalisa- 10+ [51] [15] [38] [48]
C1 Luft tion [92] [75] [93] [94]
[74] [76] [95] [96]

Blasennachweis  (Auftragen | Gewdhnlich Lokalisa- 10+ [15] [38] [48] [97]
von Flissigkeit) C2 Luft tion
Blasennachweis mit Vakuum- | Gewdhnlich Lokalisa- 103 [15] [48] [92] [75]
glocke C3 Luft tion [94] [95] [98]
Tab. 2.9: Uberblick tiber die Druckénderungsverfahren nach DIN EN 1779 [3] und DIN EN 13184 [91]
Verfahren Priifgas Anwendbar | Empfind- Weiterfiihrende

fiir lichkeit Quellen

[Pa m3/s]

Gasstrom aus dem Objekt

Druckabfallprufung D1 Luft oder | Messung 10° [51][46] [22] [15]
nichtkonden- [38]
sierbares Gas

Gasstrom in das Objekt

Druckanstiegsprifung D2 Luft Messung wie D1 [51][46] [15] [38]

Gasstrom in oder aus dem Objekt

Druckanderungsprufung Luft oder | Messung 106
(Glockendruckanderung) D3 | nichtkonden-
sierbares Gas

Stromungsmessung D4 Luft Messung 10+ [511[15]

Daruber hinaus existiert eine Vielzahl weiterer Dichtheitsprifverfahren. In DIN EN 1779 [3] sind
weder Ultraschallpriifungen noch hydrostatische Prifungen genannt. Bei Ultraschall-
Lecksuchverfahren werden die an Leckstellen auftretenden Ultraschallwellen mit dem Richtmik-
rofon eines Ultraschall-Lecksuchgerats geortet [48] [60] [84]. Prifverfahren unter Verwendung
von Flissigkeiten (Wasserdruckprifung) sind in [21] [46] [48] [53] [84] [99] beschrieben. Es
werden auch andere Fliissigkeiten, z. B. Ol, eingesetzt, und deren Austritt durch Benetzung der
AuRenoberflache bzw. Trépfchenbildung nachgewiesen [21] [48].

Zu den am haufigsten eingesetzten Dichtheitsprufverfahren gehéren die Druckéanderungsver-
fahren, der Blasennachweis im Wasserbad und Prifgasverfahren mit Helium oder Wasserstoff
[100] [101].
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2.5.3 Anforderungen an Priifgase fiir Priifgasverfahren

Fir die Anwendung eines Prifgasverfahrens ist die Auswahl eines geeigneten Prifgases not-
wendig. Ein Uberblick tber Kriterien zur Auswahl gangiger Priifgase wird in der DGZfP-
Richtlinie DP1 [59] gegeben. Neben den physikalischen Stoffeigenschaften sind auch Lecksu-
cheigenschaften (z. B. Nachweisprinzipien und Nachweisgrenzen) genannt.

Ein Testgas fir die Dichtheitspriifung muss sich von den in der Umgebungsluft vorkommenden
Gasen deutlich unterscheiden, so dass es spezifisch nachgewiesen werden kann [59]. Ein
Prifgas sollte folgende Eigenschaften haben: [36]

- Geringer Gehalt in natirlicher Luft [17] [46] [50] [62]

- Ungiftig, unbrennbar [46] [62] [60]

- Chemisch inert (reaktionstrage) [46] [50] [62] [60]

- Hohe Beweglichkeit und somit fahig, auch kleinste Lecks aufzuspiren [60]

- Preiswert im Verbrauch [62] [60]

- Einfach in der Handhabung [50]

- Empfindlicher und selektiver Nachweis im Vakuum und in der Atmosphare [17] [62] [38]
- Moglichst geringe Adsorption durch Anlagenteile und Einbauten [17]

- Umweltvertraglichkeit [17] [46] [62]

Als Prifgas hat sich insbesondere Helium durchgesetzt, da es die oben genannten Eigenschaf-
ten ideal vereint [62] [57] [60] [36]. Es ist das am haufigsten eingesetzte Dichtheitspriifgas [15]
[60] und zeichnet sich durch folgende Eigenschaften aus:

- Niedrige, stabile Konzentration in der Atmosphéare von ca. 5 ppm [57] [50] [33]

- Ungiftig, unbrennbar, nicht reaktiv, umweltvertraglich [57]

- Es ist das leichteste Inertgas. Wegen seiner geringen Molmasse haben Heliumteilchen
bei einer gegebenen Temperatur (mit Ausnahme von Wasserstoff) die héchsten Teil-
chengeschwindigkeiten. Daher bewegen sich Heliumatome im molekularen Strémungs-
regime schneller durch Lecks als andere Gase. [60] [33]

- Eindeutige Detektion von Helium mittels Massenspektrometrie [46] [57]

Auch andere Edelgase eignen sich prinzipiell als Prifgase. Jedoch sind sie entweder in der
naturlichen Luft in héherer Konzentration vorhanden (Argon mit ca. 1 %), oder ihr Nachweis mit
dem Massenspektrometer ist nicht eindeutig (Neon, Argon, Krypton). Xenon ist sehr teuer und
daher als Prifgas nicht wirtschaftlich. [17]

Ein weiteres Dichtheitspriifgas ist Wasserstoff. Wegen der bei seiner Anwendung auftretenden
Explosionsgefahr wird fir die Flllung des Priifobjektes Formiergas aus 5 % Wasserstoff und
95 % Stickstoff verwendet. Die niedrige Wasserstoffkonzentration im Formiergas schrankt al-
lerdings die Nachweisgrenze ein [17]. Bei der Prufung wird der Konzentrationsanstieg von
Wasserstoff aufgrund des aus- oder einstromenden Formiergases gemessen [100] [59]. [36]

Als weitere Gase sind in [59] Schwefelhexafluorid (SFs), Stickstoff, Lachgas (N20), Kohlendi-
oxid, Methan, Ammoniak und R134a (CH-FCF3) genannt. [36]

Schwefelhexafluorid stellt zum einen ein Priifgas fir Uberdruckverfahren dar, zum anderen
fungiert es als Prozessgas fur Hochspannungsschalter [17] [51] [46] [59] [36]. Zu beachten bei
der Anwendung ist sein extrem hohes Treibhauspotential [17] [59].

Stickstoff zeichnet sich durch seine hohe Verfugbarkeit und geringe Kosten aus [39] [36].

Kohlendioxid und Argon sind einsetzbar, wenn das Betriebsgas vergleichsweise schwer ist
[39]. Kohlendioxid weist hohe, schwankende Untergrundkonzentrationen in der Luft auf und
fungiert als Prozessgas fur Kalte- und Klimaanlagen [17] [59]. [36]
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Methan liegt als Prozessgas in Chemieanlagen vor und findet Anwendung als Prifgas fur pet-
rochemische Bauteile (Uberdruckverfahren) [17] [59]. Zu beachten ist seine Brennbarkeit.

Ammoniak wird zur lokalen Lecksuche verwendet, indem es Farbveranderungen an geeigneten
Reagenzien, z. B. Bromphenolblau, hervorruft [54] [75] [86]. Bei der Handhabung ist seine To-
xizitat zu bericksichtigen [59]. In Verbindung mit Luft besteht Explosionsgefahr [3]. Aulerdem
wirkt es korrosiv auf Kuper und Kupferlegierungen [84].

Als Kaltemittel wurden in der Vergangenheit oft halogenierte Kohlenstoffe und Kohlenwasser-
stoffe eingesetzt. Hierfir bot sich die Halogen-Lecksuche an. Aufgrund dieser Entwicklung
setzte man einige dieser Halogene als Priifgase ein [54] [62]. Zu den am haufigsten eingesetz-
ten Halogen-Prufgasen zahlten die Kaltemittel R134a (1,1,1,2-Tetrafluorethan, C2H2F4) und
R22 (Chlordifluormethan, CHCIF2) [15]. R22 darf wegen seines hohen Ozonabbaupotentials
nicht mehr verwendet werden [17]. Seit 2011 sind in der Europaischen Union fluorierte Treib-
hausgase mit einem Treibhauspotential grofler 150, wozu auch R134a zahlt, in Klimaanlagen
von Autos mit neuer Typenzulassung verboten; seit 1. Januar 2017 dirfen keine Neufahrzeuge
mehr mit solchen Kaltemitteln ausgestattet werden [102].

Auf Nachweisprinzipien von Testgasen wird im Rahmen dieser Arbeit, mit Ausnahme des hier
angewandten Prinzips (siehe Abschnitt 4.6), nicht weiter eingegangen.

Die Durchstromung von Glaskapillaren mit Lachgas und Helium zeigt, dass die gemessenen
Leckageraten mit Helium eine bessere Wiederholbarkeit und geringere Streuung aufweisen.
Die Ergebnisse bestatigen die gute Eignung von Helium als Prifgas [103].

2.6 Dichtheit von Gefahrgutverpackungen

2.6.1 Gefahrgutvorschriften

,Die Beférderung gefahrlicher Giiter unterliegt national, européaisch und weltweit gesetzlichen
Vorschriften, welche die 6ffentliche technische Sicherheit im Rahmen eines vertretbaren Risi-
kos regeln bzw. gewahrleisten sollen [104]". Auf weltweiter Ebene geschieht die Weiterentwick-
lung des Gefahrgutrechts auf Grundlage von UN-Modellvorschriften, den UN Recommenda-
tions on the Transport of Dangerous Goods — Model Regulations [2]. Sie bilden die Basis fur
die Umsetzung in nationale und internationale Vorschriften fiir die Beforderung gefahrlicher
Guter auf den verschiedenen Verkehrstragern: Stral’e, Eisenbahn, Binnenschiffen, Seeschif-
fen, Flugzeugen. Ein Uberblick iber die internationalen bzw. in Europa geltenden Vorschriften
und die Gefahrgutverordnungen, die diese in Deutschland in Kraft setzen, ist in [104] [105] auf-
gefuhrt.

Die Gefahrgutvorschriften beinhalten unter anderem die Einstufung der Gefahrgiter in be-
stimmte Gefahrenklassen (Klassifizierung), entsprechende Benennungen fiir die Beforde-
rungspapiere und die Kennzeichnung der GefahrgutumschlieBungen. In den Regelwerken sind
ebenfalls Prifverfahren fiur GefahrgutumschlieBungen, z. B. Verpackungen, Groflpackmittel,
Groldverpackungen und Tanks, festgelegt. [104] [105]

In Deutschland bildet das Gefahrgutbeférderungsgesetz (GGBefG [106]) die nationale Rechts-
grundlage flr die Befoérderung gefahrlicher Guter. Hierin ist geregelt, dass zu diesem Zweck
Rechtsverordnungen erlassen werden dirfen [104]. Eine dieser nationalen Rechtsverordnun-
gen ist die Gefahrgutverordnung Stralle, Eisenbahn und Binnenschifffahrt (GGVSEB [107]), in
der die internationalen Vorschriften fir diese drei Verkehrstrager innerstaatlich mit nationalen
Sonderregelungen in Kraft gesetzt werden [104]. Hierbei handelt es sich um das Europaische
Ubereinkommen (iber die internationale Beférderung geféhrlicher Giiter auf der StraRe (ADR
[108]), die Ordnung fiir die internationale Eisenbahnbeférderung gefahrlicher Guter (RID [109])
und das Européische Ubereinkommen (iber die Beférderung gefahrlicher Giiter auf Binnen-
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wasserstrafen (ADN [110]). Die nationalen Gefahrgutverordnungen regeln auch die Zustandig-
keit von Behorden fir bestimmte Aufgaben des Gefahrgutrechts in Deutschland [104]. Die
Bundesanstalt fir Materialforschung und -prufung (BAM) ist so gemal GGVSEB [107] die zu-
standige Behorde in Deutschland fur die Prifung und Bauartzulassung von Gefahrgutverpa-
ckungen [104] [105].

2.6.2 Gefahrliche Giiter

~Gefahrliche Giiter ... sind Stoffe und Gegenstande, von denen aufgrund ihrer Natur, ihrer Ei-
genschaften oder ihres Zustandes im Zusammenhang mit der Beforderung Gefahren fur die
offentliche Sicherheit oder Ordnung, insbesondere flr die Allgemeinheit, fiir wichtige Gemein-
guter, fur Leben und Gesundheit von Menschen sowie fiir Tiere und Sachen ausgehen kon-
nen.“ (§ 2 (1) GGBefG [106])

Hierbei handelt es sich bewusst um eine abstrakte Umschreibung (Erlduterung zu § 2 (1)
GGBefG). Die Konkretisierung erfolgt in Rechtsverordnungen. Die Gefahrgutverordnung Stra-
Re, Eisenbahn und Binnenschifffahrt (GGVSEB [107]) verweist in § 2 Nr. 7 auf das Verzeichnis
gefahrlicher Guter in den internationalen Regelwerken fiir die jeweiligen Verkehrstrager. In den
internationalen Gefahrgutvorschriften ADR [108] (gleichlautend fur RID [109]) wird zwischen 13
Gefahrgutklassen unterschieden, denen die Stoffe und Gegenstande entsprechend ihren Ei-
genschaften zugeordnet werden [106]. Eine Ubersicht (iber die Gefahrgutklassen gibt Tabelle
2.10.

Tab. 2.10: Ubersicht (iber die Gefahrgutklassen nach Abschnitt 2.1.1.1 ADR [108]

Klasse Bezeichnung

1 Explosive Stoffe und Gegenstande mit Explosivstoff
2 Gase

3 Entziindbare flissige Stoffe

4.1 Entziindbare feste Stoffe

4.2 Selbstentzlndliche Stoffe

4.3 Stoffe, die in Berihrung mit Wasser entziindbare Gase entwickeln
5.1 Entziindend (oxidierend) wirkende Stoffe

5.2 Organische Peroxide

6.1 Giftige Stoffe

6.2 Ansteckungsgefahrliche Stoffe

7 Radioaktive Stoffe

8 Atzende Stoffe

9 Verschiedene gefahrliche Stoffe und Gegenstande

2.6.3 Gefahrgutverpackungen

Es werden drei Varianten von Gefahrgutverpackungen unterschieden: Verpackungen (UN Mo-
del Regulations, Kapitel 6.1 [2]), GroRBpackmittel (UN Model Regulations, Kapitel 6.5) und
GroRverpackungen (UN Model Regulations, Kapitel 6.6). Verpackungen besitzen einen Fas-
sungsraum < 450 L bzw. eine Nettomasse < 400 kg. Eine GrolRverpackung (Large Packaging -
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LP) bezeichnet eine aus einer Auflenverpackung bestehende Verpackung, die Gegenstande
oder Innenverpackungen enthalt, mit einer Nettomasse gréfer 400 kg oder einem Fassungs-
raum von mehr als 450 L, aber einem Hochstvolumen von 3,0 m3. GroRpackmittel (Intermedia-
te Bulk Container - IBC) sind starre oder flexible, transportable Verpackungen und verfliigen
Uber ein Hochstvolumen von 3,0 m3. [108] [111]

Gegenstand dieser Arbeit sind Verpackungen. Die Codierung fir die Bezeichnung des Verpa-
ckungstyps setzt sich aus drei Teilen zusammen: An erster Stelle steht eine arabische Ziffer fur
die Verpackungsart, z. B. Fass oder Kanister. Es folgen ein oder mehrere lateinische Grol3-
buchstaben fir die Art des Werkstoffs. Den Abschluss bildet gegebenenfalls eine arabische
Ziffer fUr eine zusatzliche Unterscheidung der Verpackung innerhalb des Verpackungstyps. Fir
alle Kanisterbauarten sowie Fasser aus Stahl oder Aluminium steht an dieser Stelle die Ziffer
,1“ fir einen sogenannten nicht abnehmbaren Deckel, die Ziffer ,2“ fir einen abnehmbaren
Deckel. Tabelle 2.11 gibt einen Uberblick liber die Bestandteile der Codierung fiir Verpackun-
gen [108].

Tab. 2.11: Codierung fir die Bezeichnung des Verpackungstyps nach Abschnitt 6.1.2 ADR [108]

Ziffer | Verpackungsart GroRbuch- | Werkstoffart
stabe
1 Fass A Stahl
2 (bleibt offen) B Aluminium
3 Kanister C Naturholz
4 Kiste D Sperrholz
5 Sack F Holzfaserwerkstoff
6 Kombinationsverpackung G Pappe
7 (bleibt offen) H Kunststoff
0 Feinstblechverpackungen L Textilgewebe
M Papier, mehrlagig
N Metall (auRer Stahl und Aluminium)
P Glas, Porzellan oder Steinzeug

Gemal der Verpackungsterminologienorm DIN 55405 [112] besteht ein Verschluss aus der
Kombination eines VerschlieRmittels (z. B. eines Schraubdeckels) und der Packmittel6ffnung.
In dieser Arbeit wird zur Vereinfachung der Begriff ,Leckagerate des Deckels bzw. ,Deckelle-
ckagerate“ als Synonym fiir ,Leckagerate des Verschlusses“ bzw. ,Verschlussleckagerate”
verwendet.

2.6.4 Dichtheit in den Gefahrgutvorschriften

Die Gefahrgutvorschriften schreiben vor, dass Gefahrgutverpackungen fiir die Erteilung einer
Bauartzulassung bestimmte Priifungen bestehen miissen [104]. Hierzu gehoren fir alle Verpa-
ckungsbauarten die Fallprifung und, mit Ausnahme der Sacke, die Stapeldruckpriifung. Alle
Bauarten, die zur Aufnahme von fliissigen Fullgiitern bestimmt sind, mussen einer Dichtheits-
prifung nach den UN Model Regulations 6.1.5.4 [2] und einer hydraulischen Innendruckpri-
fung (UN 6.1.5.5) unterzogen werden.
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Das Standardprifverfahren fir die Dichtheitsprifung ist das Eintauchverfahren in Wasser
(,Bubble Test"). Hierbei muss die Verpackung einschlieRlich ihrer Verschlisse fir die Prifdau-
er von funf Minuten mit Druck beaufschlagt und unter Wasser getaucht werden. Die Anzahl der
Priifmuster betragt drei pro Bauart und Hersteller. Der anzuwendende Priifdruck (Uberdruck)
richtet sich nach der Verpackungsgruppe. Fir Stoffe der Verpackungsgruppe | (Stoffe mit ho-
her Gefahr) betragt er mindestens 0,3 bar, fir Stoffe der Verpackungsgruppen Il und Il (Stoffe
mit mittlerer und geringer Gefahr) mindestens 0,2 bar. Das Kriterium fur das Bestehen ist, dass
keine Undichtheit festgestellt werden darf (aufsteigende Luftblasen aus der Verpackung). An-
dere Methoden durfen angewandt werden, sofern sie mindestens gleich wirksam sind. Diese
Vorschriften sind anzuwenden sowohl fiir die Baumusterprifung als auch im Zuge der Ferti-
gung vor der erstmaligen Verwendung (UN Model Regulations 6.1.1.3 [2]). [1] [11]

Im Gegensatz zu Umschlielungen fir radioaktive Stoffe existieren fur Gefahrgutverpackungen
keine quantitativen Grenzwerte in Form einer Grenzleckagerate. Fir die Dichtungen von Behal-
tern zur trockenen Zwischenlagerung von bestrahlten Brennelementen gilt eine maximale Le-
ckagerate von 1,0-10® Pa m®/s (Standard-Helium-Leckagerate) als Grenzwert in Deutschland
[113].

2.6.5 Stand der Forschung

Derzeit liegen keine verdffentlichten Forschungsarbeiten hinsichtlich der quantitativen Leckage-
ratenmessung von Gefahrgutverpackungen vor. Es gibt jedoch eine Reihe von Untersuchun-
gen, die sich mit relevanten Grundlagen beschaftigen. Hierbei handelt es sich um Arbeiten in
Bezug auf die Empfindlichkeit des Standardprifverfahrens fir Gefahrgutverpackungen, den
,Bubble Test", Untersuchungen Uber die Auswirkung der Stofffreisetzung aus Gefahrgutverpa-
ckungen in Transport- und Lagerraumen und Veroffentlichungen Uber die Abschatzung des
inneren Uberdrucks in Gefahrgutverpackungen unter Beférderungsbedingungen.

Die Permeation als Quellterm fir die Stofffreisetzung aus Gefahrgutverpackungen ist nicht Ge-
genstand dieser Arbeit. Auf Literatur, welche die Permeationsdaten von gefahrlichen Gutern
durch Kunststoffe thematisiert, wird an dieser Stelle daher nicht eingegangen.

Empfindlichkeit des Bubble Test in den Gefahrgutvorschriften

Das in den Gefahrgutvorschriften fir Verpackungen als Standard genannte Dichtheitsprufver-
fahren entspricht dem Eintauchverfahren in Wasser (,Bubble Test“) (Verfahren C1 nach DIN
EN 1779 [3], siehe Tabelle 2.8). Hierbei fungiert Wasser als Prifflissigkeit und Luft als Pruf-
gas.

Dieses Verfahren gehort zu den in der Praxis am haufigsten eingesetzten Dichtheitsprifverfah-
ren [100] [101]. Daher wird es in einer Reihe von Standardwerken und Veréffentlichungen be-
handelt.

Der Bubble Test ist den lokalisierenden Prifverfahren zuzuordnen [3] [90] [11]. Er eignet sich
nur bedingt zur quantitativen Leckageratenmessung. Sind Blasendurchmesser und Frequenz
der aufsteigenden Gasblasen bekannt, Iasst sich die resultierende Leckagerate eines Einzel-
lecks naherungsweise abschatzen. Auch Sammlung und Messung des austretenden Gases
sind mdglich [90]. Jedoch lasst sich nicht die integrale Leckagerate eines gesamten Bauteils
bestimmen [92], insbesondere bei grofden Bauteilen mit vielen Einzellecks.

Vorteile des Bubble Test sind seine einfache und schnelle Durchfiihrbarkeit und seine geringen
Kosten. Mit ihm lasst sich ein Leck sehr genau lokalisieren. Fiur den Prifer ist nur geringes
Fachwissen erforderlich. Ein Nachteil ist die hohe Abhangigkeit von der Aufmerksamkeit des
Prifers. [92] [95] [15] [38] [50] [60]
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In der industriellen Serienfertigung findet der Bubble Test daher Anwendung in Kombination mit
einer automatisierten Ultraschall-Leckblasendetektion. Insbesondere dann, wenn ein Priifteil
Uber einen langeren Zeitraum geprift werden muss oder das Wasser triibe oder verschmutzt
ist, lasst sich so der subjektive Einfluss des Bedieners ausschlieen. [114] [115]

Beziiglich der Empfindlichkeit lassen sich bei diesem Verfahren zwei verschiedene Sachverhal-
te unterscheiden: In einem ersten Schritt geht es um die Fragestellung, ob aus einem Leck mit
einem bestimmten Durchmesser Uberhaupt Blasen austreten kénnen. Abhangig von den ge-
wahlten Prifbedingungen gibt es eine Limitierung hinsichtlich des detektierbaren Leckdurch-
messers. Ist ein Blasenaustritt mdglich und Gasblasen steigen auf, so hangt die resultierende
Leckagerate von bestimmten Parametern ab. Auf beide Punkte wird im Folgenden eingegan-
gen.

Die folgenden Betrachtungen sind auf die Punkte reduziert, die fur die Empfindlichkeit hinsicht-
lich des Bubble Test gemal den Gefahrgutvorschriften bedeutend sind. Detailliertere Darstel-
lungen hinsichtlich der physikalischen Vorgange bei der Blasenbildung und -ablésung an einem
Leck sowie beim Blasenaufstieg in einer Flussigkeit kdnnen etwa [116] [117] [118] enthommen
werden. Den in dieser Arbeit geschilderten Vorgangen liegt das vereinfachte Modell der quasi-
statischen Blasenbildung bei konstantem, geringem Volumenstrom an einem Einzelleck in ei-
ner ruhenden Flussigkeit zugrunde. Es kommt zum sogenannten Blasengasen, der periodi-
schen Bildung von Einzelblasen. Die Blasenform wird ndherungsweise als Kugel betrachtet.

Von entscheidender Bedeutung ist die Empfindlichkeit bezuglich des zu detektierenden Leck-
durchmessers. Der Austritt einer Gasblase aus einem kapillarférmigen Leck, welches im Innern
mit einer FlUssigkeit benetzt ist, ist in [75] [93] [76] [96] [15] [74] beschrieben. Hiernach lassen
sich folgende drei Stadien unterscheiden (Abbildung 2.1):

Zustand 1 Zustand 2 Zustand 3
Wasser

% \ §

Abb. 2.1: Prozess der Blasenbildung an einem kapillarférmigen Leck nach Schilperoord et al. [96]

Wasser

AN

N
%

Luft

Der Kapillardruck der in die Kapillare mit dem Durchmesser d eingedrungenen Flissigkeit be-
tragt in Abhangigkeit von deren Oberflachenspannung ¢ und deren Kontaktwinkel a im Innern
der Kapillare (Zustand 1): [75] [76] [96]

4-0-cosa

P = ——— (24)

Dieser Druck ist umso groRer, je besser die Benetzung im Innern der Kapillare ist (kleinerer
Kontaktwinkel «). Eine gute Benetzung im Inneren erschwert also das Hinausdricken aus der
Kapillare. [75]

Fir die sich an der AuRenseite ausbildende Gasblase ist deren Innendruck abhangig vom Kon-
taktwinkel der Flussigkeit in Bezug auf die dullere Flache 3, welche sich senkrecht zum Poren-
querschnitt befindet (Zustand 3): [75] [76] [96]

4 -0 -sin
Pt = —a A (25)
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Der Druck in der sich ausbildenden Blase ist umso grofer, je schlechter die Benetzung an der
Auflenseite ist (groRerer Kontaktwinkel g). Die Ausbildung einer Blase wird also durch schlech-
te Benetzung der Aullenseite erschwert. [75]

Dazwischen wird Zustand 2 durchlaufen, bei dem die sich ausbildende Gasblase halbkugelfor-
mig ist und einen Durchmesser besitzt, der dem Kapillardurchmesser entspricht. In diesem Fall
ist der Kontaktwinkel im Innern a genau 0°, der Kontaktwinkel an der AuRenflache g genau
90 °. Es gilt also cos « = sin § = 1 und somit fiir den maximalen Uberdruck fiir den Austritt ei-
ner Gasblase aus einem kapillarférmigen Leck: [93] [76] [15] [38] [95] [96] [74] [1]

4-0

Apmax = a4 (26)

Hierin bedeutet Ap,,,, den maximalen Druckunterschied, der fur den Austritt einer Gasblase
aus einem kapillarférmigen Leck mit dem Durchmesser d Uberwunden werden muss, wenn es
in eine Priffliissigkeit mit der Oberflachenspannung o eingetaucht wird [96] [15]. Dieser Uber-
druck ist unabhangig vom Kontaktwinkel und somit vom Wandmaterial [74]. Der Priftiberdruck
Apese Wahrend der Dichtheitspriifung muss grof3er sein als Ap,,q. [11:

4.0

Aptest > APmax = T (27)

Diese Gleichung stellt die Bedingung dafir dar, ob aus einem vorliegenden Leck Uberhaupt
eine Gasblase austreten kann. Fir einen gewahlten Prifiberdruck und eine gegebene Ober-
flachenspannung der verwendeten Prifflissigkeit kdnnen Lecks mit einem Durchmesser unter-
halb eines bestimmten Grenzdurchmessers nicht gefunden werden [38] (kritische Leckgrélie)
[92] [93] [15] [38].

Hieraus lasst sich ableiten, dass die Empfindlichkeit des Bubble Test beziiglich des Leck-
durchmessers unter den Bedingungen in den Gefahrgutvorschriften fir einen Prifiiberdruck
von 300 mbar ca. 9,7 ym betragt und beim Prifuberdruck von 200 mbar ca. 14,6 ym (auf der
Grundlage einer Oberflachenspannung von Wasser bei 20 °C von ca. 73 mN/m). [76]

Im Fall eines spaltférmigen Lecks (Weite gering gegentber Breite) wird die Spaltweite in Glei-
chung (27) eingesetzt, der Faktor 4 im Zahler wird durch 2 ersetzt [95] [67]. Ein spaltférmiges
Leck kann mit einem geringeren Uberdruck detektiert werden als ein kapillarférmiges mit glei-
chem Durchmesser [1].

Wie an Gleichung (27) sichtbar, lasst sich die Empfindlichkeit des Bubble Test in Bezug auf
den zu detektierenden Leckdurchmesser verbessern durch die Wahl einer Flissigkeit mit einer
geringeren Oberflachenspannung oder durch eine Erhéhung des Prifliberdrucks [92] [93] [15].
Die Erhdhung der Flissigkeitstemperatur tréagt ebenfalls zur Reduzierung der Oberflachen-
spannung und somit zur Erhéhung der Empfindlichkeit in Bezug auf den Leckdurchmesser bei
[92].

Wenn die Bedingung des Blasenaustritts erflllt ist, so Iasst sich die resultierende Leckagerate
des Blasenstroms, also aufierhalb des Lecks, berechnen als das Produkt aus Blasenfrequenz
f, Blasenvolumen V,,; und Druck innerhalb der Blasen p;,;: [92] [94] [96]

q=1"Vo Pn (28)
Anstelle der Blasenfrequenz lasst sich als deren Kehrwert auch das Zeitintervall zwischen zwei
Blasen einsetzen. Nimmt man als Extremfall an, dass bis zum Ende des Beobachtungszeit-
raums genau eine Gasblase austritt, und setzt man Zeitintervall und Beobachtungszeitraum

gleich, so folgt hieraus theoretisch, dass sich durch Verlangerung des Beobachtungszeitraums
die Empfindlichkeit in Bezug auf die Leckagerate erhdhen Iasst (da die resultierende Leckage-
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rate der Blasen sinkt) [15]. Ein Uberblick (iber Leckageraten bei verschiedenen Blasenfrequen-
zen und -gréRen ist in [90] gegeben.

Aus dem Gleichgewicht zwischen der die Blase zurlickhaltenden Kraft, der Grenzflachenspan-
nungskraft F;

Fy=mn-d-o (29)
und der die Blase ablosenden Kraft, der Auftriebskraft F,
1

Fa=Bp-g-Vy=28p-g-c-m-dj (30)
folgt fir den Blasendurchmesser d;,; im Moment des Ablésens [93] [94] [96] [117] [118] [116]
[15] [38] [95] [54]

6:d-o

9 (pr = pg)
Innerhalb des Leckkanals lasst sich entweder ein laminar-viskoses Strdmungsregime oder - bei
sehr feinen Leckkanalen - ein molekulares Strdmungsregime ansetzen. [93]

43, = (31)

Da die oben genannten Faktoren (Prifliberdruck, Oberflachenspannung, Temperatur der Flis-
sigkeit) den detektierbaren Leckdurchmesser beeinflussen und dieser in der dritten bzw. vierten
Potenz in die Strdmungsgleichungen (10) und (11) eingeht, lasst sich hierdurch auch die Le-
ckagerate beeinflussen: Je kleiner der detektierbare Leckdurchmesser, desto kleiner die resul-
tierende Leckagerate durch dieses Leck, also desto hdher die Empfindlichkeit des Verfahrens
in Bezug auf die nachweisbare Leckagerate (siehe auch Abschnitt 2.5.1 a)). [93] [15] [38]

Fir eine bessere Detektierbarkeit ist eine hohe Blasenfrequenz erstrebenswert. Beim Vergleich
verschiedener Priifgase flr ein gegebenes Leck zeigt sich, dass bei Vorliegen eines molekula-
ren Stromungsregimes in der Leckoffnung die Blasenfrequenz hoher ist fur Prifgase mit gerin-
gerer Molmasse. Bei einem laminar-viskosen Stromungsregime ist die Blasenfrequenz hoher
fur Prifgase mit geringerer dynamischer Viskositat. Denn gemafR Gleichung (10) wird durch
eine geringere Viskositat die Leckagerate erhoht. [92] [93] [15] [38]

Das Blasenwachstum lasst sich ebenfalls gezielt beeinflussen durch die Wahl der Prufflissig-
keit: Eine geringe Oberflachenspannung fiihrt zu einer hoheren Anzahl und kleineren Blasen.
Eine hohe Oberflachenspannung bewirkt die Bildung weniger, grof3er Blasen. Auch eine Erho-
hung des Prifliberdrucks im Prufling fihrt zu schnellerer Blasenbildung und besserer Detek-
tierbarkeit. [15]

Im Fall quasi-statischer Blasenbildung kann der Einfluss der Gas- und Fllssigkeitsviskositat auf
die BlasengroRRe vernachlassigt werden [116]. Bei der dynamischen Blasenbildung hat die
Flussigkeitsviskositat einen Einfluss: Eine niedrige Viskositat bewirkt kleinere Blasen, eine ho-
here Viskositat gréfRere Blasen [15] [116].

Die Loslichkeit des Priifgases in der Prifflissigkeit sollte gering sein, um auch feine Lecks auf-
spuren zu kénnen. [92] [15] [38]

Neben Wasser, dem zur Reduzierung der Oberflachenspannung Netzmittel zugesetzt wird,
werden auch Ole oder Ethylenglykol als Priiffliissigkeit eingesetzt. [92] [15]

[76] untersucht, wie sich die Empfindlichkeit des Bubble Test gemal UN Model Regulations
6.1.5.4 [2] als Standardleckagerate von Helium bzw. Luft durch ein kapillarférmiges Leck (Ein-
trittsdruck 1 bar, Austrittsdruck 0 bar) ausdricken lasst. Dies wird anhand des kleinsten detek-
tierbaren Leckdurchmessers hergeleitet, der gemeinsam mit der Lange des Leckkanals in die
Gleichung (10) fiir laminar-viskose Strémung eingesetzt wird. Ubertragen auf Gefahrgutverpa-
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ckungen bedeutet dies, dass die Wanddicke der Verpackung die Empfindlichkeit des Prifver-
fahrens beeinflusst. Durch exemplarische Berechnung wird die Schlussfolgerung gezogen,
dass man von einem alternativen Prifverfahren, welches mindestens gleich wirksam sein soll
wie der Bubble Test, lediglich eine Empfindlichkeit von 2,8:102 mbar L/s fir Verpackungsgrup-
pe Il und Il bzw. 5,610 mbar L/s fiir Verpackungsgruppe | erwarten kann.

In [96] werden Modellgleichungen aufgestellt, mit denen sich der Bubble Test gemalk UN Model
Regulations [2] unter Prifbedingungen quantifizieren lasst. Die Intention ist zu beurteilen, wel-
ches Niveau eine gleich wirksame Methode fir die Serienfertigung haben muss. Dies erfolgt
unter der Annahme einer laminaren Stromung innerhalb des Lecks. Fur den aufsteigenden
Blasenstrom erfolgt die Berechnung des detektierbaren Leckdurchmessers in Abhangigkeit von
Blasenfrequenz, mittlerem Kapillardruck und Héhe der Flissigkeitssaule. Dieser betragt unter
praxisnahen Randbedingungen ca. 20 ym. Es wird festgestellt, dass die Prifbedingungen des
Bubble Test keine geeignete Referenz zur Festlegung gleichwertiger Verfahren darstellen.
Vielmehr besteht die Notwendigkeit, quantitative Dichtheitsanforderungen an Gefahrgutverpa-
ckungen abzuleiten, die sich direkt aus den Sicherheitsanforderungen wahrend des Gefahrgut-
transportes ableiten. Auch [119] sieht einen Handlungsbedarf fir die Festlegung von Grenzle-
ckageraten.

In [1] werden Laserbohrungen experimentell im Bubble Test untersucht, die mittlere Leckaus-
trittsdurchmesser im Bereich 11,5 um bis 30,3 ym aufweisen. Es wird gezeigt, dass die Emp-
findlichkeit des Eintauchverfahrens in Bezug auf den zu detektierenden Leckdurchmesser
gleichwertig ist, wenn anstelle von 200 mbar Prifuiberdruck und der Prifflissigkeit Wasser le-
diglich ein Prufiberdruck von 100 mbar verwendet wird, gleichzeitig aber die Oberflachenspan-
nung des Wassers durch Zugabe von Netzmittel von 72,5 mN/m auf einen Wert von ca. 33,2
mN/m reduziert wird. Dies ist wichtig, um bei bestimmten Verpackungsbauarten irreversible
Deformationen zu vermeiden

Modifikationen des klassischen Eintauchverfahrens sind das Auftragen einer schaumbildenden
Flussigkeit (Verfahren C2 nach DIN EN 1779 [3]) sowie der Blasennachweis unter Anwendung
von Vakuum (Verfahren C3).

Das Verfahren unter Auftragung einer schaumbildenden Flissigkeit wird angewandt, wenn das
Eintauchverfahren aus praktischen Grinden nicht durchfihrbar ist, etwa bei sehr grof3en
Prifobjekten [15]. Schaumbildende Flussigkeiten auf wassriger Basis kommen wegen ihrer
einfachen und preiswerten Handhabung oft als sogenannte Lecksuchsprays zum Einsatz [97].
Anforderungen an schaumbildende Lésungen zur Lecksuche an Gasinstallationen sind in DIN
14291 [120] gegeben. [121] untersucht die Empfindlichkeit in Bezug auf den zu detektierenden
Leckdurchmesser fir Prifschdume mit unterschiedlichen Oberflachenspannungen und besta-
tigt die Anwendbarkeit der Gleichung (27) auch fir dieses Verfahren.

Bei der Vakuummethode wird die Druckdifferenz durch Anlegen eines auleren Vakuums ober-
halb der Prifflissigkeit erreicht. Bei diesen Prifbedingungen ist die resultierende BlasengréRe
hoher. [92] [15]

Andere technische Anwendungen nutzen ebenfalls das Prinzip des Bubble Test, etwa zur Be-
stimmung von Porendurchmessern in Festkdrpern [122] [123] [124] [1].

Auswirkung der Stofffreisetzung aus Gefahrgutverpackungen

Die Freisetzung von flissigen gefahrlichen Stoffen aus Gefahrgutverpackungen kann grund-
satzlich auf zwei Arten erfolgen. Einerseits durch Permeation der Substanz durch durchlassige
Komponenten der Verpackung, z. B. die Wandung einer Kunststoffverpackung. Andererseits
kann der oberhalb des Fliissigkeitsspiegels herrschende Uberdruck zu einer Gasstrémung des
Dampf-Luft-Gemischs durch Lecks, z. B. im Deckelbereich, fihren [6]. Auch ein Austritt von
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Flussigkeit durch Lecks, die sich im Bereich des Flissigkeitsspiegels befinden, ist theoretisch
denkbar.

Fir die Auswirkung beider méglicher Quellterme, Permeation und Strémung, innerhalb eines
umschlossenen Raums, spielen folgende Parameter eine Rolle: Freies Volumen innerhalb des
Raums, Luftwechselzahl, Stromungsprofil, Temperatur und Zeit.

[125] stellt grundlegende Modellgleichungen vor, mit denen die Entstehung einer explosionsfa-
higen Atmosphare in Transport- oder Lagerrdumen, hervorgerufen durch die Permeation
brennbarer Flissigkeiten durch Kunststoffverpackungen, unter Berlcksichtigung der Luftwech-
selzahl des Raumes abgeschéatzt werden kann. Hierbei wird die Annahme einer vollstandigen
Durchmischung im Raum getroffen. [126] fihrt auf dieser Basis Beispielrechnungen fiir die
permeationsbedingte Freisetzung von n-Hexan und Aceton aus Kunststoffverpackungen durch.
Hierbei wird ein Frachtcontainer unter der Annahme einer sehr geringen Luftwechselzahl von
0,001 h*' betrachtet. Unter realen Transportbedingungen eines Containers sind auch die Dauer
der Beforderung sowie die einwirkende Temperatur entscheidende Parameter. [126] weist da-
rauf hin, dass es einen Forschungsbedarf hinsichtlich der tatsachlichen Luftwechselzahlen von
bewegten und ruhenden Frachtcontainern gibt.

Zu den normalen Beférderungsbedingungen von befiiliten Gefahrgutverpackungen gehért der
interkontinentale Transport in Frachtcontainern. Dieses Transportszenario stellt im Hinblick auf
die Bildung einer explosionsfahigen Atmosphare aufgrund der herrschenden Betriebsbedin-
gungen das Worst-Case-Szenario dar: Hohe Temperaturen wahrend des Transports bewirken
sowohl erhdhte Permeationsraten als auch einen Uberdruck innerhalb der Gefahrgutverpa-
ckung, der zu einer Leckagestromung fuhren kann. Niedrige Luftwechselraten der Container
und lange Transportdauern beglnstigen zusatzlich die Bildung einer explosionsfahigen Atmo-
sphare. [7][8] [9] [6] [3]

Permeation des in den Verpackungen enthaltenen Fullguts darf unter normalen Beférderungs-
bedingungen keine Gefahr darstellen (UN Model Regulations 6.1.4.0 [2]). Im Rahmen eines
Forschungsvorhabens an der BAM [8] wurden daher die relevanten Einflussparameter flr die
Entstehung einer explosionsfahigen Atmosphare in Frachtcontainern wahrend des interkonti-
nentalen Transports unter normalen Beférderungsbedingungen aufgrund von Permeation
brennbarer Flussigkeiten durch Kunststoffverpackungen aus HDPE (High-density polyethylene)
untersucht. HDPE ist der am haufigsten verwendete Kunststoff fir Gefahrgutverpackungen, da
er Uber einen relativ hohen kristallinen Volumenanteil von ca. 80 % verfugt; die Permeation
findet nur in den amorphen Bereichen statt [126] [125]. Zum einen erfolgten Messungen der
Permeationsrate der exemplarischen Fllguter Trichlorethylen, Toluol und n-Hexan durch Pro-
ben unterschiedlicher Dicke aus reinem HDPE [127] sowie aus Proben mit Permeationsbarriere
bei drei Temperaturen (23 °C, 40 °C und 50 °C). Zum anderen wurden die Luftwechselraten
gangiger Frachtcontainer mit der Konzentrationsabklingmethode [128] sowie der Temperatur-
verlauf innerhalb eines instrumentierten Frachtcontainers auf der Fahrt von Hamburg nach Sin-
gapur und zuriick gemessen.

Die Luftwechselrate eines 20-FulR-General-Purpose-Frachtcontainers 22G0 bei maximaler Be-
ladung (16 IBC, ca. 46 % freier Luftraum, ohne LUftungseinrichtungen) betragt 0,012 h-' [8]
[10].

Fir beide Stofftransportmechanismen, Permeation und Leckagestrdomung, spielt die Transport-
temperatur eine entscheidende Rolle. Die im Rahmen der zweimonatigen Klimamessfahrt ge-
messene mittlere Lufttemperatur im Container als auch die mittlere Fulllguttemperatur betragt
jeweils ca. 27 °C [8] [7]. Eine groRe Anzahl von Temperaturmessfahrten werden in [129] aus-
gewertet. Hierbei werden die Lufttemperaturen in Frachtcontainern wahrend des Seetransports
von Asien nach Europa und von Europa nach Asien, Nordamerika und Australien untersucht.
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Die mittlere Lufttemperatur Uber einen Zeitraum von mehreren Wochen liegt beim Transport
von Asien nach Europa zwischen 27 °C und 32 °C, beim Transport von Asien nach Europa
zwischen 20 °C und 31 °C [129].

Die Gesamtergebnisse des Forschungsvorhabens [8] zeigen, dass die Bildung einer explosi-
onsfahigen Atmosphare aufgrund von Permeation durch Kunststoffverpackungen ohne wirk-
same Permeationsbarriere in Frachtcontainern ohne Luftungseinrichtungen wegen der herr-
schenden Randbedingungen (lange Transportdauer, hohe Transporttemperatur, geringer Luft-
wechsel) nicht ausgeschlossen werden kann. [8] [9] [10]

Ein weiteres Transportszenario von Gefahrgutverpackungen ist die Beférderung in Flugzeugen.
Untersuchungsgegenstand in [130] ist die Fragestellung, ob beim Transport flissiger Gefahrgu-
ter in Kunststoffverpackungen im Luftverkehr aufgrund von Leckagen oder Permeation An-
sammlungen entzindlicher Gemische im Frachtraum von Flugzeugen entstehen konnen. Es
wird die Kabinenluftstromung und der Stofftransport von Gefahrgut in Flugzeugfrachtraumen
beispielhaft anhand der Klasse 3-Substanzen Toluol und n-Hexan mittels CFD untersucht.
Szenarien ohne eine aktive Beluftung des Frachtraums sind als kritisch anzusehen und kénnen
zu Werten von bis zu 185 % der UEG flihren. Allerdings basieren die als Quellterm angesetz-
ten Leckageraten der Verpackungen nicht auf Messwerten, sondern auf vereinfachten Annah-
men.

[131] und [132] untersuchen den Einfluss eines auferen Unterdrucks, Vibration oder einer
Kombination aus beiden Effekten auf die Dichtheit verschiedener Bauarten von zusammenge-
setzten Verpackungen mit Innenverpackungen aus Kunststoff, Metall oder Glas. Ein auf3erer
Unterdruck kann entweder im Luftverkehr oder bei der StralRenbeférderung in groen Hoéhen,
z. B. bei der Uberquerung von Gebirgspassen, auftreten. In [131] wird das Austreten von Fliis-
sigkeit rein qualitativ registriert. In [132] erfolgt eine Bestimmung des Massenverlusts an Flus-
sigkeit. Die kombinierte Wirkung beider Effekte fiihrt zu den meisten undichten Verpackungen
[131] [132].

Uberdruck in Gefahrgutverpackungen

Das Schutzziel von Gefahrgutverpackungen besteht darin, die Freisetzung von Gefahrgut zu
verhindern. Der innere Uberdruck unter Beférderungsbedingungen ist die treibende Kraft fiir
eine Leckagestrémung und ein wichtiger Einflussfaktor fiir die Berechnung von Leckageraten.
An diesem Betriebsdruck sollte sich das Druckniveau fir den Prifdruck bei der Dichtheitspri-
fung orientieren (siehe Abschnitt 2.5.1). [5]

Im Gegensatz zu anderen technischen Systemen ist der Betriebsdruck fir Gefahrgutverpa-
ckungen nicht genau bekannt. Der Uberdruck, der sich unter Betriebsbedingungen im freien
Dampfraum oberhalb der Flissigphase einstellt, hangt gemaf des von Elies [133] und Blimel
et al. [134] entwickelten Modells fir jede einzelne Verpackungsbauart von folgenden Faktoren
ab: [135] [7]

- Spezifische Stoffeigenschaften des jeweiligen Fillguts
- Fulligrad

- Nachgiebigkeit der Verpackungsbauart

- Befllltemperatur

- Temperatur bei Befoérderungsbedingungen

In den Gefahrgutvorschriften (ADR/RID 4.1.1.4 [108] [109]) ist eine Befllltemperatur von 15 °C
festgelegt fir die Bestimmung des Fllgrades einer Verpackung. Der maximale Fillgrad liegt in
Abhangigkeit vom Siedepunkt der Flissigkeiten zwischen 90 % und 98 %. [5]
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Als Ausgangspunkt dient die Betrachtung einer absolut starren Verpackung [135]. In Steen
[136] sind grundlegende Gleichungen fiir die Berechnung des maximal zu erwartenden Uber-
drucks in einem absolut starren Behalter fur die Lagerung und Beférderung geféhrlicher Flis-
sigkeiten aufgefiihrt. Als mogliche Anwendungsfalle werden Kesselwagen und Tanks genannt.
Als maRgebliche Temperatur fir die Berechnung des Sattigungsdampfdrucks der Flissigkeit
dient hierbei die maximale Oberflachentemperatur. Es wird von einem Sattigungszustand in der
freien Dampfphase oberhalb des Flissigkeitsspiegels zum Zeitpunkt der Beflillung ausgegan-
gen.

Elies [133] konkretisiert diese Gleichungen in Bezug auf Gefahrgutverpackungen. Abbildung
2.2 zeigt das Schema der Erwarmung einer absolut starren Verpackung von der Befiilltempera-
tur T; um den Betrag AT auf die Betriebstemperatur T,. Bei den weiteren Betrachtungen wird
von einer vollstdndigen Durchmischung der Flussigphase in der Verpackung ausgegangen
[133] [134].

Zustand 1: Zustand 2:
Befiillung Do Nach Erwdarmung
v Ap
AV
o |[&]
P (Ty) P (T3)
Vio Vn
¥r1 ¥ri
Pverp.o Prerp.0
n

Abb. 2.2: Schema einer starren Verpackung bei Erwarmung [5] [135]

Die Verpackung mit dem Anfangsvolumen V., o wird bis zum Fillgrad n mit einer Flussigkeit
mit der Befiilltemperatur T, befillt. Diese besitzt bei der Befiilltemperatur einen Sattigungs-
dampfdruck p'?(T;) und ein Flissigkeitsvolumen Vf1,0- AnschlieBend wird die Verpackung ver-
schlossen (Zustand 1) und erwarmt. Der atmospharische Luftdruck bei Befiillung und Erwar-
mung betragt p,. Durch die Erwarmung um AT steigt die Flissigkeitstemperatur auf T,. Die
Volumenausdehnung der Flussigkeit, beschrieben durch den kubischen Expansionskoeffizien-
ten yg;, flhrt zu einer VergréRerung des anfanglichen Flissigkeitsvolumens Vg, o auf das Volu-
men V. Der Sattigungsdampfdruck der erwarmten Flussigkeit betragt p(T,). Da die Verpa-
ckung absolut starr ist, behalt sie ihr Anfangsvolumen V., , bei. Der Zustand nach der Er-
warmung ist der Zustand 2. [135]

Der kubische Expansionskoeffizient y;, wird mit den Dichten der Flissigkeit bei Beflllitempera-
tur o(T;) und Betriebstemperatur o(T,) gebildet: [136] [108]

_ o(Ty) — o(T2)

=TT o) ©2

Das Modell von [133] fiir den Uberdruck in einer absolut starren Verpackung basiert auf folgen-
den vereinfachenden Annahmen: [133] [134] [135]

- Sattigungszustand im Dampfraum zum Zeitpunkt des Beflllens
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- Vernachlassigung der Loslichkeit der Luft in der Flussigphase

- Vernachlassigung der Kompressibilitat der Flissigphase

- Absolut gasdichte Verpackung

- Konstanter atmospharischer Luftdruck p, wahrend der Erwarmung

Im freien Dampfraum der absolut starren Verpackung bildet sich der Uberdruck Ap aus. Dieser
lasst sich gemaf [133] wie folgt berechnen: [135] [5] [137]
5% . _ .
Ap = (o —p¥ (M) - 1—n) T, +p(Ty) = Py (33)
Ty [1—n- (1 +vp-AT)]

Ziel in [133] [134] ist die Erstellung eines Modells zur Berechnung des Uberdrucks in nicht-
starren Verpackungen. Es werden experimentelle Untersuchungen zum Uberdruck in Stahlver-
packungen mit Ethanol und Wasser als Versuchsflussigkeiten fir verschiedene Fillgrade
durchgefihrt. Hierbei handelt es sich um Stahlfasser und Stahlkanister mit Volumina zwischen
ca. 6 L und 44 L. Die Verpackungen werden bei 15 °C befillt und auf 55 °C erwarmt. Auf Basis
der Messwerte wird ein theoretisches Modell fiir die Berechnung des Uberdrucks in nicht-
starren Verpackungen bei Erwarmung erstellt. Dieses orientiert sich an Gleichung (33) fur ab-
solut starre Verpackungen. Als zusatzlicher Parameter kommt die Nachgiebigkeit der jeweiligen
Verpackungsbauart, ausgedrtickt als relative Volumenzunahme (Expansion) k in [%], hinzu:

k= Vverp - Vverp,o 100 (34)
Vverp,o
Die relative Volumenzunahme einer Verpackung vom Anfangsvolumen V., , auf das Endvo-
lumen V,,,, l&sst sich in Abhéngigkeit vom inneren Uberdruck Ap messen. Die Ermittlung die-
ser sogenannten Expansionsfunktion k = f(Ap) der betrachteten Verpackungsbauarten wird im
Rahmen von Innendruckpriifungen mit Wasser durchgefiihrt. Das Ergebnis lasst sich z. B.
durch ein Polynom 3. Ordnung fiir die jeweilige Verpackungsbauart ausdriicken [133] [135] [5]:

k(Ap) = by - Ap® + by - Ap? + by - Ap + by (35)

Abbildung 2.3 zeigt das Schema einer nicht-starren Verpackung bei Erwarmung in Anlehnung
an [134]. Es werden dieselben Annahmen wie bei der absolut starren Verpackung getroffen.
Als zusatzliche Annahme fiir das Modell in [133] [134] kommt die Vernachlassigung einer tem-
peraturbedingten Dehnung des Verpackungswerkstoffs hinzu [133] [7].

Zustand 1: Zustand 2:
Befiillung Nach Erwdrmung
po
\V v AP
AT
I — T:
Pw (1) Pw ()
Vao Ve
Yrt Yrt
K‘erp:O Vverp
n k= f(Ap)

Abb. 2.3: Schema einer nicht-starren Verpackung bei Erwarmung [5] [135]
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Die Vorgange bei der Erwarmung der nicht-starren Verpackung entsprechen im wesentlichen
denen fiir eine absolut starre Verpackung (Abbildung 2.2). Die Verpackung ist jetzt jedoch nicht
mehr absolut starr und weist daher eine relative Volumenzunahme (Expansion) k auf. Durch
den héheren Uberdruck nach der Erwéarmung expandiert sie vom anféanglichen Volumen Verp,o
bei T, auf das Volumen V,,,., bei T,. [135]

Fiir den Uberdruck Ap im freien Dampfraum einer nicht-starren Verpackung leiten [133] [134]
fur die getroffenen Annahmen folgende Gleichung her: [135] [5] [7] [137]

_ (po — plv(T1)) @A-m-T
Ap = X
Ty [(1+555) —n- A +vp-A7))
Der vollstandige Rechenweg zur Entwicklung dieser Gleichung ist in [133] [5] dargestellt. Das
Einsetzen eines Polynoms 3. Ordnung fiir die Expansionsfunktion k nach Gleichung (35) fihrt
zu einem Polynom 4. Ordnung in Ap gemaB Gleichung (37), welches zur Ermittlung des Uber-

drucks Ap geldst werden muss. Die Ausdriicke zur Bestimmung der Koeffizienten a, bis a, sind
in [5] aufgefiihrt.

+p"(Ty) = po (36)

as Ap*+a;-Apd+a, Ap?+a,-Ap+a, =0 (37)

Fir die untersuchten Stoffsysteme (Ethanol und Wasser [133]; Methanol [134]) beschreibt die
Modellgleichung (36) den Uberdruck in Gefahrgutverpackungen in zufriedenstellender Weise.
Aufgrund der getroffenen vereinfachenden Annahmen (absolut gasdichte Verpackung, Ver-
nachlassigung der Loslichkeit der Luft in der Flissigphase) fiihrt diese Gleichung zu einer si-
cherheitstechnisch konservativen Abschétzung hinsichtlich des Uberdrucks. Die berechneten
Werte sind stets hoher als die Messwerte. [133] [134]

Der Vorteil dieser Herangehensweise gegeniber einer direkten Druckmessung besteht darin,
dass nicht mit geféhrlichem Originalfiiligut hantiert werden muss. Die praktischen Untersu-
chungen bestehen lediglich in der Ermittlung der Expansionsfunktion der Verpackungsbauart
anhand einer Innendruckprifung mit Wasser. [133] [5]

Da der Uberdruck in einer Gefahrgutverpackung unter Beférderungsbedingungen eine wesent-
liche Einflussgrofe sowohl fir die im Rahmen dieser Arbeit vorgenommene Berechnung von
Grenzleckageraten als auch fiir die praktische Durchfiihrung der quantitativen Leckageraten-
messung (sinnvolle Festlegung des Prifliberdrucks) darstellt, erfolgen zu diesem Thema eige-
ne experimentelle Untersuchungen. Die relativen Dampfdichten der in den eben genannten
Untersuchungen verwendeten fliissigen Gefahrgiter in Bezug zur Dichte trockener Luft sind
groBer als 1 (Ethanol: ca. 1,6; Methanol: ca. 1,1), wie den jeweiligen Sicherheitsdatenblattern
entnommen werden kann. Daher ist das Ziel, Uberdruckmessungen auch fiir eine geféhrliche
Flussigkeit durchzuftihren, deren Dampfe leichter als Luft sind. Die eben dargestellten Mes-
sungen erfolgten stets an Metallverpackungen. Es werden daher im Rahmen dieser Arbeit
auch Uberdruckmessungen an Kunststoffverpackungen durchgefiihrt. Die Ergebnisse dieser
Messungen und die daraus abgeleiteten Schlussfolgerungen sind in Abschnitt 5.1 dargestellt.

Zusammenfassung des Forschungstandes

Die Dichtheit von Gefahrgutverpackungen im Rahmen der Bauartpriifung wird derzeit lediglich
im Rahmen eines lokalisierenden Verfahrens, des sogenannten ,Bubble Test*, festgestellt.
Forschungsarbeiten hinsichtlich systematischer quantitativer Leckageratenmessungen an Ge-
fahrgutverpackungen liegen derzeit nicht vor. Es besteht daher ein Forschungsbedarf auf die-
sem Gebiet. Als Basis sind zunachst Grenzleckageraten festzulegen, die sich aus Sicherheits-
betrachtungen unter Beférderungsbedingungen ableiten.

38 BAM-Dissertationsreihe



3 Berechnung von Grenzleckageraten

Fir die Grenzwertberechnung wird zunachst angenommen, dass die Permeation der betrach-
tenden Substanz A durch die Wandung der Verpackung zu vernachlassigen ist (q4perm = 0).
Dies ist eine valide Annahme fiir Metallverpackungen. Fir Kunststoffverpackungen tragt jedoch
auch die Permeation zur Stofffreisetzung bei. Die Permeationsleckagerate hangt von einer
Vielzahl von Faktoren ab, ist jedoch nicht Untersuchungsgegenstand dieser Arbeit. Der prinzi-
pielle Rechenweg zur Berticksichtigung eines zusatzlichen Permeationsquellterms wird daher
exemplarisch fiir zwei Beispielsubstanzen gezeigt und diskutiert (Abschnitt 7.4). [6]

Abbildung 3.1 zeigt die schematische Darstellung des Inneren eines mit Gefahrgutverpackun-
gen beladenen Frachtcontainers. Hierbei ist q4 .., die Leckagerate der Substanz A aufgrund
von Stromung. Der Luftwechsel, charakterisiert durch die Luftwechselrate n, sorgt fir einen
Abtransport der Substanz A aus dem freien Luftvolumen V..

Freies Luft-
volumen Vf,.e,-

Luftwechsel-
raten

233

Per eation

= " at 0 FuR-Contai
\\ (<55Osm 20 FuBB-Container

Cube 104.0, Magic Logic Optimization Inc.

Abb. 3.1: Schematische Darstellung eines Frachtcontainers mit Gefahrgutverpackungen

Die Grenzwertberechnung erfolgt in Form von Helium-Grenzleckageraten, da Helium als Pruf-
gas flr die experimentellen Untersuchungen ausgewahlt wird (Abschnitt 4.2). Auf dieser Basis
kann spater der Vergleich von Soll- und Istleckageraten erfolgen.

3.1 Auswahl reprasentativer Gefahrgiiter

Eine maRgebliche EinflussgroRe fir die Berechnung von Grenzleckageraten hinsichtlich der
Bildung explosionsfahiger Gemische ist die untere Explosionsgrenze (UEG). Die Auswahl der
Substanzen, fir die Grenzleckageraten berechnet werden, erfolgt anhand der Analyse der
deutschen Aullenhandelsstatistik fir das Berichtsjahr 2013 [138]. Es werden die mengenmaRig
bedeutendsten Vertreter flir Stoffe der Klassen 3, 6.1 und 8 betrachtet, die Uber eine UEG ver-
figen (Tabelle 3.1). [6]
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Tab. 3.1: MengenmaRig bedeutende flissige Gefahrgiter der Klassen 3, 6.1 und 8 [138] [6]

Substanz CAS-Nr. Klasse, UEG | Siede- Max. | Ausfuhr

VG [9/m?] | punkt | Fillgrad | [t] [138]

(o) 1[ 3‘;} [-] [108]

AcryInitril 107-13-1 31 62 77 0,92 54742
Kohlenstoffdisulfid 75-15-0 31 19 46 0,9 45993
Acetaldehyd 75-07-0 31 73 20 0,9 14150
Diethylether 60-29-7 31 52 35 0,9 1391
Benzol 71-43-2 31 39 80 0,92 826187
Ethylendichlorid 107-06-2 31 173 84 0,92 498979
Toluol 108-88-3 31 38 111 0,94 290063
Ethanol 64-17-5 31 59 78 0,92 142761
Methanol 67-56-1 31 80 65 0,92 304640
p-Xylol 106-42-3 31 42 138 0,94 167875
n-Butylacetat 123-86-4 31l 58 127 0,94 102599
o-Xylol 95-47-6 31 43 144 0,94 90214
Styrol 100-42-5 31 42 145 0,94 41781
Isopropylbenzol 98-82-8 31 40 152 0,94 3069
Allylalkohol 107-18-6 6.11 60 97 0,92 24
Anilin 62-53-3 6.111 46 184 0,94 1198
2-Furaldehyd 98-01-1 6.111 84 162 0,94 6
Dichlormethan 75-09-2 6.1 1l 459 40 0,9 84186
Trichlorethylen 79-01-6 6.1 1l 432 87 0,92 11652
1,1,1-Trichlorethan 71-55-6 6.1 1l 527 74 0,92 0,2
Acrylséaure 79-10-7 8l 72 141 0,94 106575
Propionséure 79-09-4 81l 88 141 0,94 44389
Buttersaure 107-92-6 81l 73 163 0,94 10539

3.2 Maximale Anzahl von Verpackungen im Frachtcontainer

Fir die Berechnung der maximalen Anzahl der Verpackungen im 20-Fuli-Frachtcontainer Ny,
sind die folgenden Spezifikationen relevant: [6]

- Innere Abmessungen des Frachtcontainers
- AuRere Abmessungen der Verpackungsbauart
- Maximale Zuladung des Frachtcontainers

Die Spezifikationen eines 20-FulR-General Purpose-Frachtcontainers sind in [140] aufgefuhrt.
Sein Rauminhalt betragt 33,2 m*. Es werden drei reprasentative BaugréRen von Gefahrgutver-
packungen V., betrachtet, da diese einen weiten Bereich in Bezug auf den Fassungsraum
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der Verpackung abdecken: 5,5 L (Kunststoffkanister), 60 L (Kunststoffkanister) und 216 L
(Stahlfass). Die Berechnung der Anzahl der Verpackungen im Container N, erfolgt mit der
Beladeplanungssoftware Cube IQ 4.0 (MagicLogic Optimization Inc.). Die inneren Abmessun-
gen des 20-FuR-Containers und die aufseren Abmessungen der jeweiligen Verpackungsbauart
dienen als Eingabeparameter. Folgende Annahmen werden fir die Berechnung getroffen: [6]

- Der Container ist vollstandig beladen mit Verpackungen einer einzigen Bauart
- Die 5,5 L-Kanister sind auf Holzpaletten mit den Maflen 1000 mm x 1200 mm zusam-
mengefasst, bevor sie in den Container geladen werden

Die resultierende maximale Anzahl von Verpackungen im 20-Fuls-Frachtcontainer Ny, betragt
80 Stiick fur das 216 L-Stahlfass, 306 Stiick fiir den 60 L-Kunststoffkanister und 3200 Stiick fiir
den 5,5 L-Kunststoffkanister. Die maximale Zuladung des Containers von 28,23 t wird dabei flr
alle in Tabelle 3.1 aufgefihrten Fullguter nicht Gberschritten. [6]

Zur Vereinfachung wird im Folgenden die kleinste Baugrof’e von Verpackungen als die Bau-
gréRe mit ,ca. 6 L Volumen bezeichnet, die gréte als die mit ,ca. 220 L* Volumen.

3.3 Freies Luftvolumen im Frachtcontainer

Das freie Luftvolumen im Frachtcontainer V. ist das Medium, in welchem sich unter normalen
Beférderungsbedingungen eine explosionsfahige Atmosphare ausbilden kann. Es wird berech-
net aus dem Rauminhalt des leeren Frachtcontainers V,,,; abziglich des Gesamtvolumens
Voerp,ges der maximal im Container geladenen Verpackungen: [6]

cont — Nverp ' Vverp (38)

Es wird angenommen, dass sich Ladungssicherungsmaterial mit einem Volumen von 1 m?
ebenfalls im Containerinneren befindet. Das resultierende freie Luftvolumen im 20-Ful3-
Frachtcontainer Vy,.; betragt ca. 15 m* fiir alle drei Verpackungsvolumina V,,¢,,. [6]

Vfrei = Veont — Vverp,ges

3.4 Luftwechselrate des Frachtcontainers
Die Definition der Luftwechselrate n lautet gemaR der VDI-Richtlinie 4300-7 [128]:

v
Vfrei

n (39)
Diese GroRe gibt an, wie oft das innere freie Volumen eines Raums Vg,..; pro Zeitintervall voll-
standig durch einen Luftvolumenstrom V ausgetauscht wird [9]. Verantwortlich fur diesen Luft-
austausch ist ein durch Druckdifferenzen induzierter Lufttransport zwischen dem betrachteten
Raum und seiner Umgebung, z. B. durch Windeinfluss und Temperaturunterschiede [128]. Er-
gebnisse der Luftwechselratenmessung verschiedener Arten von Frachtcontainern bei unter-
schiedlichen Beladungszustanden sind in [8] [9] [10] aufgefuhrt. Die passiven Liftungsoffnun-
gen eines 22G1-Containers werden zur Simulation eines 22G0-Containers abgeklebt, um einen
Worst Case zu erhalten. Frachtcontainer mit der ISO-Codierung 22G0 verfligen Uber keine
Liftungsschlitze. Die resultierende Luftwechselrate fir den Fall der vollen Beladung (freies
Luftvolumen im Container Vf,..;= 15 m®) betragt 0,012 h-'[8] [10]. Dieser Wert wird daher fiir die
vorliegende Arbeit gewahlt. [6]

3.5 Beforderungsdauer

Die Anforderungen an eine Grenzleckagerate sind umso strenger, je langer die interkontinenta-
le Beférderung im Frachtcontainer dauert. Die wichtigsten interkontinentalen Handelsrouten
sind in [4] aufgefuihrt. Praktische Beférderungsdauern von interkontinentalen Containerschiff-
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routen sind in [141] spezifiziert. Sechs Wochen ist die maximale Beférderungsdauer auf einem
Containerschiff. Um zusatzliche Transportzeiten vor und nach dem Transport auf dem Contai-
nerschiff zu berlcksichtigen, wird eine Gesamtbeférderungsdauer t,q,5, von 8 Wochen ange-
setzt. [6]

3.6 Mittlere Beférderungstemperatur

Aus den Messungen [8] [9] [129] wird abgeleitet, dass die mittlere Beférderungstemperatur
Tiransp Wahrend der interkontinentalen Beférderung von Gefahrgutverpackungen in Frachtcon-
tainern etwa 30 °C betragt. [5] [6] [7]

3.7 Berechnung von Helium-Grenzleckageraten

Fir alle in Tabelle 3.1 aufgefihrten Substanzen erfolgt die Grenzwertberechnung. Tabelle 3.2
stellt die notwendigen Berechnungsschritte dar. Die Bezeichnung ist dabei angelehnt an die
Terminologie in ISO 12807 [16]. [6]

Die Grenzleckageraten qmqyx e 1009 Werden fiir jede betrachtete Substanz auf einen Wert von
100 % UEG bezogen. Es gibt keine generellen Vorschriften oder Richtlinien fir die quantitative
Spezifikation von Grenzen oder Alarmschwellen beziiglich der UEG. In der Praxis hat sich fur
brennbare Gase als Alarmschwelle ein Grenzwert von 40 % UEG bewahrt, mit einer Vorwar-
nung bei 20 % UEG [142] [6]. GemaR [125] sollte bereits von einer Explosionsgefahr ausge-
gangen werden, wenn 10 % bis maximal 20 % der UEG erreicht sind, die unter der Annahme
einer vollstandigen Durchmischung berechnet wird; denn diese Annahme weicht oft von der
Wirklichkeit ab, da sich bei schwacher Luftbewegung Konzentrationsschichtungen im Raum
ausbilden kénnen, die zu lokalen Uberschreitungen der UEG fiihren kénnen.

Wahrend der Beforderung kann die UEG entweder durch Permeation oder durch eine Lecka-
gestromung erreicht werden. Daher stellen die maximal zulassigen Massenstréome (Schritt 1
und 2) die Grenzwerte der Summe beider Stofftransportmechanismen dar. Aber es gibt einen
fundamentalen Unterschied: Fir eine gasférmige Leckagestrémung spielt nur der Stoffmen-
genanteil der betrachteten Substanz im Dampf-Luft-Gemisch im freien Luftraum der Verpa-
ckung eine Rolle. Im Fall der Permeation hingegen wird die reine Komponente freigesetzt. Dies
erfordert eine andere Berechnungsmethode. Daher konzentriert sich die Betrachtung in Tabelle
3.2 nach Schritt 2 auf eine gasférmige Leckagestromung (Annahme einer vernachlassigbaren
Permeation). Der Vergleich mit exemplarischen Permeationsleckageraten wird in einem spate-
ren Teil dieser Arbeit vorgenommen (Abschnitt 7.4). Die in Tabelle 3.2 aufgefihrten Berech-
nungsschritte und die Erlduterungen in den folgenden Abschnitten sind [6] entnommen. [6]
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Tab. 3.2: Berechnungsschritte fur die Helium-Grenzleckageraten [6]

Schritt | Symbol Beschreibung Einheit Anwend-
Nr. bar auf
1 MA‘max’ges Maximal zuladssiger Massenstrom der | [kg/s]
Substanz A, auf Grundlage der Gesamt-
zahl Ny, der Verpackungen pro Con-
tainer
2 MA,max Maximal zulassiger Massenstrom der | [kg/s]
Substanz A pro Einzelverpackung
Annahme einer vernachlassigbaren Permeation der Substanz A .
Fillgut A
3 Ap Uberdruck in der Dampfphase in der | [Pa] unter Befor-
Verpackung derungsbe-
4 Va, €4 Stoffmengenanteil und Massenanteil der | [-] d%ngungen
Substanz A in der Dampfphase (Teransp)
5 Mmax Maximal zulassiger Massenstrom des | [kg/s]
Dampf-Luft-Gemischs pro Einzelverpa-
ckung
6 Qmax Maximal zuldssige Leckagerate des | [Pa m¥s]
Dampf-Luft-Gemischs pro Einzelverpa-
ckung
Annahme eines laminaren Strémungsregimes fir die Umrechnung von Leckageraten
7 QmaxHe100% | Helium-Grenzleckagerate (maximal zu- | [Pa m¥/s] Helium unter
lassige Leckagerate von 100 % Helium Prifbedin-
pro Einzelverpackung beim Prifuber- gungen
druck) (Tye)

Schritt 1: Berechnung von MA,max,ges (Beforderungsbedingungen)

Eine vollstandige Durchmischung im freien Luftraum des Containers wird angenommen [9]. Die
Massenbilanz der Komponente A lautet:

dM,

dt = MA,max,ges - MA,aus (40)

Hierbei ist M, die Masse der Substanz A im freien Containervolumen, MA_max,ges der maximal
zulassige Massenstrom der Substanz A, welcher aus der Gesamtzahl der Verpackungen pro
Container Ny,,,, freigesetzt wird und My qus der Massenstrom der Substanz A, welcher durch
den Luftwechsel aus dem Container ausgetragen wird. Die Masse der Substanz A im freien
Containervolumen kann mit dem freien Containervolumen Vg.; und der Partialdichte der
dampfférmigen Substanz A p, ,, ausgedruickt werden als

My = Vfrei *Pay (41)
Das Einfluigen der Definition fiir die Luftwechselrate n (Gleichung (39)) in Gleichung (40) ergibt

dpA,v

T = MA,max,ges -n- Vfrei “Pay (42)

Vfrei '
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Der theoretische Fall einer Luftwechselrate n = 0 fihrt zu Gleichung (43) fir die Berechnung
von MA,max,ges- Hierbei wird angenommen, dass nach der Beforderungsdauer tqns, die Parti-
aldichte der dampfférmigen Substanz A p,, gerade den maximal zuldssigen Wert p4;, mq, an-
genommen hat, welcher der UEG entspricht (siehe Tabelle 3.1).

. Verei " Pay.
MA,max.ges = fre; Lyme (43)
transp
Fir eine Luftwechselrate n # 0 muss folgende lineare inhomogene Differentialgleichung gelost
werden:
dpay MA max,ges
—_— . = e 44
dt +n pA,v Vfrei ( )
Die Losung der homogenen Differentialgleichung (rechte Seite der Gleichung wird zu null ge-
setzt) flhrt zu

Pay(®) =C-e™™* (45)

Die Anfangsbedingung p,,(t = 0) = 0 und die Variation der Konstanten C ergibt die Lésung fir
pA,v(t)

M
pay(t) = —EHIE L (1 — g7ty (46)
n Vfrei

Durch Einfugen der Ausdricke flr p4 ,max UNd terangp fOlgt die Gleichung fir MA,max,ges

Vf‘rei "Pavmax "N

Mamax.ges = (1 = e iram) (47)

Schritt 2: Berechnung von M, ... (Beférderungsbedingungen)

Gleichung (48) gibt den maximal zulassigen Massenstrom der reinen Substanz A pro Einzel-
verpackung an.

. M,

MA,max = % (48)

verp

Die UEG (siehe Tabelle 3.1) wird als Wert flr p4,, mqy €ingesetzt. Der maximal zuldssige Mas-
senstrom pro Einzelverpackung ist fur kleinere Verpackungen geringer als fir gréBere Verpa-
ckungen, da deren Verpackungsanzahl im Container Ny, héher ist.

Schritt 3: Berechnung des Uberdrucks Ap (Beférderungsbedingungen)

Der Uberdruck unter Beforderungsbedingungen Ap héngt von folgenden EinflussgroRen ab
(siehe Abschnitt 2.6.5, Abschnitt 5.1): Fullgrad n der Flissigkeit, Temperaturdifferenz AT zwi-
schen der Befllltemperatur T; und der mittleren Beférderungstemperatur T,, den Flissigkeits-
dichten o(T;) und o(T,), den Sattdampfdriicken der Fliissigkeit p'’(T;) und p'(T,), der relati-
ven Expansion k = f(Ap) der jeweiligen Verpackungsbauart und dem Beflllzustand. Die Be-
rechnung des Uberdrucks in der Dampfphase der Verpackung wird mit Gleichung (36) (analog:
Gleichung (73)) vorgenommen, da die Untersuchungen ([133] [134] [5]) diesen Ansatz flr
Dampfe schwerer als Luft bestatigen. Als Beflllzustand wird hierbei das Vorliegen eines gesat-
tigten Dampf-Luft-Gemischs vorausgesetzt (Fall 2 nach Abschnitt 5.1).

Wahrend der Beférderung kann die Dampf-Luft-Stromung aus der Verpackung heraus theore-
tisch zu einem Abfall des Uberdrucks fiihren. Dieser Effekt wird jedoch im Hinblick auf einen
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konservativen Ansatz vernachlassigt. Der mit Hilfe von Gleichung (36) (Gleichung (73)) be-
rechnete Uberdruck stellt folglich den maximal méglichen dar. Es folgt fiir den maximalen Wert
flr den absoluten Gesamtdruck pirqnsp in der Dampfphase der Verpackung unter Beforde-
rungsbedingungen

(49)

Die verpackungsspezifische Expansionsfunktion k = f(Ap) in Gleichung (36) (Gleichung (73))
hangt von der Nachgiebigkeit der jeweiligen Verpackungsbauart ab. Das experimentelle Vor-
gehen ist in Abschnitt 4.7 beschrieben, die Berechnungsschritte fir die Bestimmung der Ex-
pansionsfunktion sind in [5] aufgefihrt. Es wird ein Polynom 3. Ordnung in Ap fiir die Poly-
nomanpassung gewahlt (siehe Gleichung (35)):

k(Ap) = by - Ap® + by - Ap? + by - Ap + by

Ptransp = Ap + po

(50)

Die Parameter zur Berechnung des Uberdrucks fiir alle Substanzen sind in Tabelle 3.3 aufge-
fuhrt (siehe auch Abschnitt 3.6).

Tab. 3.3: Parameter zur Berechnung des Uberdrucks Ap unter Beférderungsbedingungen [6]

Parameter Symbol Wert

Befllltemperatur T, 288,15 K=15°C [108]
Mittlere Befoérderungstemperatur T, 303,15K=30"°C
Temperaturdifferenz AT 15K

Absoluter atmospharischer Luftdruck Po 1013 mbar

Die stoffspezifische Flissigkeitsdichte p und der Sattdampfdruck p* der jeweiligen Substan-
zen, die fir die Lésung von Gleichung (36) (Gleichung (73)) bendtigt werden, kénnen [143]
entnommen werden. Der Flllgrad ist in Tabelle 3.1 aufgefihrt. Die Parameter der Expansions-
funktionen (Gleichung (35) und (50)) der exemplarischen Verpackungsbauarten werden mit
dem Versuchsaufbau gemaf Abschnitt 4.7 ermittelt und sind in Tabelle 3.4 aufgeflhrt.

Tab. 3.4: Experimentell bestimmte Parameter der Expansionsfunktionen

Para- Bauarten aus Stahl Bauarten aus Kunststoff
meter ca.6 L: ca. 60 L: ca. 220 L: ca.6 L: ca. 60 L: ca. 220 L:
Fass Fass Fass Kanister Kanister Fass
b 5,84-10° 1,84:10° -8,89-10° 2,79-108 -2,12-107 4,01-10°
b, -8,36-10° -1,94-10% 5,31-10¢ -5,71-10% 1,08-10 -1,09-10°
by 0,00913 0,00608 0,00613 0,05225 0,01217 0,0153
b, 0,15654 -0,16654 7,68E-04 0,22031 0,05851 -0,01202
Bereich | 0 ... 1000 0...1000 0...500 0...500 0...400 0...500
[mbar]

Tabelle 3.5 zeigt die mit Gleichung (36) (Gleichung (73)) und Gleichung (37) berechneten
Uberdriicke der 23 betrachteten Substanzen fiir die sechs verschiedenen Bauarten [6].
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Tab. 3.5: Berechnete Uberdriicke Ap fiir alle Substanzen aus Tabelle 3.1 [6]

Substanz Bauarten aus Stahl Bauarten aus Kunststoff
Ap [mbar] Ap [mbar]

ca.6L ca.60L |ca.220L |ca.6L ca.60L |ca.220L

Fass Fass Fass Kanister | Kanister | Fass
Acrylnitril 182,67 237,41 205,87 50,55 103,12 139,40
Kohlenstoffdisulfid 259,85 298,19 272,25 104,09 158,29 213,99
Acetaldehyd 559,72 571,38 | 562,44* 463,95 | Keine re- | 531,69
Diethylether 381,08 413,31 386,15 194,45 el§4lzls,?15 326,38
Benzol 143,62 197,25 171,20 39,96 88,50 114,82
Ethylendichlorid 148,67 199,33 172,59 40,79 88,36 115,06
Toluol 125,60 183,36 153,93 29,96 74,13 95,12
Ethanol 143,11 193,75 167,30 38,81 85,55 110,79
Methanol 173,66 230,61 201,26 49,59 102,84 137,88
p-Xylol 106,94 161,63 134,90 25,25 65,84 82,30
n-Butylacetat 143,33 205,84 172,53 33,52 80,81 106,46
o-Xylol 102,06 155,71 129,75 24,09 63,62 79,00
Styrol 108,58 163,80 136,7 25,58 66,48 83,37
Isopropylbenzol 108,35 163,55 136,47 25,48 66,32 83,16
Allylalkohol 122,76 171,94 147,47 32,43 75,77 95,78
Anilin 84,14 133,74 110,60 19,80 55,32 66,81
2-Furaldehyd 96,33 148,84 123,75 22,68 60,99 75,08
Dichlormethan 323,4 360,04 331,99 144,62 198,03 270,31
Trichlorethylen 143,73 194,06 167,78 39,28 86,09 111,46
1,1,1-Trichlorethan 165,52 216,19 188,38 47,08 96,99 128,21
Acrylsaure 112,03 168,14 140,39 26,33 67,92 85,64
Propionsaure 109,73 165,34 137,96 25,79 66,94 84,09
Buttersaure 96,97 149,72 124,50 11,80 61,25 75,49

*: Berechneter Wert fiir den Uberdruck liegt auBerhalb des Wertebereichs des Polynoms der
zugrunde liegenden Expansionsfunktion (siehe Tabelle 3.4)

Im Fall von Acetaldehyd im 60 L-Kunstststoffkanister ergibt sich auf Grundlage des Polynoms
4. Ordnung in Ap (Gleichung (37)) keine reelle Lésung fiir den Uberdruck. Ursache hierfiir ist,
dass die Giltigkeit des hier einflieRenden Polynoms 3. Ordnung zur Beschreibung der Expan-
sionsfunktion k dieser Bauart auf den Wertebereich beschrankt ist, in dem es experimentell
ermittelt wurde (0 bis 400 mbar Uberdruck, siehe Tabelle 3.4). Der zu erwartende Uberdruck-
wert wirde jedoch etwa bei 500 mbar liegen. Auch die beiden in Tabelle 3.5 mit einem Stern (*)
markierten Uberdruckwerte fiir Acetaldehyd liegen auRerhalb des Wertebereichs der jeweiligen
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Expansionsfunktion der Verpackungsbauart und sind daher physikalisch nicht abgesichert (Ex-
trapolation). Hieraus folgt, dass die Messung der Expansionsfunktion einer Verpackung (Ab-
schnitt 4.7) stets mit einer ausreichenden Reserve hinsichtlich des als relevant angesehenen
Uberdruckbereichs durchgefiihrt werden sollte.

Der Uberdruck ist fiir Stahlverpackungen aufgrund ihres starreren Verhaltens héher als fiir
Kunststoffverpackungen desselben Verpackungsvolumens. Der maximal berechnete Uber-
druck betragt etwa 571 mbar fiir Acetaldehyd im 60 L-Stahlfass St-60L-Fass-1. Fur die spatere
Messung von Helium-Leckageraten der gewahlten Verpackungen (Kapitel 6) werden daher die
Prifuberdriicke Ap ~ 100 mbar, 200 mbar, 300 mbar, 400 mbar und 500 mbar gewahlt, um
einen realistischen Druckbereich unter Beférderungsbedingungen abzubilden. [6]

Schritt 4: Berechnung von y, und &, (Beférderungsbedingungen)

Die Substanz A liegt im freien Dampfraum der Verpackung nicht als reiner Stoff vor, sondern
als Dampf-Luft-Gemisch. Daher mussen der Stoffmengenanteil y, und der Massenanteil ¢, der
Komponente A in der Dampfphase berlicksichtigt werden. Fir die Annahme eines idealen
Gasgemischs ist der Stoffmengenanteil der Substanz A definiert als ihr Partialdruck p¥ (T) divi-
diert durch den Gesamtdruck des Gemischs pirqnsp:

Py (T)

Ptransp

ya(l) = (61)
Die Molmasse des Dampf-Luft-Gemischs kann berechnet werden aus den Stoffmengenanteilen
der einzelnen Komponenten und ihren Molmassen:

Mges =Ya MA +A=ya)- MLuft (52)
Der Massenanteil der Substanz A ist definiert als ihr Stoffmengenanteil, multipliziert mit ihrer
Molmasse, dividiert durch die Gesamtmolmasse des Gemischs [144]:
M,

Sa==—"7, (93)
A Mges A

Der Stoffmengenanteil y, und der Massenanteil ¢, sind fur Kunststoffverpackungen héher als
flr Stahlverpackungen, da der Gesamtdruck p,q,s, in Kunststoffverpackungen aufgrund ihrer
héheren Nachgiebigkeit und des daraus resultierenden gréReren Gasraums kleiner ist als fir
Stahlverpackungen.

Schritt 5: Berechnung von M,,,, (Beférderungsbedingungen)

Der maximal zulassige Massenstrom des Dampf-Luft-Gemischs pro Einzelverpackung unter
Beférderungsbedingungen ergibt sich zu:

MA,max (54)
$a

Mpax =

Schritt 6: Berechnung von q,,,, (Beférderungsbedingungen)

Massenstrom und Leckagerate kénnen gemaf Gleichung (2) ineinander umgerechnet werden.
Im vorliegenden Fall folgt fir die maximal zuldssige Leckagerate des Dampf-Luft-Gemischs pro
Einzelverpackung unter Beférderungsbedingungen bei mittlerer Beférderungstemperatur

Ttransp :
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. R- Ttransp
Mmax =

55
Tyes (55)

qmax =
Die Werte fir M,,q, und qq, sind fiir Stahlverpackungen héher als fiir Kunststoffverpackun-
gen, da der Massenanteil der Substanz A in der Dampfphase fir Kunststoffverpackungen ho-
her ist als flr Stahlverpackungen. Grund hierfiir ist der aufgrund der héheren Nachgiebigkeit
von Kunststoffverpackungen im Vergleich zu Stahlverpackungen gréfRere zur Verfligung ste-
hende freie Gasraum. Bei gleichen Konstellationen ist der Uberdruck Ap und somit der Ge-
samtdruck des Gemischs in der Dampfphase unter Beférderungsbedingungen pyqngs, (Glei-
chung (49)) in Kunststoffverpackungen daher geringer als in Stahlverpackungen. GemaR Glei-
chung (51) flihrt dies zu einem hoheren Stoffmengenanteil y, der Substanz A im Gasraum. Da
die Summe der Stoffmengenanteile der beiden Komponenten gleich eins ist, folgt hieraus, dass
der Stoffmengenanteil von Luft in der Dampfphase bei Kunststoffverpackungen geringer ist als
bei Stahlverpackungen.

Schritt 7: Berechnung von @4 ne 1009 (Prifbedingungen)

Die maximal zulassige Leckagerate des Dampf-Luft-Gemischs fir jede Substanz unter Befor-
derungsbedingungen g4, muss in eine Grenzleckagerate fiir 100 % Helium unter Prufbedin-
gungen Gumax e 100% Umgerechnet werden. Es wird laminar-viskose Strémung angenommen,
da dieses Stromungsregime fiir die Dichtheitspriifung von Uberdruck gegen atmosphérischen
Druck am haufigsten anzutreffen ist (Abschnitt 2.3.1). Die laminar-viskosen Leckageraten han-
gen sowohl vom Druckniveau als auch von der Art des Gases ab. Die fiir die Umrechnung be-
nétigten Parameter sind in Tabelle 3.6 dargestellt. Die Heliumtemperatur unter Prifbedingun-
gen Ty, betragt ca. 20 °C. Es wird ein Prifgastberdruck Ap von 300 mbar gewahlt, da dieser
den Mittelwert der ermittelten Prufgasuberdricke darstellt (siehe Schritt 3). Daher betragt der
Absolutdruck in der Verpackung p, unter Prufbedingungen 1313 mbar.

Tab. 3.6: Beférderungsbedingungen und Priifbedingungen [6]

Zustand Medium Temperatur Dyn. Viskosi- | Absoluter Absoluter
tat Druck in Druck au-
Verpackung | Berhalb
Beforderungs- | Dampf-Luft- Ttransp =30°C Nmix (Ttransp) P1 = Ptransp P2 = Po
bedingungen | Gemisch
Prifbedin- Helium Tye =20 °C Nie(The) p1 = 1313 P2 = Do
gungen mbar

Die dynamische Viskositat des Dampf-Luft-Gemischs unter Beférderungsbedingungen ist

Nmix = Ya Ma+ A —Ya)  Niuge

(56)

Die Umrechnung der Leckagerate des Dampf-Luft-Gemischs unter Beférderungsbedingungen
auf die Leckagerate von Helium unter Prifbedingungen erfolgt gemag Gleichung (16) und (20)

Gmax,He 100% = Gmax " Kp 'Kn (57)
Der Druckumrechnungsfaktor K, fir laminare Strémung ergibt sich zu:
2 _ 2
= (p1 — P3)he (58)

(plz - p%)trunsp

Der Wert von pyqnsp ist der maximale Gesamtdruck unter Beférderungsbedingungen (Glei-
chung (49)). Daher nimmt der Faktor K, einen minimalen Wert an, der zu einer mdoglichst
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strengen Helium-Grenzleckagerate q,,q4x ne 1009 flhrt. Der Umrechnungsfaktor fir die dynami-
schen Viskositaten betragt:

_ Nmix (Ttransp)
K Nre(The)

Die Dampfviskositaten der Substanz A n,4, von Luft n,,;, und von Helium ny, kénnen anhand
der Parameter in [143] berechnet werden. Tabelle 3.7 zeigt exemplarisch die berechneten He-
lium-Grenzleckageraten flir die Substanz Dichlormethan. Die Grenzwerte fir alle 23 Substan-
zen kénnen dem Anhang (Tabelle A.1) entnommen werden. In den Abbildungen 3.2 bis 3.5
sind die Helium-Grenzleckageraten g4 e 1009 fUr alle 23 Substanzen unter Priifbedingungen
(100 % Helium, 300 mbar Prufuberdruck) dargestellt.

(59)

Tab. 3.7: Helium-Grenzleckageraten fur Dichlormethan [6]

Werkstoff Qmax,He100% [Pa m/s]

Vyerp = 61 Vyerp = 601 Vierp = 2201
Stahl 0,000273 0,002618 0,010702
Kunststoff 0,000547 0,004331 0,012694

Grenzleckageraten (100 % Helium), 300 mbar Uberdruck
Dampfférmige Freisetzung, 100 % UEG

= Stoffe der Klasse 3 —A— 3| Acetaldehyd
*’E 10 Verpacku ngen aus Stahl —A— 3-| Kohlenstoffdisulfid
p A— 3-| Diethylether
a 1 —&— 3-| Acrylnitil

- —m— 31 Tolual

g 3-1l Benzol

g 01 #— 3| Ethanol

é —u— 3-|| Methanol
o 0,01 —m— 3-I1 Ethylendichlorid
=4 —&— 3-lll Isopropylbenzol
=2 —&— 3-1ll o-Xylol
o 1E-3 ®— 311l p-Xylol
p —o— 3l Styrol
‘w 1E-4 —&— 3-1ll n-Butylacetat
g
8 1E5
®
— 16 3200 Stuck 306 Stgck __ 80Stuck

1E-4 1E-3 0,01 0,1

1N, [

Abb. 3.2: Zulassige Helium-Grenzleckageraten fiir Stoffe der Klasse 3 (Stahlverpackungen) [6]
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Grenzleckageraten (100 % Helium), 300 mbar Uberdruck
Dampfférmige Freisetzung, 100 % UEG

= Stoffe der Klasse 3 —A— 3-| Acetaldehyd
T '°3Verpackungen aus Kunststoff —A— 3-| Kohlenstoffdisulfid
A— 3-| Diethylether

[1] N
o —A— 3-| Acrylnitil

- —m— 311 Toluol

8 3-1l Benzol

¥ 01 - 3-Il Ethanol

E‘ —m— 3|l Methanol
o 0,01 —m— 311 Ethylendichlorid
=4 —&— 3-lll Isopropylbenzol
=2 —o— 3-lIl o-Xylol
o 1E-3 ®— 3-lll p-Xylol
@ —o—3-lIl Styrol
‘w 1E-4 —&— 3-1ll n-Butylacetat
@
[=)]
8 1E5
3
~ 164 3200 Stlick_ 306 Stuck _ 8OStuck

1E-4 1E-3 0,01 0.1

11|’NMp [-]
Abb. 3.3: Zulassige Helium-Grenzleckageraten fiir Stoffe der Klasse 3 (Kunststoffverpackungen) [6]
Grenzleckageraten (100 % Helium), 300 mbar Uberdruck

Dampfférmige Freisetzung, 100 % UEG
Stoffe der Klasse 6.1 und Klasse 8

w
T '94Verpackungen aus Stahl

©

a1

®

g

@ 01

T

D’E 0,01 —A— 6.1-| Allylalkohol

g —m— B.1-1l Anilin
= 1E3 :I:g.:ll-::l2|:-}l_:uraldehyd
T - ichlormethan
@ 6.1-1l Trichlorethylen
E 1E-4 ®—6.1-1Il 1,1,1-Trichlorethan
2 —m— 8-|| Acrylséure

T {E-5 —m— B-|| Propionsaure
k>3 )

g —o— 8-1| Butters&ure
~ 1E6] 3200 Stuck_ 306 Stuck 80 Stuck
1E-4 1E-3 0,01 0.1

1N, ]

Abb. 3.4: Zulassige Helium-Grenzleckageraten fir Stoffe der Klassen 6.1 und 8 (Stahlverpackungen) [6]
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Grenzleckageraten (100 % Helium), 300 mbar Uberdruck
Dampfférmige Freisetzung, 100 % UEG
Stoffe der Klasse 6.1 und Klass_g_a_,.o

Q)
£ '03Verpackungenaus e
© Kunststoff _— -
a, 1 o __;I:;};::::---'
& e
8
& 0.1 e
1 —e—
D_E 0.01 p— o A 6.1l Allylakohol
£ o e u—6.1-11 Anilin
2 _— —m— 6.1-1l 2-Furaldehyd
o 1E3 — —&— 6.1-1ll Dichlormethan
L — — B.1-lll Trichlorethylen
% 1E-4 —®— 6.1-1ll 1,1,1-Trichlorethan
o m— 8-l Acryls&ure
g 1es e il Bunersaure.
[}
et

Abb. 3.5: Zulassige Helium-Grenzleckageraten fiir Stoffe der Klassen 6.1 und 8 (Kunststoffverpackun-
gen) [6]

3.8 Diskussion

Die zulassigen Helium-Grenzleckageraten sind weniger streng flr grole Verpackungsvolumina
Voerp, da ihre maximale Anzahl N, bei voller Beladung des Containers geringer ist (Glei-
chung (48)). Aus diesem Grund sind die Grenzwerte fir die kleinste Verpackungsgrofie
(Nyerp = 3200 Stiick) etwa um eine Zehnerpotenz kleiner als flr die mittlere Verpackungsgrofie
(Nyerp = 306 Stiick). [6]

Die Grenzwerte qpqx 1e 1000 Pro Substanz und Verpackungsvolumen sind fiir Stahlverpackun-
gen geringer als fiir Kunststoffverpackungen, da ihr innerer Uberdruck Ap unter Beférderungs-
bedingungen (Tabelle 3.5) und somit der absolute Druck p¢.qnsp in der Verpackung (Gleichung
(49)) hoher ist. Setzt man diesen Wert fiir p; unter Transportbedingungen ein (Gleichung (58)),
fahrt die Umrechnung auf Helium-Grenzleckageraten g4 me 1000 Mit Gleichung (57) zu stren-
geren Werten. Die Grenzleckageraten fir die Klasse 3-Stoffe Acetaldehyd, Kohlenstoffdisulfid
und Diethylether sind die niedrigsten. Tabelle 3.5 zeigt, dass diese Substanzen die héchsten
Uberdriicke unter Beférderungsbedingungen aufweisen. Generell sind Substanzen umso kriti-
scher, je geringer deren UEG ist. [6]

Die Tabellen 3.8 bis 3.10 fiihren die den Abbildungen 3.2 bis 3.5 enthommenen minimalen und
maximalen Helium-Grenzleckageraten g4y ne 1000 Pro Stoffklasse und Werkstoffart der Ver-
packung (Stahl oder Kunststoff) fir die Anzahl N,,,, der drei Verpackungsvolumina auf. Fir
Verpackungen mit einem Volumen V., von ca. 6 L betragt N,.,,, = 3200 Stlck pro Container,
fur Verpackungen mit einem Volumen V,,,, von ca. 60 L betragt Ny, = 306 Stiick und fur
Verpackungen mit V.., von ca. 220 L betrégt Ny, = 80 Stlick (Abschnitt 3.2). Hierbei stellt
der untere Grenzwert pro Verpackungsgrofle, Werkstoffart und Stoffklasse jeweils den maf3-
geblichen Wert dar, der spater mit den gemessenen Leckageraten verglichen wird (Kapitel 7).
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Tab. 3.8: Helium-Grenzleckageraten G, qx, He 1009 fur Stoffe der Klassen 3, 6.1 und 8 fur N, = 3200
Verpackungen pro Container (V,,, ~ 6 L, 300 mbar Priifgastberdruck) [6]

Klasse, Verpackungs- Werkstoff QmaxHe100% [PA M¥S] | Gumaxne1009 [Pa m®/s]
gruppe (unterer Wert) (oberer Wert)

31 Stahl 1,82:10 4,77-104

311, 3-11 Stahl 2,83:10* 5,13:10°3

31 Kunststoff 2,02:10°% 1,61-103

311, 3-11 Kunststoff 9,64-104 2,10-10

6.1-1, 6.1-11, 6.1-I Stahl 2,73:10* 6,25-102

6.1-1, 6.1-11, 6.1l Kunststoff 5,47-10* 0,26

8-1, 8-, 8-Ill Stahl 1,43-107 7,84-10

8-1, 8-, 8-Ill Kunststoff 5,90-102 0,62

Tab. 3.9: Helium-Grenzleckageraten gy, He 1009 fUr Stoffe der Klassen 3, 6.1 und 8 fiir N, = 306
Verpackungen pro Container (V,,, ~ 60 L, 300 mbar Priifgasuberdruck)

Klasse, Verpackungs- Werkstoff QmaxHe100% [PA M¥S] | Gmaxne1000 [Pa m®/s]
gruppe (unterer Wert) (oberer Wert)

34l Stahl 1,80-104 3,93:10°8

3411, 3-11 Stahl 2,21-10°° 3,64:102

3-l Kunststoff 3,03-10* 8,49-10°

3411, 3-1 Kunststoff 4,67-10° 8,61:102

6.1-1, 6.1-I1, 6.1-11l Stahl 2,62:10° 0,42

6.1-1, 6.1-I1, 6.1-11l Kunststoff 4,33-10° 0,98

8-1, 8-, 8-Ill Stahl 0,10 0,54

8-1, 8-, 8-l Kunststoff 0,61 6,49

Tab. 3.10: Helium-Grenzleckageraten quqx,ne 1009 flr Stoffe der Klassen 3, 6.1 und 8 flr Ny, = 80
Verpackungen pro Container (V,,, ~ 220 L, 300 mbar Prifgastberdruck)

Klasse, Verpackungs- Werkstoff Qmax,He100% [PA M¥S] | Guaxne1009 [Pa Mm®/s]
gruppe (unterer Wert) (oberer Wert)

3- Stahl 7,26:10* 1,7-102

3-I1, 3-111 Stahl 9,63:103 0,17

3- Kunststoff 7,49-104 2,45-102

3-I1, 3-111 Kunststoff 1,40-1072 0,26

6.1-1, 6.1-11, 6.1-111 Stahl 1,10-102 1,92

6.1-1, 6.1-I1, 6.1-111 Kunststoff 1,27-1072 3,13

8-, 8-I1, 8-l Stahl 0,46 2,47

8-, 8-I1, 8-l Kunststoff 2,35 24,80

3.9 Fazit der Berechnung von Grenzleckageraten

Auf Grundlage der Identifizierung der Haupteinflussfaktoren werden Grenzleckageraten fir 23
reprasentative, mengenmaflig bedeutende fliissige Gefahrguter fir ein Worst-Case-Szenario
berechnet. In diesem Szenario wird ein 20-Ful3-Frachtcontainer betrachtet, der mit einer maxi-
malen Anzahl von Gefahrgutverpackungen der Volumina von ca. 6 L, ca. 60 L und ca. 220 L
beladen ist. Das resultierende freie Luftvolumen innerhalb des Containers betragt in allen drei
Fallen etwa 15 m*. Es wird eine Gesamtfbeférderungsdauer von 8 Wochen und eine mittlere
Beforderungstemperatur von 30 °C fir die Berechnung angesetzt. Als Luftwechselrate des
Frachtcontainers wird ein Wert von 0,012 h-' gewahlt. Als Kriterium flr die Grenzleckagerate
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wird das Erreichen der UEG der jeweiligen Flissigkeit als Basis genommen. Die Darstellung
der Grenzleckageraten flr die 23 ausgewahlten Substanzen erfolgt in Form von 100 % Helium-
Grenzleckageraten fur einen Prifuberdruck von 300 mbar in Abhangigkeit vom Verpackungs-
volumen.

Durch die Berechnung dieser Grenzleckageraten liegen erstmals quantitative Dichtheitsanfor-
derungen an Gefahrgutverpackungen vor. Die ersten vier im Abschnitt 1.1 ,Motivation und Ziel-
setzung“ genannten Zwischenziele sind erreicht. Somit ist die Grundlage einer quantitativen
Dichtheitsbetrachtung fur Gefahrgutverpackungen geschaffen.
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4 Materialien und Methoden

4.1 Verpackungen

Im Rahmen dieser Arbeit werden Leckageratenmessungen an reprasentativen Bauarten von
Gefahrgutverpackungen mit den Volumina V,,,,, von etwa 6 L, 60 L und 220 L durchgefiihrt. Die
untersuchten BAM-zugelassenen Bauarten sind in Tabelle 4.1 aufgefiihrt. Diese unterscheiden
sich insbesondere hinsichtlich ihrer Verschliisse. Tabelle 4.2 gibt einen Uberblick tiber die Ver-
schlussarten und Deckeltypen. Es ist jeweils das beim Verschlielen der Verpackung ange-
wandte Anzugsdrehmoment angegeben. Fir Kunststoffverpackungen orientiert sich die Gro-
enordnung des Anzugsdrehmoments an den in [145] angegeben Richtwerten. Fir die selbst
verschlossenen Tri Sure-Spundstopfen G2 dienen die Angaben in [146] [147] als Anhaltswert.

Bei den Stahlfassern der Bauarten St-60L-Fass-2 und St-220L-Fass ist jeweils der Tri Sure-
Spundstopfen G3/4“ vom Fasshersteller originalverschlossen und mit einer Siegelkappe aus
Stahl (Tri Sure Tab Seal) versiegelt. Dieser Verschluss bleibt daher unangetastet. In Tabelle
4.2 ist der Richtwert des Anzugsdrehmoments gemalf [148] [147] angegeben, der fur Fassher-
steller anzuwenden ist.

In den Abbildungen 4.1 bis 4.11 sind die untersuchten Bauarten als Gesamtansicht dargestellt.
Die Abbildungen 4.12 bis 4.25 zeigen jeweils die Detailansicht des Verschlussbereichs.

Tab. 4.1: Untersuchte Gefahrgutverpackungen

Bauart Codierung der Bauart (siehe Tabelle | Fassungsraum | Zulassung
2.11) (Uberlauf- fiir VG
volumen) [L]

Verpackungsvolumen V., ~ 6 L

St-6L-Fass-1 Fass aus Stahl mit nicht abnehmbaren | 7,2 I, 10, 1
Deckel 1A1

St-6L-Fass-2 Fass aus Stahl mit nicht abnehmbaren | 7,1 I, 10, 1
Deckel 1A1

St-6L-Fass-3 Fass aus Stahl mit nicht abnehmbaren | 7,1 I, 10, 1
Deckel 1A1

St-6L-Kan Kanister aus Stahl mit nicht abnehmba- | 5,5 11, 1l
ren Deckel 3A1

Ku-6L-Kan-1 Kanister aus Kunststoff mit nicht ab- | 5,4 11, 1l
nehmbaren Deckel 3H1

Ku-6L-Kan-2 Kanister aus Kunststoff mit nicht ab- | 6,4 11, 1l

nehmbaren Deckel 3H1

Verpackungsvolumen V,,,,, ~ 60 L

St-60L-Fass-1 Fass aus Stahl mit nicht abnehmbaren | 62 1,10, 1
Deckel 1A1

St-60L-Fass-2 Fass aus Stahl mit nicht abnehmbaren | 63 1,10, 1
Deckel 1A1

Ku-60L-Kan Kanister aus Kunststoff mit nicht ab- | 65 I, 10, 1

nehmbaren Deckel 3H1

Verpackungsvolumen V., ~ 220 L

St-220L-Fass Fass aus Stahl mit nicht abnehmbaren | 216 1,10, 1
Deckel 1A1
Ku-220L-Fass Fass aus Kunststoff mit nicht abnehm- | 224 I, 1l

baren Deckel 1H1
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Tab. 4.2: Verschlussarten und Deckeltypen der untersuchten Gefahrgutverpackungen

Zulassungsnr. Verschlussart Deckeltyp Anzugs-
und Codierung drehmoment [Nm]
Verpackungsvolumen V,,,,, ~ 6 L
St-6L-Fass-1 Stahl-Schraubverschluss  mit | Tri  Sure-Spund- | 20 [146] [147]
O-Ring stopfen G2“
St-6L-Fass-2 Stahl-Schraubverschluss  mit | Tri  Sure-Spund- | 20 [146] [147]
O-Ring stopfen G2*
St-6L-Fass-3 Crimpverschluss mit Kunst- | Rieke Flexspout -
stoff-Ausziehbalg
St-6L-Kan Faltenbalgverschluss mit Ein- | UT P2 KAK KS | -
driickdeckel DIN 2035 ECO
mit SK P2 KS
Ku-6L-Kan-1 Kunststoff-Schraubverschluss | SKGB 45261 R04 | 12 [145]
mit Flachdichtung
Ku-6L-Kan-2 Kunststoff-Schraubverschluss | CCS 52x4 12,5 [145]

mit Flachdichtung

Verpackungsvolumen V., ~ 60 L

St-60L-Fass-1

Stahl-Schraubverschluss  mit

Tri  Sure-Spund-

25 [146] [147]

Dichtring (quadratisches Profil) | stopfen G2
St-60L-Fass-2 Stahl-Schraubverschluss  mit | Tri  Sure-Spund- | 25 [146] [147]
Dichtring (quadratisches Profil) | stopfen G2
(2 Stick) Tri  Sure-Spund- | 10-20 [148] [147]
stopfen G3/4“ mit | (bei Fertigung)
Siegelkappe
Ku-60L-Kan Kunststoff-Schraubverschluss | CCS 60x6 20 [145]
mit Flachdichtung
Verpackungsvolumen V., ~ 220 L
St-220L-Fass Stahl-Schraubverschluss  mit | Tri  Sure-Spund- | 25 [146] [147]
Dichtring (quadratisches Profil) | stopfen G2
(2 Stiick) Tri  Sure-Spund- | 10-20 [148] [147]

stopfen G3/4* mit

(bei Fertigung)

Siegelkappe
Ku-220L-Fass Kunststoff-Schraubverschluss | S70x6 30 [145]
mit O-Ring (2 Stlick) S56x4 30 [145]

Abb. 4.1: Bauart St-6L-Fass-1
(Gesamtansicht)
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Abb. 4.2: Bauart St-6L-Fass-2
(Gesamtansicht)

Abb. 4.3: Bauart St-6L-Fass-3
(Gesamtansicht)
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Abb. 4.4: Bauart St-6L-Kan (Ge- Abb. 4.5: Bauart Ku-6L-Kan-1 Abb. 4.6: Bauart Ku-6L-Kan-2
samtansicht) (Gesamtansicht) (Gesamtansicht)

Abb. 4.7: Bauart St-60L-Fass-1 Abb. 4.8: Bauart St-60L-Fass-2 Abb. 4.9: Bauart Ku-60L-Kan
(Gesamtansicht) (Gesamtansicht) (Gesamtansicht)

Abb. 4.10: Bauart St-220L-Fass (Gesamtansicht) Abb. 4.11: Bauart Ku-220L-Fass (Gesamtansicht)
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Abb. 4.12: Bauart St-6L-Fass-1 Abb. 4.13: Bauart St-6L-Fass-2 Abb. 4.14: Bauart St-6L-Fass-3
(Ansicht Verschluss) (Ansicht Verschluss) (Ansicht Verschluss)

N

Abb. 4.15: Bauart St-6L-Kan Abb. 4.16: Bauart Ku-6L-Kan-1 Abb. 4.17: Bauart Ku-6L-Kan-2
(Ansicht Verschluss) (Ansicht Verschluss) (Ansicht Verschluss)

Abb. 4.18: Bauart St-60L-Fass-1  Abb. 4.19: Bauart St-60L-Fass-2  Abb. 4.20: Bauart St-60L-Fass-2
(Ansicht Verschluss) (Ansicht Verschluss G2*) (Ansicht Verschluss G3/4*)

Abb. 4.21: Bauart Ku-60L-Kan Abb. 4.22: Bauart St-220L-Fass Abb. 4.23: Bauart St-220L-Fass
(Ansicht Verschluss) (Ansicht Verschluss G2“) (Ansicht Verschluss G3/4*)
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Abb. 4.24: Bauart Ku-220L-Fass (Verschluss Abb. 4.25: Bauart Ku-220L-Fass (Verschluss
S70x6) S56x4)

4.2 Auswahl eines quantitativen Dichtheitspriifverfahrens und eines Priif-
gases

Fir die Auswahl eines quantitativen Dichtheitsprifverfahrens von Gefahrgutverpackungen wer-
den die im Abschnitt 2.5.1 aufgefiihrten Kriterien angewandt.

Ziel der Prifung ist es, eine Leckageratenmessung im Deckelbereich verschiedener Bauarten
von Gefahrgutverpackungen durchzufiihren. Es handelt sich also um eine partielle quantitative
Prifung. Erganzt werden sollen diese Untersuchungen um das Lokalisieren weiterer moglicher
Leckstellen auRerhalb des Deckelbereichs. Um beide Fragestellungen abdecken zu kénnen,
eignen sich insbesondere Prifgasverfahren.

Es soll ein Prifverfahren praferiert werden, bei dem die Strémungsrichtung vom Inneren der
Gefahrgutverpackung nach aufen gerichtet ist, da dies den realistischen Einsatzbedingungen
entspricht. Verfahren unter Anwendung von Vakuum auferhalb der Verpackung werden aus-
geschlossen, da dieses auflere Druckniveau nicht den normalen Beférderungsbedingungen
beim Containertransport entspricht. Um die fir die Erzeugung einer Strdomung notwendige
Druckdifferenz aufzubauen, verbleibt daher nur das Uberdruckverfahren mit Ansammlung (Ver-
fahren B3 nach DIN EN 1779 [3]) bei auRerem Atmospharendruck. Dieses Verfahren eignet
sich grundsatzlich zur Prifung von Behaltern, die aufgrund ihrer nicht-starren Form nicht eva-
kuiert werden kodnnen [46]. Die sogenannte Prifgasmethode (Tabelle 2.7) ist die einzige emp-
findliche Methode, mit der auch die Lokalisierung eines Lecks mdglich ist [149].

Als Prifmedium wird Helium gewahlt. Neben den in Abschnitt 2.5.3 dargestellten vorteilhaften
Lecksucheigenschaften lassen sich unter Verwendung dieses Priifgases beide Fragestellun-
gen, Leckageratenmessung und Leckortung, bearbeiten. Denn flr Helium stehen neben Detek-
toren flr quantitative Messungen auch solche fiir das Schniffelverfahren (Verfahren B4 nach
DIN EN 1779) zur Verfiigung.

Fir die Beflllung mit Helium ist jedes Prifmuster an der dem Deckel entgegengesetzten Seite
mit zwei Offnungen zu versehen: Eine fiir die Heliumzufuhr, die zweite zur Druckmessung im
Priifmuster wahrend der Befiillung bis zum Erreichen des Uberdruck-Sollwerts. Als nachteilig
beim Einsatz von Helium sind allerdings die potentiell auftretenden Stérleckageraten durch
Permeation zu anzusehen. Der Storeinfluss durch Heliumpermeation muss daher abgeschatzt
und bewertet werden.

Aus der Grenzwertberechnung in Abschnitt 3.7 ist ersichtlich, dass die geringste nachzuwei-
sende Helium-Leckagerate bei Priifbedingungen im Bereich von etwa 2,0:10° Pa m?¥/s liegt.
Unter Berucksichtigung der Tatsache, dass ein Prufverfahren mindestens um den Faktor 10
empfindlicher sein sollte (Abschnitt 2.5.1), muss der zu realisierende Priifaufbau des Akkumu-
lationsverfahrens also eine Nachweisgrenze von 2,0-10° Pa m?/s oder kleiner besitzen.

Das im Abschnitt 1.1 ,Motivation und Zielsetzung“ aufgeflhrte flinfte Zwischenziel ist somit
erreicht.
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4.3 Uberdruckverfahren mit Ansammlung (Akkumulationsverfahren)

Fiir die quantitative Leckageratenmessung an den Gefahrgutverpackungen wird das Uber-
druckverfahren mit Ansammlung (Akkumulationsverfahren, Verfahren B3 nach DIN EN 1779
[3]) verwendet. Das Priifobjekt wird hierbei mit dem Priifgas unter Druck gesetzt und mit einer
geeigneten Kammer umgeben [38]. Der Konzentrationsanstieg des aus dem Priifobjekt austre-
tenden Prifgases wird gemessen und hieraus die Leckagerate berechnet. Die theoretische
Empfindlichkeit dieses Verfahrens liegt bei 107 Pa m%/s. [3]

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit steht das Prifmuster gegeniiber der Atmosphare unter
einem inneren Uberdruck. Da sich zu Beginn der Befiillung Luft bei Umgebungsbedingungen
im Priifmuster befindet und anschlieRend Helium zur Erreichung des gewiinschten Uberdruck-
niveaus hinzudosiert wird, weist es einen bestimmten Partialdruck an Helium auf. Es werden
die Druckstufen Ap = 100 mbar, 200 mbar, 300 mbar, 400 mbar und 500 mbar untersucht, mit
denen der in der Praxis relevante Uberdruckbereich unter Beférderungsbedingungen abge-
deckt wird [6]. Je nach Form des zu prifenden Deckelbereichs der jeweiligen Bauart wird eine
passende Prifkammer fir den Versuchsaufbau gewahlt (Abschnitt 4.6). Als Heliumdetektor
wird der Sensor zur Dichtheitspriifung ,T-Guard® der Firma Inficon in der Einstellung ,Dauer-
modus® verwendet. Der ,T-Guard® liefert in diesem Modus als Ausgang einen Sensorstrom, der
sich mit der Software LabVIEW aufzeichnen und mit einer gerateinternen Empfindlichkeit direkt
in eine Volumenkonzentration von Helium cy, umwandeln lasst [65]. Die Angabe von cy, er-
folgt in der LabVIEW-Software in der Hilfsmafeinheit ppm (= 1/1.000.000), da sich auf diese
Weise gut handhabbare Zahlenwerte ergeben. In Gleichung (60) und allen anderen Gleichun-
gen wird jedoch stets der reine Zahlenwert der Volumenkonzentration in der Einheit [-] einge-
setzt.

Es werden finf Messungen des Deckelbereichs pro Verpackungsbauart und Druckstufe durch-
gefuhrt.

Fir das Uberdruckverfahren mit Ansammlung gilt fiir die Leckagerate von Helium [89]

Que =p- V" dZIZE =p-V- (CH(et: — ;'(I)-I)e,o) (60)
Hierbei ist p der absolute Druck in der Akkumulationskammer. Dieser entspricht dem aktuellen
atmospharischen Luftdruck. Das freie Volumen der Kammer wird mit V bezeichnet. Die zeitli-
che Anderung der Volumenkonzentration von Helium in der Kammer errechnet sich aus den
Zeitpunkten zu Beginn und Ende der Messung t, und t; sowie den dazugehorigen Volumen-
konzentrationen cy, o und cy, 1. Unter idealen Laborbedingungen besitzt der ,T-Guard® eine
Messgenauigkeit von 0,025 ppm bei einer Prufdauer von einer Minute [150] [151].

Die Empfindlichkeit des Prifverfahrens richtet sich nach dem freien Luftvolumen der verwende-
ten Prifkammer. FUr die in dieser Arbeit gewahlte Priifdauer von 5 min betragt die Messgenau-
igkeit 0,125 ppm [152]. Fir den Kammerdruck werden 10% Pa angenommen. Die freien Volu-
mina der Akkumulationskammern sind in Abschnitt 4.6 aufgefiihrt. Tabelle 4.3 zeigt die anhand
Gleichung (60) berechneten Nachweisgrenzen der verwendeten Versuchsaufbauten.

Tab. 4.3: Nachweisgrenzen der Versuchsaufbauten

Versuchsaufbau mit Akkumulationskammer Nachweisgrenze [Pa m?/s]
1L 6,04:10

3L 1,18-107 [6] [65]

16 L 6,95-107

40 L 1,72-10% [6] [65]
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Je groler das Volumen der verwendeten Akkumulationskammer, desto geringer ist die resultie-
rende Empfindlichkeit des Prufverfahrens. Es wird deutlich, dass die an das Prifverfahren ge-
stellte Anforderung (Nachweisgrenze von 2,0-10- Pa m®/s oder kleiner, Abschnitt 4.2) bei allen
Versuchsaufbauten erfillt ist.

Im Prifmuster liegt das Priifgas Helium nicht als reiner Stoff, sondern verdiinnt in Form eines
Helium-Luft-Gemischs vor. Aufgrund der Hinzudosierung von Helium zur Erreichung der ver-
schiedenen Druckstufen ist der Stoffmengenanteil y,, von Helium im Prifmuster beim Prif-
druck 500 mbar am hochsten, beim Prufdruck 100 mbar am niedrigsten. Die Auftragung der
gemessenen Helium-Leckageraten gy, soll jedoch fiir eine bessere Vergleichbarkeit in einheit-
licher Form erfolgen. Daher werden alle in Kapitel 6 gemessenen Helium-Leckageraten qye,
denen ein unterschiedlicher Stoffmengenanteil von Helium zugrunde liegt, auf eine 100 % Heli-
um-Leckagerate gy, 1909, NOrmiert. Die Umrechnung erfolgt mit dem Zusammenhang [17] [16]
[46] [13] [38] [6] .

QHe,100% = qHe " (61)
VHe

Gleichung (60) gilt unter der Annahme eines vernachlassigbaren Heliumverlustterms Ny, q)
aus der Akkumulationskammer. Die vollstandige Stoffmengenbilanz von Helium in der Akkumu-
lationskammer lautet jedoch
dNye
dt
Hierbei stellt Ny, ., den der Kammer durch die Leckagerate der Verpackung zugefiinrten
Stoffmengenstrom dar. Durch Einsetzen der Stoffmengenkonzentration folgt
dCye
dt
Der Verlustterm enthalt die Heliumverlustrate n, die fir jede Akkumulationskammer einzeln in
Vorversuchen bestimmt werden muss (Abschnitt 5.4).

= NHe,zu - NHe,ab (62)

|4 = NHe,zu —n-V-Cye (63)

Es muss eine lineare inhomogene Differentialgleichung in Cy, geldst werden. Nach verschie-
denen Rechenschritten (Losung der homogenen Differentialgleichung, Bestimmung der Kon-
stanten) folgt die modifizierte Gleichung fur die gemessene Leckagerate gy, unter Einbezie-
hung der Volumenkonzentration von Helium cy, und des Korrekturfaktors e™2t [6]

. Ac
qte = Nyeou R-T=p .V_A_Ize,en-At (64)

Im Fall der in [6] gemessenen Deckelleckageraten der 6 L-Bauarten sind die unter Einbezie-
hung des Korrekturfaktors e™t nach Gleichung (64) ermittelten Leckageraten um ca. 1,2 %
héher als auf Grundlage von Gleichung (60).

4.4 Schniuffelprifung

Zur lokalen Lecksuche einzelner leckverdachtiger Stellen auf3erhalb des Deckelbereichs wird
die Schniffelprifung (Verfahren B4 nach DIN EN 1779 [3]) eingesetzt. Auch bei diesem Pruf-
verfahren wird im Rahmen dieser Arbeit dem anfangs mit Luft geflllten Prifobjekt Helium zuge-
fiihrt, bis das gewiinschte Uberdruckniveau erreicht ist. Die Lecksuche wird an der AuRenseite
des Prifobjekts unter Atmospharendruck durchgefiihrt. Hierbei wird eine mit dem Leckdetektor
verbundene Schniffelsonde benutzt, die von Hand Uber das Prifobjekt gefihrt wird [65].
Dadurch kann eine Leckstelle lokalisiert werden und die Leckagerate anhand der quantitativen
Anzeige des Gerats abgeschatzt werden. Die theoretische Empfindlichkeit dieses Verfahrens
liegt bei 107 Pa m*/s. Die Empfindlichkeit ist stark von der Position und Entfernung der Schniif-
felspitze vom Priifobjekt, der Schnuffelgeschwindigkeit sowie vom Prifer abhangig [51]. [3]
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Es kommt das Helium-Schniiffel-Lecksuchgerat ,Protec P3000XL* der Firma Inficon zum Ein-
satz (Abbildung 4.26). Wie der fir das Akkumulationsverfahren verwendete Heliumdetektor ,T-
Guard“ (Abbildung 4.27) basiert es auf dem ,Wise-Technology“-Prinzip (Abschnitt 4.6). Der
Sensor verfiigt im ,Low Flow-Modus" tiber eine Nachweisgrenze von 2,0-10® Pa m%/s [153]. Bei
allen Priifungen wird die Schniiffelsonde per Hand direkt an der Oberflache des Priiflings ent-
langgefiihrt. Eine Leckstelle wird erst dann als solche erfasst und markiert, wenn sie sich durch
langsames Vor- und Zuriickbewegen der Schniffelspitze im vermuteten Bereich auch eindeutig
wiederfinden lasst und sich durch ein stabiles, kontinuierliches Signal auszeichnet.

r:\
"l‘[\ll:l( ON
Z
v
2%
w~ 3
g?
Abb. 4.26: Protec P3000XL (mit freundlicher Ge- Abb. 4.27: T-Guard (mit freundlicher Genehmi-
nehmigung von Inficon) gung von Inficon)

Bei den Bauarten mit einem Volumen von ca. 6 L werden fir die Schnuffelprifung separate
Prifmuster verwendet. Diese werden mit Helium bis zu den Druckstufen Ap ~ 100 mbar, 300
mbar und 500 mbar befiillt. Je nach Bauart wird zunachst die Abdichtung der Befillventile mit
den in Abschnitt 5.5 naher beschriebenen MalRnahmen vorgenommen. Es erfolgen jeweils drei
Messungen pro Druckstufe und Bauart.

Bei den Bauarten mit einem Volumen von ca. 60 L und ca. 220 L werden fir die Schniffelpri-
fung keine separaten Prifmuster prapariert. Stattdessen erfolgt nach Abschluss der jeweiligen
quantitativen Messung der Deckelleckagerate an demselben Prifmuster eine Schniffelprifung.
Dies hat zur Folge, dass die Schnuffelprifung an jeweils finf Prifmustern je Druckstufe und
Bauart durchgefuhrt wird (Druckstufen: Ap ~ 100 mbar, 200 mbar, 300 mbar, 400 mbar und
500 mbar).

Bei allen Fassern aus Stahl (6 L-Bauarten St-6L-Fass-1, St-6L-Fass-2, St-6L-Fass-3; 60 L-
Bauarten St-60L-Fass-1, St-60L-Fass-2; 220 L-Bauart St-220L-Fass) wird die Schnuffelsonde
entlang Oberboden- und Unterbodenfalz sowie entlang der Seitennaht gefihrt. Abbildung 4.28
(a) zeigt die fir jedes Stahlfass untersuchten Bereiche anhand der Bauart St-6L-Fass-3. Bei
dem 6 L-Feinstblechkanister der Bauart St-6L-Kan hingegen kann die Schniffelpriifung nur am
Oberbodenfalz und der Seitennaht durchgefiihrt werden. Denn der gesamte Unterboden inklu-
sive Unterbodenfalz ist zur Unterdriickung der Storleckagerate der Beflllventile in einen Flach-
beutel aus Aluminiumverbundfolie eingeschlossen (Abschnitt 5.5.2). Abbildung 4.28 (b) zeigt
die fur den 6 L-Feinstblechkanister der Bauart St-6L-Kan untersuchten Bereiche.
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Oberbodenfalz

Oberbodenfalz

£
Seitennaht
F

Unterbodenfalz

L)

(a) Untersuchte Bereiche bei den Stahlfassern (b) Untersuchte Bereiche bei St-6L-Kan
Abb. 4.28: Untersuchte Bereiche der Stahlverpackungen wahrend der Schnuffelprifung

Bei allen Verpackungen aus Kunststoff (6 L-Kanister Ku-6L-Kan-1, Ku-6L-Kan-2; 60 L-
Kunststoffkanister Ku-60L-Kan; 220 L-Kunststofffass Ku-220L-Fass) wird vor Beginn der
Schniiffelprifung mit der Schniffelsonde zunachst geprift, ob bereits Heliumpermeation durch
die Behalterwandung eingesetzt hat. Anschlielend wird die Wandung im Bereich der Oberbo-
denquetschnaht und der seitlichen linienformigen Abdruckstellen des Blasformwerkzeugs auf
Leckstellen untersucht. Wahrend des Prozessablaufs des Extrusionsblasformens entstehen
diese Abdruckstellen dadurch, dass eine in der Regel aus zwei Halbschalen bestehende Form
sich um den schlauchférmigen Vorformling aus thermoplastischer Polymerschmelze schlief3t;
dieser wird anschlieRend gegen die vorgekihlten Wande des Blasformwerkzeugs aufgeblasen
[154]. Die Quetschnaht im Oberboden und die Linien des Werkzeugabdrucks sind in Abbildung
4.29 rot hervorgehoben.

Da sich etwa das untere Drittel der 6 L-Kunststoffkanister zur Abdichtung der Beflllventile in
einem Flachbeutel aus Aluminiumverbundfolie befindet (Abschnitt 5.5), kann an der Quetsch-
naht im Unterboden keine Schnuffelprifung durchgefiihrt werden. Auch bei den gréReren Bau-
arten kann die Naht im Unterboden nicht im Schnuffelverfahren geprift werden, da sie vom
Aluminiumflachbeutel verdeckt ist.

Quetschnahtim Quetschnahtim

. / Oberboden o yOberboden
Y -

Abdriicke des Blas- Abdriicke des Blas-
formwerkzeugs ¢ ¢: formwerkzeugs ¢
(a) Vorderseite (b) Ruckseite

Abb. 4.29: Untersuchte Bereiche der Kunststoffkanister wahrend der Schnuffelpriifung
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Nach Abschluss der Schniiffelpriifung an den aufgezeigten Stellen jedes Prifmusters wird die
maximale Stérleckagerate der Abdichtung der Befiillventile ermittelt. Hierbei wird die Schniffel-
sonde per Hand an den relevanten Ubergangstellen der Abdichtung entlanggefiihrt. Bei den
6 L-Stahlfassern handelt es sich hierbei um die Nahtstellen des Aluminiumklebebands, mit dem
die Plexiglashaube samt innen angebrachtem Aluminium-Flachbeutel am Priifmuster befestigt
ist (Abbildung 5.15). Bei allen anderen Bauarten handelt es sich um die Nahtstellen des Alumi-
niumklebebands, mit dem der je nach Bauart unterschiedlich groe Aluminium-Flachbeutel, mit
welchem die Befiillventile umschlossen sind, am Prufmuster fixiert ist (Abbildung 5.16 (b)). Es
ist nicht moglich ist, die Stérleckagerate der Befullventilabdichtung als integrale Leckagerate zu
messen, da hierfur wiederum eine eigens angepasste Prifkammer um diesen Bereich ange-
bracht werden misste. Die ermittelte maximale Stoérleckagerate entspricht daher dem maximal
lokal erschnuffelten Wert im Bereich der Abdichtung.

4.5 Versuchsaufbau der Befiillung der Prifmuster mit Helium

Vor dem Beginn der Helium-Befiillung befindet sich nur Luft bei Umgebungsdruck im freien
Luftvolumen des Prifmusters. Fur die Messung der Helium-Leckageraten werden die Prifmus-
ter jeweils bis zu einem der Prifgasuberdriicke 100 mbar, 200 mbar, 300 mbar, 400 mbar und
500 mbar befiillt, indem Helium hinzugegeben wird. Nach der Befiillung liegt folglich in jedem
Prifmuster ein bestimmter Helium-Partialdruck vor. Abbildung 4.30 zeigt den schematischen
Versuchsaufbau fiir die Beflillung der Priifmuster mit Helium, Tabelle 4.4 fihrt die verwendeten
Komponenten auf. [6]

A RO

Abb. 4.30: Schematischer Versuchsaufbau der Heliumbefullanlage [6] [65] [11]

Tab. 4.4: Komponenten fur die Befiillung der Priifmuster mit Helium [6] [65]

Nr. | Beschreibung Hersteller

1 Helium-Druckgasflasche Helium N50 (50 L) Air Liquide

2 Massendurghflussregler ,Mass Stream*, Modell D- M+W Instruments
6321-DR (M,,; = 900 mg/min)*

3 Absperrhahn (am Autoreifenventil) (2 x) Swagelok

4 Prifmuster mit Einbauten (Drucklogger, Ventilatoren) Siehe Tabelle 4.5

5 Drucksensor ,Super TJE Pressure Transducer* Sensotec

6 PC mit Software DASYLAB 10.0 National Instruments
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*Bem.: Fir die Befillung der Prifmuster mit einem Volumen von ca. 60 L bzw. 220 L: Modell F-
201CV-20K-ABD-00-V der Fa. Bronkhorst, M, = 4500 mg/min

Jedes Prifmuster (Nr. 4) ist im Unterboden mit zwei Bohrungen ausgestattet, in welche jeweils
ein Autoreifenventil (Nr. 3) eingesetzt ist. Diese fungieren als Befestigung jeweils eines Ab-
sperrhahns (Nr. 3). Einer dieser Absperrhdhne wird zur Beflillung mit Helium bendtigt. Der
zweite Absperrhahn dient zur Befestigung des Drucksensors (Nr. 5), welcher wahrend der He-
lium-Befiillung den Uberdruck im Priifmuster misst. Die Eignung der Autoreifenventile zur Auf-
rechterhaltung des gewiinschten Uberdruckniveus wird im Abschnitt 5.3 (iberpriift. Das Helium
wird der Druckgasflasche (Nr. 1) entnommen. Der Beflllvorgang wird durch den Massendurch-
flussregler (Nr. 2) in Kombination mit der hierfiir programmierten DASYLAB-Applikation (Nr. 6)
geregelt. In ein Meniifeld des DASYLAB-Programms wird der gewiinschte Soll-Uberdruck ein-
gegeben und die Befiillung gestartet. Die Zufuhr von Helium in das Prifmuster wird automa-
tisch unterbrochen, sobald der Soll-Uberdruck im Priifmuster erreicht ist. Das Priifmuster wird
nach Schlieen der beiden Absperrhahne von der Beflllstation geldst. [6]

In jedem Prufmuster befindet sich ein Drucklogger ,PR140% um den Druck im Prifmuster wah-
rend der Priifzeit aufzuzeichnen. Zur Homogenisierung des Helium-Luft-Gemischs im Prifmus-
ter wahrend der Hinzudosierung von Helium sind geeignete MaRnahmen zur Zirkulation not-
wendig [38]. Die verwendeten Ventilatoren sind jeweils auf das freie Innenvolumen und den
Durchmesser der Befllloffnung der jeweiligen Verpackungsbauart zugeschnitten. Sie sind,
ebenso wie ihre Stromversorgung (AA-Batterien in Batteriehalterung), an einer Gewindestange
befestigt, die mit einem Magneten an der Innenseite des Deckels der jeweiligen Bauart fixiert
ist und vor dem VerschlieRen in die Verpackung eingefiihrt wird. Eine Ausnahme bilden die
beiden Bauarten aus Kunststoff mit ca. 6 L Volumen (Ku-6L-Kan-1 und Ku-6L-Kan-2), bei de-
nen sowohl der Drucklogger als auch der Ventilator direkt im Innern der Verpackung mit Hilfe
von Magneten positioniert werden. An der Auf3enseite dieser relativ diinnwandigen Verpackun-
gen befindet sich jeweils ein magnetisches Gegenstiick. Tabelle 4.5 gibt einen Uberblick iiber
die verwendeten Einbauten.

Tab. 4.5: Einbauten in den Prifmustern

Volumen | Bauart Einbauten Hersteller
Alle Alle Drucklogger ,PR140“ (1 x) Madge Tech
ca.6L St-6L-Fass-1, St-6L- Axialltfter ,Mighty Mini Blower®, Sunon
Fass-2, St-6L-Fass-3, St- | Typ UB5U3-700, V.4, = 17,8
6L-Kan, Ku-6L-Kan-1, L/min (1 x)
Ku-6L-Kan-2
ca.60L St-60L-Fass-1 Axialliifter ASFN 40790, V.0, = Panasonic
170 L/min (3 x)
St-60L-Fass-2 AxiallGfter ASFN 40790, V0 = Panasonic
170 L/min (3 x)
Ku-60L-Kan Axialliifter MFB30EQS5, V.., = 63 | SEPA
L/min (4 x)
ca.220 L | St-220L-Fass Axialliifter HA30101V3, V.0, = Sunon
100 L/min (4 x)
Ku-220L-Fass Axialliifter HA30101V3, V.0, = Sunon
100 L/min (4 x)
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4.6 Versuchsaufbau der Messung von Leckageraten im Akkumulationsver-
fahren

Fir die integrale Leckageratenmessung im Uberdruckverfahren mit Ansammlung (Akkumulati-
onsverfahren) wird der Heliumdetektor ,T-Guard® (Fa. Inficon) eingesetzt. Dieser wurde fir die
industrielle Dichtheitsprifung entwickelt und findet im Bereich der Automobilindustrie Anwen-
dung [150]. Sein Messverfahren basiert auf dem ,Wise-Technology“-Prinzip. Mittels einer fir
Helium permeablen Quarz-Membran trennt der Sensor unter normalem Luftdruck das Helium
von anderen Luftbestandteilen [150] [149]. Das Sensorprinzip ist in [149] [151] n&her beschrie-
ben. Der generelle Vorteil dieses Verfahrens gegenliber dem klassischen Vakuumverfahren im
Hochvakuum ist, dass keine kostenintensive Vakuumtechnik (Massenspektrometer, Vaku-
umprifkammer, Molekularpumpe) bendtigt wird [150] [149].

Je nach Form des zu prifenden Deckelbereichs kommen Versuchsaufbauten mit unterschiedli-
chen Akkumulationskammern zum Einsatz. Die Akkumulationskammern wurden jeweils spezi-
ell fur die Prufung der Deckelbereiche der verschiedenen Verpackungsbauarten konstruiert und
gefertigt.

4.6.1 3 L-Akkumulationskammer
Zur Messung der Leckageraten der Deckel von Stahlfassern (6 L-Bauarten St-6L-Fass-1, St-

6L-Fass-2 und St-6L-Fass-3, 60 L-Bauarten St-60L-Fass-1 und St-60L-Fass-2 und 220 L-
Bauart St-220L-Fass) dient eine 3 L-Akkumulationskammer (BAM, siehe Abbildung 4.31).
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Abb. 4.31: Technische Zeichnung der 3 L-Akkumulationskammer (BAM) [65]

Abbildung 4.32 zeigt den schematischen Versuchsaufbau zur Messung der Helium-
Leckageraten der Deckel mit Hilfe der 3 L-Akkumulationskammer. Die griinen Pfeile symboli-
sieren die Durchflussrichtung des Helium-Luft-Gemischs. Tabelle 4.6 flhrt die verwendeten
Komponenten auf.
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Abb. 4.32: Schematischer Versuchsaufbau zur Leckageratenmessung der Deckel mit der 3 L-
Akkumulationskammer [11]

Tab. 4.6: Komponenten fiir die Messung der Leckageraten der Deckel mit der 3 L-Akkumulationskammer
[6] [65]

Nr. | Beschreibung Hersteller

1 3 L-Akkumulationskammer mit zwei M12x1,5 Gewinde- | BAM
anschlissen zur Befestigung der Schlduche zum und
vom Detektor, Nennvolumen 3 L, H = 200 mm, D, =
160 mm, Dichtung: O-Ring (150 x 3) mm FKM 70, Ein-
bauten: Drucklogger und Ventilator (s. Tab. 4.7)

2 Prifmuster mit Einbauten (Drucklogger, Ventilatoren) Siehe Tabelle 4.5

3 Heliumdetektor , T-Guard* Inficon

4 PC mit Software LabVIEW National Instruments
5 Membranpumpe N85.3KNE KNF Neuberger

6 Absperrhahn (am Autoreifenventil) (2 x) Swagelok

Nach der Befiillung des Priifmusters (Nr. 2) mit Helium wird die 3 L-Prufkammer (Nr. 1) tber
den Deckelbereich des Prifmusters gestiilpt. Die Kammer ist mit einem Drucklogger und einem
Ventilator zur Homogenisierung des aus dem Deckelbereich freigesetzten Heliums mit der in
der Kammer befindlichen Luft ausgestattet. Die Vorpumpe (Nr. 5) saugt das Helium-Luft-
Gemisch aus der 3 L-Kammer Uber den Schlauch zum Heliumdetektor (Nr. 3) an. Dieser misst
die Heliumkonzentration innerhalb der Kammer. AnschlieRend wird das Helium-Luft-Gemisch in
einer Kreisschaltung wieder in die Kammer zurlickgefihrt. Die Aufzeichnung der Messwerte
erfolgt mittels eines LabVIEW-Programms (Nr. 4). In der Kammer befinden sich eine Reihe von
Einbauten, die in Tabelle 4.7 aufgefiihrt sind. [6]

Tab. 4.7: Einbauten in der 3 L-Akkumulationskammer

Beschreibung Hersteller
Lufter ,Mighty Mini Blower*, Typ UB3C3-10, V., = 2 L/min (2 x) | Sunon
Drucklogger ,PR140“ Madge Tech
Filter des Heliumdetektors “T-Guard® Inficon
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Diese Einbauten reduzieren das innere freie Volumen der Kammer. Das freie Volumen fir die
3 L-Akkumulationskammer unter Beriicksichtigung der Einbauten betragt V = 2,83-10-% m® mit
einer Messunsicherheit u,, = 5,92-10° m? [65].

4.6.2 40 L-Akkumulationskammer

Zur Messung der Leckageraten der Deckel der 6 L-Bauarten St-6L-Kan, Ku-6L-Kan-1 und Ku-
6L-Kan-2 und der integralen Leckagerate der Bauart St-6L-Kan dient eine 40 L-
Akkumulationskammer (Abbildung 4.33). Denn aufgrund der starken Deformation dieser Bauar-
ten nach der Beflullung mit Helium bzw. wegen der unregelmaRigen Geometrie ihres Ver-
schlussbereichs ist fir diese Bauarten die Anwendung der 3 L-Akkumulationskammer nicht
maglich. [6]
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Abb. 4.33: CAD-Modell der 40 L-Akkumulationskammer (Fa. S & B Montagetechnik) [65]
Abbildung 4.34 zeigt den schematischen Versuchsaufbau zur Messung der Leckageraten der

Deckel mit der 40 L-Akkumulationskammer. Die griinen Pfeile symbolisieren die Durchflussrich-
tung des Helium-Luft-Gemischs. Tabelle 4.8 fihrt die verwendeten Komponenten auf.
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Abb. 4.34: Schematischer Versuchsaufbau zur Leckageratenmessung der Deckel mit der 40 L-
Akkumulationskammer [6] [65]
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Tab. 4.8: Komponenten fur die Messung der Leckageraten der Deckel und einer gesamten Verpackung
mit der 40 L-Akkumulationskammer [6] [65]

Nr. | Beschreibung Hersteller

1 40 L-Akkumulationskammer mit zwei M12x1,5 Gewinde- S & B Montagetechnik
anschlissen zur Befestigung der Schlauche zum und vom
Detektor, Nennvolumen 40 L, H = 390 mm, B = 160 mm,
T =460 mm, Dichtung: Silikon-Rundschnur 5 mm

2 Prifmuster mit Einbauten (Drucklogger, Ventilatoren) Siehe Tabelle 4.5

3 Heliumdetektor , T-Guard* Inficon

4 PC mit Software LabVIEW National Instruments
5 Membranpumpe N85.3KNE KNF Neuberger

6 Absperrhahn (am Autoreifenventil) (2 x) Swagelok

7 Ventilator Wallair 40970, V.., = 19,36 L/s (2 x) Air Circle

Fir die Messung der Deckelleckageraten der Bauarten St-6L-Kan, Ku-6L-Kan-1 und Ku-6L-
Kan-2 wird nach der Beflillung des Priufmusters (Nr. 2) mit Helium das gesamte Prifmuster in
einen Flachbeutel aus Aluminiumverbundfolie (12 pm Polyester, 12 ym Aluminium, 95 pm
LDPE, Fa. Long Life for Art) gesteckt. Dieser wird mit Aluminium-Klebeband mehrlagig fixiert,
so dass nur der Deckelbereich des Prifmusters freibleibt. Das auf diese Weise praparierte
Prifmuster wird in die 40 L-Akkumulationskammer (Nr. 1) zur Messung der Leckagerate des
Deckelbereichs gelegt. Die weiteren Komponenten und die grundsatzliche Funktionsweise ent-
spricht der des Versuchsaufbaus unter Verwendung der 3 L-Akkumulationskammer (Abschnitt
4.6.1). Mit dem Schnffelverfahren (Abschnitt 4.4) wird anschlielend Uberprift, ob die Storle-
ckageraten der einzelnen Stellen des Aluminiumflachbeutels kleiner als die Nachweisgrenze
des Heliumschnifflers ,Protec P3000XL" (2,0-10-® Pa m?®s) sind. Gegebenenfalls auftretende
Storleckageraten lassen sich so quantifizieren. [6]

Auch in dieser Prifkammer befinden sich Einbauten (Ventilatoren gemaf Nr. 7 in Tabelle 4.8,
der Drucklogger ,PR140“ und der Filter des ,T-Guard“) sowie unterschiedlich groRe Bauarten
von zu prifenden Verpackungen. Das freie Volumen fur die 40 L-Akkumulationskammer unter
Berlicksichtigung der Einbauten betragt V = 41,31-10° m*® mit einer Messunsicherheit
uy = 3,65-105 m* [65].

4.6.3 1 L-Akkumulationskammer

Zur Messung der Leckageraten des Deckels des 60 L-Kanisters (Bauart Ku-60L-Kan) dient
eine speziell an den Deckelbereich dieser Bauart angepasste 1 L-Akkumulationskammer
(BAM, siehe Abbildung 4.35).
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Abb. 4.35: CAD-Modell der 1 L-Akkumulationskammer (BAM)

Die 1 L-Akkumulationskammer wird vor dem Beflillen direkt am Prifmuster montiert, so dass
der Verschlussbereich vollstdndig von der Kammer umgeben ist. Zuséatzlich erfolgt ein Abkle-
ben des Ubergangsbereichs mit Aluminiumklebeband. Die grundsatzliche Funktionsweise ent-
spricht der des Versuchsaufbaus der 3 L-Kammer. Beim Dichtring handelt es sich um einen
O-Ring (88,49 x 3,53) mm NBR 70, beim Quellband um ein vorkomprimiertes Fugendichtband
(impragnierter PUR-Weichschaumstoff, Breite 7 mm).

Zur Homogenisierung des Helium-Luft-Gemischs im Kammerinneren dienen dieselben Lifter
wie bei der 3 L-Kammer (Tabelle 4.7). Das freie Volumen fur die 1 L-Akkumulationskammer
unter Berlicksichtigung der Einbauten (LUfter, Drucklogger ,PR140% Filter des ,T-Guard®) be-
tragt V = 1,45-10-% m3 mit einer Messunsicherheit u, = 4,72:10° m?.

4.6.4 16 L-Akkumulationskammer

Zur Messung der Leckageraten des Deckels des 220 L-Fasses (Bauart Ku-220L-Fass) dient
eine speziell an den Oberboden dieser Bauart angepasste 16 L-Akkumulationskammer (BAM,
siehe Abbildung 4.36).
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Abb. 4.36: CAD-Modell der 16 L-Akkumulationskammer (BAM)

Die 16 L-Akkumulationskammer wird vor dem Befiillten direkt am Prifmuster montiert, so dass
der Oberboden vollstandig von der Kammer umgeben ist. Auf diese Weise kdnnen die beiden
Verschlisse des Prifmusters gleichzeitig gepruft werden. Zusétzlich erfolgt ein Abkleben des
Ubergangsbereichs mit Aluminiumklebeband. Die grundsatzliche Funktionsweise entspricht der
des Versuchsaufbaus der 3 L-Kammer. Die Spezifikation des Dichtrings lautet O-Ring (98,02 x
3,53) mm NBR 70, die Moosgummi-Flachdichtung verfiigt tiber eine Dicke von 3 mm und eine
Breite der Dichtflache von 20 mm.

Zur Homogenisierung des Helium-Luft-Gemischs im Kammerinneren dienen zwei AxiallGfter
,Mighty Mini Blower, Typ UB5U3-700 (Tabelle 4.5). Das freie Volumen fiir die 16 L-
Akkumulationskammer unter Berlcksichtigung der Einbauten (Lifter, Drucklogger ,PR140%,
Filter des ,T-Guard®) betragt V = 16,68:-10-% m® mit einer Messunsicherheit u,, = 3,1-10* m?.

4.7 Versuchsaufbau fiir die Messung der Expansionsfunktion einer Verpa-
ckung

Dieser Versuchsaufbau dient zur Messung der Expansionsfunktion einer Verpackung, also der
relativen Volumenzunahme einer Verpackung in Abhéngigkeit vom inneren Uberdruck
k = f(Ap). Ein Versuchsaufbau mit gleicher Aufgabenstellung ist in [133] beschrieben. Abbil-
dung 4.37 zeigt den im Rahmen dieser Arbeit verwendeten Versuchsaufbau, Tabelle 4.9 fuhrt
die verwendeten Komponenten auf.
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Abb. 4.37: Schematischer Versuchsaufbau zur Messung der Expansionsfunktion einer Verpackung [5]

Tab. 4.9: Komponenten fur die Messung der Expansionsfunktion einer Verpackung [5]

Nr. | Beschreibung

1 Waage

2 Prifmuster, ausgestattet mit zwei Autoventilen und Kuppeladaptern zum Anschluss des
Schlauchs an den Wassertank (Nr. 6) und zur Installation des Drucksensors (Nr. 8)

Druckluftzufuhr

Pneumatisch gesteuertes Regelventil

PC mit Software DASYLAB 10.0 zur Druckregelung und -aufzeichnung

Wasservorratsbehélter (zur Temperaturanpassung)

Absperrventil (Magnetventil)

0| N| O O M| W

Drucksensor

Es werden jeweils drei Priifmuster je Bauart getestet. Der Versuchsaufbau befindet sich in ei-
nem Klimaraum mit einer geregelten Lufttemperatur von ca. 23 °C. Das noch unbeflllte Prif-
muster (Nr. 2) wird auf die Waage (Nr. 1) gestellt und zur Bestimmung der Taramasse gewo-
gen. AnschlieRend wird die Waage genullt. Dann wird das praparierte Prifmuster per Hand bis
zum Uberlauf mit auf 23 °C temperiertem Wasser gefiillt und erneut gewogen. Anhand der ge-
messenen Wassermasse und der tabellierten Dichte von Wasser bei Befllltemperatur lasst
sich so das freie Anfangsvolumen der Verpackung berechnen. Nach dem Befiillen des Prif-
musters dient einer der beiden Anschlisse am Prifmuster zum Arretieren des Verbindungs-
schlauchs zum Wassertank (Nr. 6), der andere zum Anbringen des Drucksensors (Nr. 8). Das
Regelprogramm DASYLAB (Nr. 5) wird gestartet. Die hierfir programmierte DASYLAB-
Applikation steuert das in der Druckluftzufuhr (Nr. 3) installierte Regelventil (Nr. 4) und erhéht
hierdurch den Druck im Wasservorratsbehalter und somit auch im Prifmuster mit einer Druck-
anstiegsgeschwindigkeit von 1 mbar/min. Der im Prifmuster herrschende aktuelle Uberdruck
wird vom Druckaufnehmer (Nr. 8) an das Regelprogramm gemeldet und gespeichert, ebenso
wie die von der Waage gemessene Massenzunahme gegeniiber der Startmasse Uber die Ver-
suchszeit. Aus dieser Massenzunahme lasst sich Uber die Dichte von Wasser bei 23 °C die
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Volumenzunahme des Prifmusters berechnen. Um eine Verfalschung der Startmasse durch
das Eigengewicht der Schlauche zu vermeiden, wird nach dem Anschlieen von Schlauch und
Drucksensor der korrigierte Wert fur die Startmasse in das DASYLAB-Programm eingegeben.
Aus Gleichung (34) folgt die Ermittlung der relativen Expansion der Verpackung, die sich in
Abhangigkeit des inneren Uberdrucks als k = f(Ap) auftragen lasst.

4.8 Versuchsaufbau fir die Druckmessung in einem befiillten Priifmuster

Mit dieser Versuchsanordnung wird der sich im freien Dampfvolumen einer mit einer Flissigkeit
befiillten Verpackung einstellende Uberdruck gemessen, der dadurch entsteht, dass die Verpa-
ckung erwarmt wird. Die eigentliche MessgrofRe ist hierbei der Absolutdruck im Prifmuster. Der
jeweilige Uberdruck in der Verpackung wird durch Differenzbildung unter Einbeziehung des
aulleren atmospharischen Drucks ermittelt.

Pro Fillgrad werden jeweils zwei Prifmuster je Bauart geprift. Jedes Prifmuster wird im In-
nern mit Druck- und Temperaturloggern ausgestattet, die klein genug sind, durch die jeweilige
Verschlussoffnung in das Prifmuster eingebracht zu werden. Abbildung 4.38 zeigt die verwen-
deten Logger. Beim Drucklogger handelt es sich um das Modell ,PR140“ des Herstellers Mad-
ge Tech, bei den Temperaturloggern um das Modell ,SL52T“ des Herstellers Signatrol, die je-
weils von einer wasserdichten Edelstahlkapsel geschitzt sind. [5]

e adl

Abb. 4.38: Drucklogger ,PR140“, Temperaturlogger ,SL52T* und ihre Edelstahlkapsel [5]

Zur Messung der Temperatur in der Flissigphase wahrend der Erwarmung wird jedes Prif-
muster mit je einem Temperaturlogger versehen, der auf dem Boden der Verpackung liegt. Zur
Messung der Temperatur in der Dampfphase wird die Kapsel des zweiten Temperaturloggers
im Innern der Verpackung mittels eines Magneten befestigt. Auch der Drucklogger zur Mes-
sung des Absolutdrucks in der Dampfphase der Verpackung wird im Innern der Verpackung mit
einem Magneten am Oberboden fixiert. [5]

Das auf diese Weise praparierte Prifmuster wird mit der auf 15 °C vorgekihlten Versuchsflus-
sigkeit bei der Befulltemperatur bis zum gewtinschten Fullgrad befullt. Der Fullgrad wird hierbei
durch Wagung eingestellt. Aufgrund der bei der Beflllung mit gefahrlichen Flissigkeiten ent-
stehenden giftigen bzw. gesundheitsschadlichen Dampfe wird hierbei unter Atemschutz gear-
beitet. Das jeweilige Prifmuster wird unmittelbar nach der Beflllung verschlossen und in einem
vorgeheizten, temperaturgeregelten Warmeschrank (Modell: UFB 500, Volumen: 108 L, Her-
steller: Memmert) auf die gewtinschte Temperatur erwarmt. Temperatur und absoluter Luft-
druck im Warmeschrank werden mittels des Druck- und Temperaturloggers DCX-22 des Her-
stellers Keller Uber die Versuchsdauer aufgezeichnet.

Der maximale in der Dampfphase der Verpackung auftretende Uberdruck wird aus dem maxi-
mal gemessenen Absolutdruck pyeypmax UNd dem atmosphérischen Luftdruck p, zum Zeitpunkt
des Beflllens und VerschlieRens gebildet: [5]

Ap = Pverpmax — Po (65)
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5 Vorversuche

5.1 Bestimmung des Uberdrucks in der Verpackung unter Beférderungs-
bedingungen

Das Ziel dieser Untersuchungen ist es, den von Elies [133] und Blumel et al. [134] entwickelten
Ansatz zur Bestimmung des Uberdrucks in nicht-starren Verpackungen (36) durch eigene Mes-
sungen zu verifizieren. Es soll geprift werden, ob sich dieses Modell als Methode zur Berech-
nung des Uberdrucks Ap unter Betriebsbedingungen im freien Dampfraum einer gefiillten Ver-
packung eignet. Dieser Parameter ist sowohl Bestandteil des Rechenwegs zur Bestimmung der
Grenzleckageraten (siehe Tabelle 3.2, Berechnungsschritt 3) als auch eine essentielle Grofle
zur Festlegung des Prifdruckniveaus bei einer Dichtheitsprifung (Abschnitt 2.5.1). Die von
[133] und [134] durchgefiihrten Uberdruckmessungen erfolgten an Metallverpackungen, gefiillt
mit gefahrlichen Flissigkeiten mit einer relativen Dampfdichte in Bezug zur Dichte trockener
Luft groRer als 1 (Methanol: 1,1; Ethanol: 1,6). Die Messungen von [133] [134] firr verschiedene
Fillgrade zeigen, dass der Uberdruck in der Verpackung fiir ,relativ starre Bauarten mit stei-
genden Filllgraden ansteigt, fir ,relativ flexible Bauarten® jedoch mit sinkendem Fillgrad. Letz-
teres steht in Widerspruch zum derzeit in den Gefahrgutvorschriften manifestierten Grundsatz,
dass der maximale zulassige Fiillgrad einer Verpackung der kritischste in Bezug auf den Uber-
druck ist (ADR 4.1.1.4 [108]. Dies trifft jedoch fir relativ nachgiebige Bauarten nicht zu [133]
[134].

Die nachfolgenden experimentellen Untersuchungen konzentrieren sich daher auf drei unter-
schiedliche Konstellationen, wie in Tabelle 5.1 dargestellt ist. Fur jede dieser Varianten kom-
men jeweils zwei unterschiedliche Methoden zum Einsatz, deren Ergebnisse verglichen wer-
den:

- Methode 1: Bestimmung des Uberdrucks in der Verpackung durch direkte Druckmes-
sung unter Verwendung einer Originalflissigkeit (Versuchsaufbau nach Abschnitt 4.8)

- Methode 2: Berechnung des Uberdrucks auf Grundlage des Rechenmodells in Kombi-
nation mit der Messung der Expansionsfunktion der Verpackung in Form von Gleichung
(35) (Versuchsaufbau nach Abschnitt 4.7)

Tab. 5.1: Experimentelle Untersuchungen zur Bestimmung des Uberdrucks in der Verpackung

Abschnitt | Untersuchte Bau- | Versuchsfliissigkeit, Tempera- Fiiligrad n [%]
arten turniveau

51.1 St-6L-Fass-1, St- Dichlormethan 90
6L-Fass-2, St-6L-
Fass-3, St-6L-Kan,
Ku-6L-Kan-1, Ku-

Erwarmung von 15 °C auf 31 °C

6L-Kan-2
51.2 St-6L-Fass-1 25 % wassrige Ammoniaklésung 90, 80, 70, 60
Erwarmung von 15 °C auf 32 °C
51.3 St-6L-Fass-1, St- Wasser 95, 90, 80, 70, 60, 50,
6L-Kan 40, 30, 20, 10

Erwarmung von 15 °C auf 55 °C

Die in Abschnitt 5.1.1 genannten Untersuchungen haben zum Ziel, im Rahmen von Methode 2
zunachst die Expansionsfunktionen moglichst vieler Verpackungsbauarten zu messen. Als Er-
ganzung zu den Untersuchungen [133] [134] werden erstmals auch Kunststoffverpackungen
untersucht [5]. Als Versuchsflissigkeit fir Methode 1 dient Dichlormethan (Klasse 6.1, relative
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Dampfdichte in Bezug zur Dichte trockener Luft: 2,93 (Sicherheitsdatenblatt)) bei einem kon-
stanten Fullgrad von 90 %. Die Versuchstemperatur betragt 31 °C. Diese Temperatur orientiert
sich an der mittleren Temperatur wahrend der mehrwdchigen Beférderung im Frachtcontainer
(Abschnitt 3.5). [5]

Die Untersuchungen in Abschnitt 5.1.2 zielen darauf ab, erstmals eine Versuchsflissigkeit zu
verwenden, deren Dampfe leichter als Luft sind. Die relative Dampfdichte von 25 % Ammoni-
aklésung betragt 0,6 (Sicherheitsdatenblatt). Die Erwarmung auf eine Temperatur von 32 °C
erfolgt bei Fullgraden zwischen 60 % und 90 %. [135]

In Abschnitt 5.1.3 soll naher untersucht werden, wie sich der Uberdruck in zwei von ihrem Ex-
pansionsverhalten sehr unterschiedlichen Bauarten (relativ starres Stahlfass, relativ nachgiebi-
ger Feinstblechkanister) in Abhangigkeit vom Fullgrad verhalt. Als Versuchsflissigkeit dient
Wasser, welches auf eine Temperatur von 55 °C erwarmt wird. Die Fullgrade der beiden Ver-
packungsbauarten variieren von 10 % bis 95 %. [137]

Als Vorbereitung auf die Untersuchungen mit Versuchsflissigkeiten, deren Dampfe leichter als
Luft sind, werden in [5] die durch [133] und [134] angegebenen Gleichungen fir diesen Fall
weiterentwickelt. Da die Verpackung unter atmosphéarischen Bedingungen befillt und ver-
schlossen wird, gilt fiir den Zustand 1 [133] [5]:

Po = Pruft,1 t Ppampf.i (66)

Die Summe der Partialdriicke von Luft und Dampf im freien Raum oberhalb des Flussigkeits-
spiegels entspricht gerade dem atmospharischen Luftdruck p,.

Die Grundvoraussetzung fiir die Herleitung der Gleichungen (33) (Uberdruck in absolut starrer
Verpackung) und (36) (Uberdruck in nicht-starrer Verpackung) besteht darin, dass von einem
thermodynamischen Gleichgewicht zwischen der Flissigkeit und der Dampfphase zum Zeit-
punkt des Befiillens und VerschlieRens (Zustand 1) ausgegangen wird. Der Partialdruck des
Dampfes im Zustand 1 ppampy, ist gleich seinem Séattigungsdampfdruck p™(T,). Der Partial-
druck der Luft zum Zeitpunkt des Beflllens und VerschlieRens der Verpackung entspricht da-
her dem aktuell herrschenden Luftdruck abzuglich des Sattigungsdampfdruckes der Flissigkeit
p" (Ty) [133] [134]:

Prufta = Po — Ppampf1 = Po — pr(Tl) (67)

Fir eine Verpackung, die unter diesen Bedingungen befiillt und verschlossen wird, wird eine
minimale Luftmenge in der Verpackung oberhalb des Fliussigkeitsspiegels eingeschlossen [5].

Als weiterer Extremfall fir den Beflllzustand der Verpackung lasst sich die Situation herleiten,
dass der Partialdruck des Dampfes im freien Raum oberhalb des Flissigkeitsspiegels vernach-
|&ssigbar ist: [5]

Ppampf1 =0 (68)

Fir diesen Fall entspricht daher der Partialdruck der Luft p;, ¢, im freien Dampfraum gerade
dem aktuell herrschenden Luftdruck zum Zeitpunkt des Beflllens und VerschlieRens: [5]

Prufta = Po (69)

Fir eine Verpackung, die unter diesen Bedingungen befillt und verschlossen wird, wird eine
maximale Luftmenge in der Verpackung oberhalb des Flussigkeitsspiegels eingeschlossen. Der
freie Raum oberhalb des Flissigkeitsspiegels ware in diesem Fall absolut frei von Dampf. [5]

Aus diesen beiden Extremfallen fir den Zustand des Dampf-Luft-Gemischs im freien Dampf-
raum der Verpackung zum Zeitpunkt des Beflllens und VerschlieRens folgen zwei unterschied-
liche Formulierungen fiir den Uberdruck:

76 BAM-Dissertationsreihe



Im Fall der Annahme eines vernachlassigbaren Dampf-Partialdrucks (,,Fall 1“) zum Zeit-
punkt des Befiillens und VerschlieRens folgt mit Gleichung (69) fiir den Uberdruck:

Absolut starre Verpackung: [5] [135] [137]

_ o) (1—n) T,
Ty-[1—7n- 1+ AT)

Nicht-starre Verpackung: [5] [135] [7] [137]
Ap = (po) 1—m) Ty
p= k
Ty |(1+155) =1 A +vp A7)

Diese Annahme fiihrt zu einer maximalen Menge an eingeschlossener Luft innerhalb der Ver-
packung. Der mit den Gleichungen (70) und (71) berechnete Uberdruck stellt daher das Maxi-
mum dar. Folgende Konstellationen fordern einen solchen Beflillzustand: [5] [7]

] +p"(T,) = po (70)

+p"(T2) = o 71)

- Flussigkeiten mit geringer Flichtigkeit (vernachlassigbarer Sattdampfdruck der Flissig-
keit bei Befllltemperatur p*(T})),

- Verpackung mit einer groBen Deckel6ffnung, durch den ein offenes System entsteht
(besteht eine gute Beluftung, kann die Anreicherung von fliichtigen Dampfen oberhalb
des FlUssigkeitsspiegels wahrend der Beflllung erschwert sein),

- ein relativ groRer flissigkeitsfreier Raum, z. B. kleine Flillgrade in Kombination mit gro-
3en Verpackungen,

- ein eher kurzer Beflillvorgang mit geringer Tropfenbildung.

Im Fall der Annahme eines Sattigungszustandes (,,Fall 2“) zum Zeitpunkt des Beflillens und
VerschlieRens folgen mit Gleichung (67) die von [133] [134] aufgestellten Gleichungen fur den
Uberdruck:

Absolut starre Verpackung: (entspricht Gleichung (33)): [133] [5] [135] [137]

_ (po — Pl”(Tﬂ) (1-m)-T, w _
Ap = =1 (Lt y A7) +p7(T2) = Po (72)

Nicht-starre Verpackung: (entspricht Gleichung (36)): [133] [134] [5] [135] [7] [137]
Ap = (po =P (M) (1=n)" T,
p= k
Ty [(1+555) = n- A +vp A7)

Diese Annahme fuhrt zu einer minimalen Menge an eingeschlossener Luft innerhalb der Ver-
packung. Folgende Konstellationen beginstigen die Ausbildung eines thermodynamischen
Gleichgewichts: [5] [7]

- Flussigkeiten mit hoher Flichtigkeit (hoher Sattigungsdampfdruck der Flissigkeit bei
Befillltemperatur p'?(T})),

- Verpackung mit einer kleinen Deckel6ffnung, durch die das Entweichen von Dampfen
erschwert wird,

- Flussigkeiten mit einer hohen Dampfdichte, wodurch das Entweichen nach oben zu-
satzlich erschwert wird,

- ein relativ kleiner flissigkeitsfreier Raum, z. B. groRRe Fillgrade in Kombination mit klei-
nen Verpackungen,

- ein turbulenter Befiillvorgang mit starker Tropfenbildung.

+p"(T2) — po (73)

In den folgenden Untersuchungen werden stets diese beiden Félle fiir die Uberdruckberech-
nung verglichen.
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5.1.1 Messungen mit Dichlormethan
Methode 1 (Direkte Druckmessung)

Abbildung 5.1 zeigt exemplarisch das Ergebnis der Druckmessung in der Dampfphase der
Bauart St-6L-Fass-1 in den beiden Prifmustern. Zusatzliche Kurven stellen die Temperaturen
in der Flissig- und in der Dampfphase der beiden Prifmuster sowie Temperatur und Luftdruck
im Warmeschrank dar.

Bauart St-6L-Fass-1

1,4 4FUllgut Dichlormethan - 40
— Druck Prifmuster 1

Druck Prifmuster 2

Atm. Luftdruck Warmeschrank
—— Temperatur (Fliss.) Prifmuster 1
—— Temperatur (Fluss.) Prifmuster 2
—— Temperatur (Dampf) Prifmuster 1
—— Temperatur (Dampf) Prifmuster 2~ 30
Lufttemperatur Warmeschrank

- 35

[ae]
(4]
Temperatur [°C]

Absoluter Druck [bar]
3

T ¥ T T T T T T T T 10
0 1000 2000 3000 4000 5000
Zeit [min]

Abb. 5.1: Druck und Temperatur in der Bauart St-6L-Fass-1, Fillgut Dichlormethan, bei der Erwarmung
von 15 °C auf 31 °C, Fullgrad 90 % [5]

Den Anfangszustand bildet der Zeitpunkt des Beflillens der Verpackung bei aktuell herrschen-
dem Umgebungsdruck, gefolgt vom VerschlieRen der Verpackung. Bedingt durch das Einbrin-
gen des Prifmusters in den auf eine Temperatur von 31 °C vorgeheizten Warmeschrank stei-
gen die Temperaturen der Flussig- und der Dampfphase und der Druck in der Dampfphase der
Verpackung an. Hierbei zeigt sich die Ausbildung eines Druckmaximums, etwa zum Zeitpunkt
des Erreichens der maximalen Flussigkeits- und Dampftemperatur. Im Anschluss ist ein gering-
fugiger Abfall des Drucks zu beobachten. Dies ist damit zu erklaren, dass sich die Verpackung
nicht absolut starr verhalt, sondern im Laufe des Versuchs eine geringfligige Expansion der
Verpackung vonstatten geht, bedingt durch eine Auswélbung von Ober- und Unterboden sowie
der Seitenwande. Im Anschluss erreicht der Druck im Prifmuster aufgrund der konstanten
Temperaturen ebenfalls einen nahezu konstanten Wert. Da jedoch der atmosphéarische Luft-
druck ab dem Zeitpunkt von ca. 750 min eine sinkende Tendenz aufweist, fallt auch der Abso-
lutdruck im Prifmuster leicht ab. Nach einer Versuchsdauer von ca. 2000 min wird die Tempe-
raturregelung des Klimaschrankes ausgeschaltet, wodurch Druck und Temperaturen im Prf-
muster fallen. [5]

Der Verlauf der Messwerte in den anderen untersuchten Bauarten kann [5] enthommen wer-
den. Fir die Ermittlung des maximalen Uberdrucks in der Verpackung nach Gleichung (65) ist
nur der erste Bereich des Druckanstiegs bis zum maximal gemessenen Absolutdruck im Prif-
Muster pperpmax relevant. Fir die Auswertung dieser Gleichung werden geringflgige Anderun-
gen des atmospharischen Luftdrucks wahrend der Versuchsdauer bis zum Auftreten des
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Druckmaximums vernachlassigt. Tabelle 5.2 stellt die gemessenen maximalen Uberdriicke Ap
nach Methode 1 fur die sechs untersuchten Verpackungsbauarten dar.

Tab. 5.2: Ergebnisse fur Methode 1 (Direkte Druckmessung) bei der Erwarmung von Dichlormethan von
15 °C auf 31 °C, Fiillgrad 90 % [5]

Bauart Prifmuster | pyerpmax po [bar] Ap (max.) | Ap (gemittelt)
Nr. [bar] [mbar] [mbar]
St-6L-Fass-1 1 1,318 1,005 313
315,5
2 1,323 1,005 318
St-6L-Fass-2 1 1,350 1,012 338
334,5
2 1,343 1,012 331
St-6L-Fass-3 1 1,311 0,986 325
336
2 1,332 0,986 346
St-6L-Kan 1 1,250 0,997 253
2475
2 1,239 0,997 242
Ku-6L-Kan-1 1 1,109 1,017 92
89
2 1,103 1,017 86
Ku-6L-Kan-2 1 1,147 0,999 148
151,5
2 1,150 0,995 155

Die durch direkte Druckmessung ermittelten maximalen gemittelten Uberdriicke liegen zwi-
schen 89 mbar fir den Kunststoffkanister der Bauart Ku-6L-Kan-1 und 336 mbar fiir das Stahl-
fass der Bauart St-6L-Fass-3.

Methode 2 (Berechnung des Uberdrucks)

Abbildung 5.2 stellt exemplarisch das Ergebnis der an drei Prifmustern der Bauart St-6L-Fass-
1 vorgenommenen Messung der Expansionsfunktion und der Polynomanpassung gemaR Glei-
chung (35) dar. Es zeigt sich eine gute Ubereinstimmung der drei Messkurven. [5]
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Expansionsfunktion
Bauart St-6L-Fass-1

Prafmuster 1 gemessen
—— Prufmuster 2 gemessen
Prafmuster 3 gemessen
—— Prifmuster 1 Polyn. Fit
Prafmuster 2 Polyn. Fit
- Prifmuster 3 Polyn. Fit

Relative Expansion k [%)]

T T T T T T T T T 1
0 200 400 600 800 1000
Uberdruck [mbar]

Abb. 5.2: Relative Expansion der Bauart St-6L-Fass-1 [5]

Die Diagramme der gemessenen Expansionsfunktionen der anderen funf untersuchten Bauar-
ten sind in [5] abgebildet. Tabelle A.2 (Anhang) listet fiir alle sechs untersuchten Bauarten die
ermittelten Koeffizienten b; der Expansionsfunktion (Gleichung (35)) auf. Diese werden in Glei-
chung (71) und (73) eingesetzt und ermdglichen durch die Lésung eines Polynoms 4. Ordnung
in Ap die Berechung des Uberdrucks. Die Ergebnisse der Uberdruckberechnung pro Bauart fiir
die beiden Befiillzustande (Fall 1: Annahme vernachlassigbarer Dampf-Partialdruck, Gleichung
(71); Fall 2: Annahme Sattigungszustand, Gleichung (73)) sind in Tabelle 5.3 dargestellt.

Es werden folgende GroRen fir die Berechnung verwendet. Die Sé&ttigungsdampfdriicke und
die Flussigkeitsdichten von Dichlormethan werden aus den Parametern in [143] berechnet [5]
(71

po = 1013 mbar

n=20,9

T, =288,15K=15°C

T, =304,15K=31°C

AT =16 K

p™(Ty) = p¥ (288,15 K) = 384,3 mbar

p(Ty) = p”(304,15 K) = 735,3 mbar

o(T,) = 0(288,15 K) = 1340,19 kg/m?®

o(T,) =0(304,15 K) = 1310,41 kg/m?®

Die Berechnung des kubischen Expansionskoeffizienten von Dichlormethan anhand Gleichung
(32) fihrt zu y5, = 0,0014 1/K.
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Tab. 5.3: Ergebnisse fir Methode 2 (Berechnung des Uberdrucks) fir Fall 1 (Annahme vernachléssigba-
rer Dampf-Partialdruck, Gleichung (71)) und Fall 2 (Annahme Sattigungszustand, Gleichung (73)) [5]

Bauart Priifmuster | Fall 1 Fall 1 Fall 2 Fall 2

Nr. Ap [mbar] Ap [mbar] Ap [mbar] | Ap [mbar] (ge-
(gemittelt) mittelt)

St-6L-Fass-1 1 559,32 336,47
2 578,41 568,08 355,8 345,44
3 566,5 344,05

St-6L-Fass-2 1 611,12 349,39
2 599,69 609,62 341,47 347,55
3 618,06 351,8

St-6L-Fass-3 1 551,84 341,86
2 565,80 552,71 350,56 341,94
3 540,48 3334

St-6L-Kan 1 317,63 201,81
2 315,51 316,14 206,88 205,25
3 315,28 207,05

Ku-6L-Kan-1 1 208,86 105,45
2 215,76 209,66 109,52 105,15
3 204,36 100,48

Ku-6L-Kan-2 1 283,65 159,58
2 297.0 286,23 160,17 159,40
3 278,04 158,44

Die berechneten Uberdriicke Ap sind fiir die Annahme von Fall 1 (Annahme eines vernachlas-
sigbaren Dampf-Partialdrucks beim Befiillen) stets hoher als fiir Fall 2 (Annahme eines Satti-
gungszustands beim Beflllen). Hieraus wird deutlich, dass es sich bei der Annahme nach Fall
1 um eine Worst-Case-Betrachtung handelt. Die auf Grundlage der gemessenen Expansions-
funktion berechneten Uberdriicke fiir die drei Priifmuster pro Bauart zeigen jeweils eine gute
Ubereinstimmung. [5]

Vergleich von Methode 1 (Direkte Druckmessung) und Methode 2 (Berechnung des
Uberdrucks)

Um die gemall Methode 1 (Direkte Druckmessung, Tabelle 5.2) und Methode 2 (Berechnung
des Uberdrucks, Tabelle 5.3) ermittelten Uberdriicke vergleichen zu kénnen, wird das Verhalt-
nis K gebildet. Dieser stellt den Quotienten aus Rechenwert und Messwert dar: [5]

_ ApMethooie 2

K (74)

ApMeL‘hode 1
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In Tabelle 5.4 sind die Faktoren K flr alle sechs untersuchten Bauarten dargestellt.

Tab. 5.4: Verhéltnis K der ermittelten Uberdriicke nach Methode 2 (Berechnung des Uberdrucks) und
Methode 1 (Direkte Druckmessung) (Fall 1: Annahme vernachlassigbarer Dampf-Partialdruck; Fall 2:
Annahme Sattigungszustand) [5]

Bauart K [] (Fall 1) K [] (Fall 2)
St-6L-Fass-1 1,801 1,095
St-6L-Fass-2 1,822 1,039
St-6L-Fass-3 1,645 1,018
St-6L-Kan 1,277 0,829
Ku-6L-Kan-1 2,356 1,181
Ku-6L-Kan-2 1,889 1,052

Die Anwendung von Methode 2 (Berechnung des Uberdrucks) filhrt zu einer sicherheitstech-
nisch konservativen Abschatzung. Aufgrund der bei der Herleitung des Modellgleichungen ge-
tatigten Annahmen (z. B. Vernachlassigung der Loslichkeit der Luft in der Flissigphase, Ab-
schnitt 2.6.5) sind sowohl fur Fall 1 (Annahme eines vernachlassigbaren Dampf-Partialdrucks)
als auch fir Fall 2 (Annahme eines Sattigungszustandes) die berechneten Werte nach Metho-
de 2 stets hoher als die direkt gemessenen Werte nach Methode 1. Eine Ausnahme bildet die
Bauart St-6L-Kan (siehe unten). [5]

Die unterschiedlichen Annahmen fir den Befiillzustand (Fall 1: Annahme vernachlassigbarer
Dampf-Partialdruck; Fall 2: Annahme Sattigungszustand) wirken sich stark auf das Ergebnis
des Verhéltnisses K aus. Die Methode 2 (Berechnung des Uberdrucks) fiihrt bei Annahme von
Fall 1 zu einer starken Uberschatzung und somit zu einem hdheren Sicherheitsfaktor der be-
rechneten Werte gegenuber den Messwerten (Methode 1) als bei Annahme von Fall 2 fir den
Befullzustand. Die Ergebnisse gemaly Methode 2 Fall 2 fiihren fir die Fillsubstanz Dichlorme-
than zu einer wesentlich realistischeren Abschatzung der Uberdriicke [7]. Als Griinde kommen
die vergleichsweise kleine Deckel6ffnung der Prifmuster, der relativ hohe Dampfdruck von
Dichlormethan sowie die im Vergleich zu Luft hdhere Dampfdichte in Frage. Da die untersuch-
ten Verpackungsbauarten relativ klein sind, ist bei einem Fullgrad von 90 % auch der freie
Dampfraum oberhalb des Flissigkeitsspiegels relativ klein. Wahrend des Einfillvorgangs hat
die Substanz Dichlormethan genug Zeit, zu verdampfen und das freie Volumen des Dampf-
raums zu sattigen. [5]

Die Versuche mit Dichlormethan bestatigen folglich die Anwendbarkeit von Gleichung (73) fur
Substanzen mit einer relativen Dampfdichte groRer als 1. Dies stimmt mit den Ergebnissen von
[133] [134] fur deren Versuche an Ethanol und Methanol Uberein. Auch fiir diese Substanzen
fihrte die Annahme eines Sattigungszustandes beim Befillen und VerschlieBen (Fall 2) und
Anwendung von Gleichung (73) zu einer sicherheitstechnisch konservativen Abschatzung. Die
berechneten Sicherheitsfaktoren K (Tabelle 5.4) sind fir Kunststoffverpackungen stets gréRer
als fir Metallverpackungen, da fur Kunststoff die Dehnung des Werkstoffs stark temperaturab-
hangig ist [155]. Da die Experimente zur Messung der Expansionsfunktion bei 23 °C durchge-
fiihrt wurden (Abschnitt 4.7), bewirkt die bei den Uberdruckmessungen héhere Temperatur von
31 °C eine starkere Expansion der Verpackung und somit einen geringeren Uberdruck. Diese
Temperaturabhangigkeit kann fur Stahlverpackungen vernachlassigt werden. Die einzige Bau-
art, bei der der Sicherheitsfaktor K nicht grof3er als 1 ist, ist der Feinstblechkanister St-6L-Kan.
Der gemessene Uberdruck in dieser Bauart betragt 247,5 mbar (Tabelle 5.2), der berechnete
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Wert dagegen nur 205,25 mbar (Tabelle 5.3). Eine mdgliche Erklarung fiir diese Abweichung
liegt darin, dass die gemessene Expansionsfunktion dieser Bauart (Diagramm siehe [5]) einen
Bereich von Sprungstellen in ungefahr diesem Druckbereich aufweist. Daher kann die Expan-
sionsfunktion dieser Bauart durch das gewahlte Polynom nicht zufriedenstellend beschrieben
werden. Aufgrund des abrupten Druckabfalls in diesem Bereich der Messung der Expansions-
funktion ist die Anforderung einer konstanten Druckanstiegsgeschwindigkeit (Abschnitt 4.7)
nicht gegeben. In [133] [134] wurde jedoch die Gliltigkeit dieser Methode fir einen Feinstblech-
kanister einer ahnlichen Bauart fir die Fillsubstanzen Wasser und Ethanol gezeigt, die tber
geringere Dampfdriicke als Dichlormethan verfigen. Die Anwendbarkeit von Methode 2 (Be-
rechnung des Uberdrucks) wurde damit belegt fiir Uberdriicke weit unterhalb des in der Expan-
sionsfunktion auftretenden Sprungstellenbereichs. Hieraus folgt, dass Methode 2 nur anwend-
bar ist fur Bereiche der Expansionsfunktion, die einen kontinuierlichen Verlauf aufweisen. Mit
dieser Einschrankung wird die von [133] [134] aufgestellte These, dass die Anwendung von
Methode 2 zu einer konservativen Abschatzung von Uberdriicken fiihrt, bestatigt. [5]

5.1.2 Messungen mit 25 % Ammoniaklésung
Methode 1 (Direkte Druckmessung)

Abbildung 5.3 zeigt exemplarisch das Ergebnis der Druckmessung in der Dampfphase der
Bauart St-6L-Fass-1 in den beiden Prifmustern fiir den Fullgrad 70 %. Zuséatzliche Kurven stel-
len die Temperaturen in der Flissig- und in der Dampfphase der beiden Prifmuster sowie
Temperatur und Luftdruck im Warmeschrank dar.
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Abb. 5.3: Druck und Temperatur in der Bauart St-6L-Fass-1, Fullgut 25 % Ammoniakldsung, bei der Er-
warmung von 15 °C auf 32 °C, Fillgrad 70 % [135]

Der Verlauf von Druck und Temperatur ist vergleichbar mit den Erkenntnissen bei der Erwar-
mung von Dichlormethan (Abbildung 5.1). Im hier gezeigten Fall tritt nach Einstellung des
Druckmaximums jedoch kein geringfligiger Druckabfall auf wie bei Dichlormethan. Der Maxi-
malwert des Uberdrucks liegt bei 25 % Ammoniaklésung bei iber 700 mbar, bei Dichlormethan
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jedoch nur bei etwas tber 300 mbar. Das Expansionsverhalten der Bauart ist folglich in diesen
beiden Druckbereichen unterschiedlich.

Tabelle 5.5 stellt die gemessenen maximalen Uberdriicke Ap nach Methode 1 fiir die vier un-
tersuchten Fullgrade dar.

Tab. 5.5: Ergebnisse fur Methode 1 (Direkte Druckmessung) bei der Erwarmung von 25 % Ammoniakl6-
sung von 15 °C auf 32 °C in Bauart St-6L-Fass-1, Zusammenfassung fur die vier Fillgrade [135]

Fiillgrad [%] Priifmuster | pyerpmax po [bar] Ap (max.) | Ap (gemittelt)
Nr. [bar] [mbar] [mbar]
90 1 1,578 1,009 569
581
2 1,602 1,009 593
80 1 1,681 1,013 668
670,5
2 1,686 1,013 673
70 1 1,723 1,013 710
712
2 1,727 1,013 714
60 1 1,753 1,010 743
740,5
2 1,748 1,010 738

Es zeigt sich eine gute Ubereinstimmung der beiden Priifmuster fiir denselben Fiillgrad. Der
gemessene Uberdruck nimmt mit sinkendem Fiillgrad zu. [135]

Methode 2 (Berechnung des Uberdrucks)

Fir die Berechnung wird die Expansionsfunktion der Bauart St-6L-Fass-1 (Abbildung 5.2) zu-
grundegelegt. Die Ergebnisse der Uberdruckberechnung pro Fiillgrad sind in Tabelle 5.6 (abso-
lut starre Verpackung, Fall 1 nach Gleichung (70) und Fall 2 nach Gleichung (72)) und Tabelle
5.7 (nicht-starre Verpackung, Fall 1 nach Gleichung (71) und Fall 2 nach Gleichung (73)) dar-
gestellt.

Es werden folgende Grofden fiir die Berechnung verwendet. Die Parameter zur Berechnung der
Stoffdaten von 25 % Ammoniakldsung stammen aus [156]. [135]

po = 1013 mbar

n=0,9,0,8, 0706

T, = 288,15 K = 15 °C

T, = 305,15 K = 32 °C

AT =17 K

p(Ty) = p* (288,15 K) = 396 mbar
p(Ty) = p™ (305,15 K) = 825 mbar
o(T,) = 0(288,15 K) = 914,29 kg/m?
o(Ty) = 0(305,15 K) = 903,66 kg/m?

Die Berechnung des kubischen Expansionskoeffizienten von 25 % Ammoniaklésung anhand
Gleichung (32) fuhrt zu y, = 0,00069 1/K.
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Tab. 5.6: Ergebnisse fiir Methode 2 (Berechnung des Uberdrucks) fiir eine absolut starre Verpackung fir
Fall 1 (Annahme vernachlassigbarer Dampf-Partialdruck, Gleichung (70)) und Fall 2 (Annahme Sétti-
gungszustand, Gleichung (72)) [135]

Fiillgrad [%] 90 80 70 60
Ap [mbar] Fall1 | 1011,5 9374 9147 903,7
Ap [mbar] Fall 2 | 542,0 497,0 4831 4764

Tab. 5.7: Ergebnisse fiir Methode 2 (Berechnung des Uberdrucks) fiir Bauart St-6L-Fass-1 fiir Fall 1
(Annahme vernachlassigbarer Dampf-Partialdruck, Gleichung (71)) und Fall 2 (Annahme Séttigungszu-
stand, Gleichung (73)) [135]

Fullgrad [%] Priifmuster | Fall 1 Fall 1 Fall 2 Fall 2

Nr. Ap [mbar] Ap [mbar] Ap [mbar] | Ap [mbar] (ge-
(gemittelt) mittelt)

90 1 580,0 357,5
2 597,0 5877 3743 365,2
3 586,1 363,9

80 1 669,5 394,9
2 680.8 6747 4057 399,9
3 673,6 399,0

70 1 714,8 411,6
2 7234 187 4197 4153
3 718,0 414,6

60 1 742,9 421,2
2 749,9 7461 427,6 4241
3 745,5 423,6

Auch bei 25 % Ammoniaklésung sind die berechneten Uberdriicke Ap fiir die Annahme von Fall
1 (Annahme eines vernachlassigbaren Dampf-Partialdrucks beim Befiillen) héher als fir Fall 2
2 (Annahme eines Sattigungszustands beim Befiillen).

Vergleich von Methode 1 (Direkte Druckmessung) und Methode 2 (Berechnung des
Uberdrucks)

In Tabelle 5.8 ist das Verhaltnis K gemafl Gleichung (74) fir die beiden Annahmen des Befiill-
zustands gegenlbergestellt.
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Tab. 5.8: Verhaltnis K der ermittelten Uberdriicke nach Methode 2 (Berechnung des Uberdrucks) und
Methode 1 (Direkte Druckmessung) (Fall 1: Annahme vernachlassigbarer Dampf-Partialdruck; Fall 2:
Annahme Séttigungszustand) [135]

Fiillgrad [%] K [] (Fall 1) K [] (Fall 2)
90 1,01 0,62
80 1,01 0,60
70 1,01 0,58
60 1,01 0,57

In Abbildung 5.4 sind die Ergebnisse von Methode 1 (Direkte Druckmessung) und Methode 2
(Berechnung des Uberdrucks) in Abhangigkeit vom Fiillgrad aufgetragen.
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Abb. 5.4: Ergebnisse der direkten Messung des Uberdrucks (Methode 1) und der Berechnung des Uber-
drucks (Methode 2) (Fall 1: Annahme vernachlassigbarer Dampf-Partialdruck; Fall 2: Annahme Séatti-
gungszustand) [135]

Sowohl flr die absolut starre Verpackung als auch fiir die nachgiebige Verpackung liegt das
Rechenergebnis des Befiillzustands Fall 2 (Annahme eines Sattigungszustands) jeweils unter
Fall 1 (Annahme eines vernachlassigbaren Dampf-Partialdrucks). Dies wird auch an den Fakto-
ren K in Tabelle 5.8 sichtbar. Der Faktor K ist fur Fall 1 stets groRer als fur Fall 2. Da im Fall 1
die maximal mogliche Luftmenge im freien Dampfraum des Prifmusters eingeschlossen wird,
fuhrt dies jeweils zu einem maximalen berechneten Uberdruck. Es lasst sich erkennen, dass fiir
die absolut starre Verpackung der Uberdruck mit sinkendem Fiillgrad sinkt. Fiir das reale Stahl-
fass jedoch steigt sowohl fiir die direkte Messung (Methode 1) als auch flr die Berechnung
(Methode 2) der Uberdruck mit sinkendem Fiillgrad an. Dieser Sachverhalt stimmt mit den Be-
obachtungen von [133] [134] fur Bauarten mit ,flexiblem Verhalten* (im folgenden: ,relativ fle-
xible Bauarten®) tberein. Bei hdheren Fillgraden ist der durch die Expansion der Verpackung
zusatzlich zur Verfugung stehende Kopfraum im Verhaltnis zum Kopfraum zum Zeitpunkt der
Abfullung groRRer als bei geringen Fullgraden. In ,relativ flexiblen Bauarten® wirkt bei einem ho-
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heren Flillgrad die Expansion des Behalters starker druckmindernd als bei kleinen Fullgraden.
Mit zunehmendem Flullgrad wird der durch die Volumenausdehnung der Flissigphase hervor-
gerufene Kompressionseffekt im Kopfraum der Verpackung gemindert [133]. [135]

Fir den Befiillzustand Fall 2 (Annahme eines Sattigungszustands beim Befiillen) sind die Fak-
toren K kleiner als 1. Dies zeigt, dass im Fall von 25 % Ammoniaklésung der Fall 2 fir den Be-
fullzustand nicht zu einer sicherheitstechnisch konservativen Abschatzung fihrt wie bei den
bisher untersuchten Versuchsflissigkeiten. Die Berechnung unter der Annahme von Fall 1
(Annahme eines vernachlassigbaren Dampf-Partialdrucks beim Befullen), die einen maximalen
Luftanteil im Dampfraum bewirkt, fiihrt dagegen zu einer sehr guten Abschatzung der Mess-
werte. Eine mogliche Erklarung hierfir ist die Grofke der relativen Dampfdichte der jeweiligen
Versuchsfliissigkeit im Vergleich zu Luft. Zwei der in friiheren Untersuchungen (Uberblick siehe
Abschnitt 5.1) verwendeten Fullguter verfiigen Uber wesentlich héhere relative Dampfdichten
als Luft (Ethanol: 1,6; Dichlormethan: 2,93). Bei diesen Fullgutern ist damit zu rechnen, dass
die wahrend der Beflllung freigesetzten Dampfe im freien Luftraum der Verpackung verbleiben
und nicht nach oben entweichen. Hierdurch ist die Annahme des Sattigungszustands (Fall 2)
fur den Befillzustand zutreffend. Die relative Dichte von Ammoniakgas betragt jedoch nur ca.
0,6. Dies kann dazu fiihren, dass wahrend des Befillvorgangs freigesetztes Ammoniakgas
nach oben entweicht und sich nicht im freien Innenraum der Verpackung ansammeln kann.
Dadurch ist fir 25 % Ammoniaklésung fiir den Befiillzustand die Annahme nach Fall 1 (An-
nahme eines vernachlassigbaren Dampf-Partialdrucks) realistischer. [135]

Der direkte Vergleich zwischen den beiden Versuchssubstanzen Dichlormethan (Abschnitt
5.1.1) und 25 % Ammoniaklésung, die uber ein sehr dhnliches Dampfdruckniveau bei den be-
trachteten Temperaturen verfugen, zeigt folgendes: Dichlormethanddmpfe sind wesentlich
schwerer als Luft, weswegen fiir diese Substanz Fall 2 (Annahme eines Sattigungszustands
beim Befiillen) zutreffend ist, fir 25 % Ammoniaklésung dagegen Fall 1 (Annahme eines ver-
nachlassigbaren Dampf-Partialdrucks). [135]

5.1.3 Messungen mit Wasser
Methode 1 (Direkte Druckmessung)

Abbildung 5.5 zeigt exemplarisch das Ergebnis der Druckmessung in der Dampfphase der
Bauart St-6L-Fass-1 in den beiden Prufmustern beim Flllgrad 70 %. Zusatzliche Kurven stellen
die Temperaturen in der Flussig- und in der Dampfphase der beiden Prifmuster sowie Tempe-
ratur und Luftdruck im Warmeschrank dar.
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Abb. 5.5: Druck und Temperatur in der Bauart St-6L-Fass-1, Fillgut Wasser, bei der Erwarmung von 15
°C auf 55 °C, Fllgrad 70 % [137]

Tabelle 5.9 stellt die gemessenen maximalen Uberdriicke Ap nach Methode 1 (Mittelwert der
beiden Prifmuster) fir die beiden untersuchten Bauarten in Abhangigkeit vom Fllgrad dar.

Tab. 5.9: Ergebnisse fiir Methode 1 (Direkte Druckmessung) bei der Erwarmung von Wasser von 15 °C
auf 55 °C, Zusammenfassung fur die verschiedenen Fllgrade [137]

Fullgrad [%] Ap [mbar] (gemittelt)
St-6L-Fass-1 St-6L-Kan

95 186 70,5

90 197 82

80 224 107

70 228 134

60 239 140

50 - 154

40 - 164

30 236 167

20 - 172

10 240 184

Fir beide Bauarten zeigen die Messwerte des Uberdrucks eine steigende Tendenz fiir kleinere
Fullgrade [137].

Methode 2 (Berechnung des Uberdrucks)

Fir die Berechnung werden die Expansionsfunktionen der beiden Bauarten aus Abschnitt 5.1.1
zugrunde gelegt. Die Ergebnisse der Uberdruckberechnung pro Fiillgrad sind in Tabelle 5.10
dargestellt. Auch hierbei werden wieder die beiden Félle fir den Beflillzustand unterschieden.
Fiir die absolut starre Verpackung wird der Uberdruck fiir Fall 1 (Annahme eines vernachls-
sigbaren Dampf-Partialdrucks) nach Gleichung (70) berechnet, fur Fall 2 (Annahme eines Sat-
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tigungszustands beim Befiillen) nach Gleichung (72). Fir die nicht-starren Verpackungen wird
der Uberdruck fiir Fall 1 gemé&R Gleichung (71), fiir Fall 2 gemaR Gleichung (73) ermittelt.

Es werden folgende GroRen fir die Berechnung verwendet. Die Berechnung der Sattigungs-
dampfdriicke von Wasser erfolgt auf Grundlage der Parameter in [143]. [137]

po = 1013 mbar

n=0,95,009,0,8,0,7, 0,6, 0,3, 0,1 (St-6L-Fass-1); 0,95, 0,9, 0,8, 0,7, 0,6, 0,5, 0,4, 0,3, 0,2, 0,1
(St-6L-Kan)

T, =288,15K=15°C

T, = 328,15 K =55 °C

AT =40 K

p(Ty) = p'*(288,15 K) = 17,1 mbar

p(T,) = p'¥ (328,15 K) = 158 mbar

o(Ty) = 0(288,15 K) = 999,10 kg/m?

o(T,) = 0(328,15 K) = 985,69 kg/m?

Die Berechnung des kubischen Expansionskoeffizienten von Wasser anhand Gleichung (32)
fuhrt zu y;, = 0,00034 1/K.

Tab. 5.10: Ergebnisse fiir Methode 2 (Berechnung des Uberdrucks) fur eine absolut starre Verpackung
und fiir die beiden Bauarten fiir Wasser bei Erwarmung von 15 °C auf 55 °C firr die beiden Befillzustén-
de Fall 1 (Annahme vernachlassigbarer Dampf-Partialdruck) und Fall 2 (Annahme Sattigungszustand)
[137]

Fullgrad Absolut starre Verpa- St-6L-Fass-1 St-6L-Kan
[%] ckung
Fall1Ap |Fall2Ap |Fall1Ap |Fall2Ap |Fall1Ap |[Fall2Ap
[mbar] [mbar] [mbar] [mbar] [mbar] [mbar]
98 2610 2550 196 192 45,5 44,3
95 701 675 216 209 65,6 62,7
90 459 437 234 224 96,4 89,6
80 365 344 251 238 138 129
70 336 316 259 246 165 154
60 322 303 264 248 183 171
50 314 295 267 251 196 183
40 309 289 269 253 205 193
30 305 286 271 254 213 200
20 302 283 272 255 219 206
10 300 281 273 256 224 210

Wie in den Abschnitten 5.1.1 und 5.1.2 sind die berechneten Werte fir Fall 1 (Annahme eines
vernachlassigbaren Dampf-Partialdrucks beim Befullen) hoher als fir Fall 2 (Annahme eines
Sattigungszustands beim Beflllen). Fir die absolut starre Verpackung steigen die berechneten
Uberdriicke mit steigendem Fiillgrad. Fiir die beiden realen Verpackungsbauarten steigen die
Uberdriicke mit sinkendem Fiillgrad. [137]
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Vergleich von Methode 1 (Direkte Druckmessung) und Methode 2 (Berechnung des

Uberdrucks)

In Tabelle 5.11 ist das Verhaltnis K gemal Gleichung (74) fir die beiden Annahmen des Be-
fullzustands gegenilibergestellt.

Tab. 5.11: Verhéltnis K der ermittelten Uberdriicke nach Methode 2 (Berechnung des Uberdrucks) und
Methode 1 (Direkte Druckmessung) (Fall 1: Annahme vernachlassigbarer Dampf-Partialdruck; Fall 2:

Annahme Sattigungszustand)

Fullgrad [%] St-6L-Fass-1 St-6L-Kan
(Fall 1) K [] (Fall 2) K [] (Fall 1) K [] (Fall 2) K []

95 1,16 1,12 0,93 0,88
90 1,19 1,13 1,18 1,09
80 1,12 1,06 1,29 1,21
70 1,14 1,08 1,23 1,15
60 1,10 1,04 1,31 1,22
50 - - 1,27 1,19
40 - - 1,25 1,18
30 1,15 1,08 1,28 1,20
20 - - 1,27 1,20
10 1,14 1,07 1,22 1,14

In Abbildung 5.6 und Abbildung 5.7 sind die Ergebnisse von Methode 1 (Direkte Druckmes-
sung) und Methode 2 (Berechnung des Uberdrucks) fiir die beiden Bauarten in Abhangigkeit

vom Fillgrad aufgetragen.
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Abb. 5.6: Ergebnisse der direkten Messung des Uberdrucks (Methode 1) und der Berechnung des Uber-
drucks (Methode 2) fur Bauart St-6L-Fass-1 (Fall 1: Annahme vernachlassigbarer Dampf-Partialdruck;
Fall 2: Annahme Séttigungszustand) [137]
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Abb. 5.7: Ergebnisse der direkten Messung des Uberdrucks (Methode 1) und der Berechnung des Uber-
drucks (Methode 2) fur Bauart St-6L-Kan (Fall 1: Annahme vernachlassigbarer Dampf-Partialdruck; Fall
2: Annahme Sattigungszustand) [137]

Wie in Tabelle 5.11 sichtbar, sind die Faktoren K fir Fall 1 (Annahme eines vernachlassigbaren
Dampf-Partialdrucks beim Befillen) stets groRer als fir Fall 2 (Annahme eines Sattigungszu-
stands beim Beflillen). Mit Ausnahme des Fillgrads 95 % fir die Bauart St-6L-Kan sind die
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Faktoren K grofier als 1. Beim Druckmesswert fir den Fillgrad 95 % (70,5 mbar, siehe Tabelle
5.9) handelt es sich um den kleinsten gemessenen Druck, so dass sich hier die Messabwei-
chung des Druckloggers starker auswirkt.

Es wird deutlich, dass fiir das Fullgut Wasser bereits die Annahme fiir den Beflillzustand nach
Fall 2 (Annahme eines Sattigungszustands) zu konservativen Ergebnissen fiihrt. Dies stimmt
mit den Ergebnissen von Elies [133] und Blimel et al. [134] fir Methanol, Ethanol und Wasser
und den Ergebnissen in Abschnitt 5.1.1 fuir Dichlormethan lberein. Rein formal besitzt Wasser-
dampf bei der Befulltemperatur 15 °C eine Dampfdichte von ca. 0,75 (ideale Gasgleichung) und
ist somit leichter als Luft. Der Partialdruck von Wasserdampf im freien Dampfraum im Befillzu-
stand wird jedoch dadurch erhoht, dass die Luft nicht trocken ist, sondern bereits Wasserdampf
enthalt. Ferner wird die von [133] [134] getatigte Aussage bestatigt, dass fir ,relativ flexible
Bauarten* der Uberdruck fiir geringere Fiillgrade ansteigt.

Zur Konkretisierung gilt folgender Zusammenhang: Wenn die relative Expansion der Verpa-
ckung geringer ist als die Volumenzunahme der Fliissigkeit, so steigt der Uberdruck mit stei-
genden Fuligraden. Dieses Verhalten ist vergleichbar zu dem einer absolut starren Verpa-
ckung. Wenn hingegen die relative Expansion der Verpackung groRer ist als die Volumenzu-
nahme der Flissigkeit, so steigt der Uberdruck mit sinkenden Fiillgraden. Die Unterscheidung
einer Verpackung in ,relativ starr* oder ,relativ flexibel” ist also stets in Relation zur Volumen-
zunahme der jeweiligen Flussigkeit zu sehen. [137]

5.1.4 Fazit der Uberdruckmessungen

Die Modellgleichungen der Autoren [133] [134] werden um einen weiteren Extremfall fir den
Beflillzustand erweitert, bei dem die Annahme eines Dampf-Partialdrucks von null im freien
Dampfraum zum Zeitpunkt des VerschlieBens der Verpackung angenommen wird (Gleichung
(68)) [5] [135] [137]. Dies fuhrt zu einem Maximalwert der in der Verpackung eingeschlossenen
Luftmenge.

Je nach Fullgut und dessen spezifischen Eigenschaften muss eine passende Annahme hin-
sichtlich des Befiillzustandes getroffen werden (Fall 1: Annahme eines vernachlassigbaren
Dampf-Partialdrucks; Fall 2: Annahme eines Sattigungszustands). Die Durchfiihrung eigener
Uberdruckmessungen (Methode 1) an verschiedenen fliissigen Fiillgiitern und der Vergleich
mit berechneten Uberdriicken (Methode 2) zeigt, dass zur Berechnung von Uberdriicken in
Verpackungen bei flissigen Gefahrgitern, deren Dampfe schwerer als Luft sind, die Anwen-
dung von Gleichung (73) zu einer konservativen Abschatzung des Uberdrucks in einer Verpa-
ckung fiihrt. Die auf diese Weise ermittelten Uberdriicke ermdglichen eine realistische Ab-
schatzung der Messwerte.

Die Anwendung dieser Gleichung ist folglich geeignet fiir die Berechnung des Uberdrucks in
der Verpackung unter Beférderungsbedingungen geman Tabelle 3.2, Berechnungsschritt 3, da
fur alle in Tabelle 3.1 aufgefiihrten Flllglter die Dampfe schwerer sind als Luft.

Die Anwendung von Gleichung (71) fuhrt hingegen fir Dampfe schwerer als Luft zu einer star-
ken Uberschatzung der tatséchlichen Werte und wird daher im Rahmen dieser Arbeit nicht
verwendet. Diese Gleichung ist dann geeignet, wenn flissige Gefahrgiter mit Dampfen leichter
als Luft betrachtet werden.

Der generelle Vorteil der Methode zur Berechnung des Uberdrucks (Methode 2) besteht darin,
dass im Gegensatz zur direkten Druckmessung (Methode 1) nicht mit gefahrlichen Originalfull-
gutern hantiert werden muss. Die einzig notwendigen praktischen Versuche bestehen in der
Messung der Expansionsfunktion der jeweiligen Verpackungsbauart [133] [5]. Diese Vorge-
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hensweise stellt daher einen pragmatischen Ansatz zur Berechnung der Uberdriicke dar, die
sich beim Transport der in Tabelle 3.1 aufgelisteten 23 gefahrlichen Flissigkeiten einstellen.
Die Ergebnisse dieser Berechnung sind in Tabelle 3.5 aufgelistet.

5.2 Bestimmung des Stoffmengenanteils von Helium im Priifmuster

Die Bestimmung des Stoffmengenanteils von Helium im Prifmuster ist sehr wichtig. Mit Hilfe
dieses Wertes wird die Hochrechnung der gemessenen Helium-Leckagerate qy. des real vor-
liegenden Helium-Luft-Gemisches auf eine normierte 100 % Helium-Leckagerate qp, 1990, VOI-
genommen (Gleichung (61)). Die fur die Prifungen eingesetzten Sensoren, der ,T-Guard® (Ak-
kumulationsverfahren) und der ,Protec P3000XL" (Schniiffelprifung) messen jedoch lediglich
den Heliumanteil des aus dem Prufmuster stromenden Helium-Luft-Gemisches [65].

Grundsatzlich lasst sich der Stoffmengenanteil von Helium im Prifmuster auf zwei Arten be-
rechnen. Diese werden nachfolgend einzeln vorgestellt und anschlielend verglichen.

5.2.1 Berechnung des Stoffmengenanteils von Helium im Prifmuster auf Grund-
lage der hinzudosierten Heliummasse (Weg A)
Fir den Massenanteil der Komponente Helium im Helium-Luft-Gemisch im Prifmuster gilt:

MHe MHE

Ee = = "¢ 75
e Mges MHe+MLuft ( )

Hierbei ist M, die Gesamtmasse des Gemischs. Anhand des bekannten freien Luftvolumens
des Prufmusters V,, der Raumtemperatur zum Zeitpunkt des VerschlieBens T, und des atmo-
spharischen Luftdrucks p, lasst sich Uber die ideale Gasgleichung die Anfangsmasse der im
Prifmuster eingeschlossenen Luft vor Beginn der Heliumbefiillung berechnen:
M

Mpyse =po Vo RLu;:t (76)
Bei der Heliumbefiillung wird dem Priifmuster so lange Helium hinzudosiert, bis der gewiinsch-
te Soll-Uberdruck im Priifmuster pro Druckstufe erreicht ist. Die hinzudosierte Masse an Helium
My, wird vom Display des Massendurchflussreglers ,Mass Stream” (Abschnitt 4.5) abgelesen.
Mit My, s und My, 1asst sich aus Gleichung (75) der Massenanteil an Helium im Prifmuster &y,
berechnen. Die mittlere Molmasse des Helium-Luft-Gemischs Mges errechnet sich zu [144]:

1 1

= fH ~ + SL t =
Mges ¢ “

77
MLuft ( )

Die Umrechnung in den gesuchten Stoffmengenanteil von Helium y;, im Priufmuster erfolgt
nach (vergleiche Gleichung (53))

Mges
Mye

YHe = ’fHe (78)

Aufgrund der Hinzudosierung von Helium zur Erreichung der verschiedenen Druckstufen ist der
Stoffmengenanteil yy,, von Helium beim Prufdruck 500 mbar am hoéchsten, beim Prifdruck
100 mbar am niedrigsten. Bezliglich konkreter Werte des Stoffmengenanteils im Prifmuster
kénnen die Tabellen A.7 bis A.26 (Anhang) einen Uberblick geben.
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5.2.2 Berechnung des Stoffmengenanteils von Helium im Priifmuster auf Grund-
lage des Partialdrucks von Helium im expandierten Priifmuster (Weg B)

Es werden zwei Zustande unterschieden:
Zustand [: Reine Luft im unexpandierten Prifmuster zum Zeitpunkt des VerschlieRens
Zustand II: Helium-Luft-Gemisch im expandierten Priifmuster nach Befiillen auf Uberdruck

Zum Zeitpunkt des VerschlieBens (Zustand 1) befindet sich zunachst nur Luft im Prufmuster
(Pruse)- Durch die Hinzudosierung von Helium wird der gewlinschte Prifiiberdruck im Zustand
Il erreicht. Der Gesamtdruck im Zustand Il ist pg, ;- Im Zustand Il weist die Verpackung durch
Expansion ein gréReres Volumen auf als im Zustand | (V;; > V;). Aus den Vorversuchen zur
Bestimmung der Expansionsfunktion [5] lasst sich das bei diesem Prifiiberdruck vorhandene
Volumen der Verpackung berechnen (V).

Fur die Partialdriicke der Luft im Zustand | und Il gilt (isotherme Expansion)

PLuse,n” V= Prust,r - Vir (79)
Aufgeldst nach dem Partialdruck der Luft im Zustand Il folgt
Vi

Pruftir = PLuft1 V_ (80)
1

Das Volumen der expandierten Verpackung im Zustand Il I1asst sich ausdricken als [5]
k
—V . - 81
Vir =V (1+155) (81)

Eingesetzt in Gleichung (80) ergibt sich fir den Partialdruck der Luft im expandierten Prifmus-
ter

1
k
1 +m)

Der Wert fir die relative Expansion k der expandierten Verpackung lasst sich aus den Mess-
werten erhalten, in denen die relative Expansion der Bauart iber dem inneren Uberdruck auf-
getragen ist (siehe Abschnitt 5.1.1). Der Partialdruck des Heliums im Zustand Il lasst sich be-
rechnen nach

Prustr = Prustr” (82)

PHe1 = Pges,i1 — PLuft,i1 (83)
Mit diesem Wert Iasst sich der Stoffmengenanteil von Helium im Zustand Il berechnen:
PHe,
Vie = He,ll (84)
Pges,i1

5.2.3 Vergleich der beiden Berechnungsmethoden

Der Stoffmengenanteil von Helium im Prifmuster yy, 4 (nach Weg A) dient als Bezugswert. Flr

die relative Abweichung f der Stoffmengenanteile y,, der beiden Berechnungsmethoden gilt
f= YHe.B — VHe,A 100 % (85)
YHe,A

Die Werte der mittleren relativen Abweichung f am Beispiel der Bauart St-6L-Fass-1 sind in
Abbildung 5.8 dargestellt.
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Mittlere relative Abweichung des Stoffmengenanteils
von Helium im Prifmuster

10,0 =
St-BL-Fass-1 | [ Vittlere rel. Abweichung [%]

7.5+
5,0 —-
2,54
0,0 —

1™ 100 200 300 500
28 Druckstufe [mbar]

-5.04

Mittlere rel. Abweichung [%]

-7.54

-10,0 -

Abb. 5.8: Mittlere relative Abweichung f der Berechnung des Stoffmengenanteils im Priifmuster nach
Weg A und Weg B (Bauart St-6L-Fass-1) nach [65]

Es zeigt sich eine gute Ubereinstimmung zwischen den beiden Berechnungsverfahren. Der
maximale Betrag der mittleren relativen Abweichung f fiir diese Verpackungsbauart betragt
1,7 % bei der Druckstufe Ap =~ 400 mbar. Bei den Druckstufen Ap =~ 100 mbar und Ap = 500
mbar betragt der Betrag der mittleren Abweichung lediglich 0,47 % [65].

Fir den praktischen Gebrauch ist Weg A besser geeignet, da bei jeder Beflillung die hinzudo-
sierte Heliummasse My, vom Massendurchflussregler direkt angegeben wird. Daher wird bei
allen Leckageratenmessungen (Kapitel 6) der fir die Auswertung bendétigte Stoffmengenanteil
von Helium yy, stets nach Weg A ermittelt. Diese Herangehensweise ist auch fir Kunst-
stoffverpackungen geeignet. Denn aufgrund der starken Abhangigkeit ihres Formanderungs-
verhaltens von der Beanspruchungsgeschwindigkeit [155] kann nicht ausgeschlossen werden,
dass sie wahrend der nur wenigen Sekunden andauernden Beflillung mit Helium einen ande-
ren Wert fur die relative Volumenausdehnung aufweisen als im Rahmen der Versuche zur Be-
stimmung der relativen Expansion k, die mehrere Stunden in Anspruch nahm.

5.3 Druckhalteprifung

Ziel der Druckhaltepriifung ist es, zwei verschiedene Arten von Befiillsystemen der Prufmuster
zu testen: Schottverschraubungen und Autoreifenventile. Hierfir werden verschiedene Bauar-
ten von Gefahrgutverpackungen mit Helium beflllt. Zum einen soll der aufgebrachte Priftiber-
druck Uber einen definierten Prifzeitraum moglichst konstant gehalten werden. Zum anderen
ist die erzielte Dichtwirkung gegenuber Helium wichtig. Die gemessenen Leckageraten der
Verpackungen sollen nicht durch eine zu grolRe Stor-Leckagerate der Beflllsysteme beein-
trachtigt werden. Der Versuchsaufbau zur Befillung der Prifmuster mit Helium ist in Abbildung
4.30 dargestellt.

Prifmuster der Bauart St-6L-Fass-2 werden sowohl mit Autoreifenventilen als auch mit Schott-
verschraubungen zur Befiillung versehen. Das jeweilige Priifmuster wird bis zu den Uberdruck-
stufen Ap von 100 mbar, 200 mbar, 300 mbar, 400 mbar oder 500 mbar mit Helium beauf-
schlagt. Im Prifmuster befindet sich jeweils ein Drucklogger ,PR140“ zur Aufzeichnung des
Druckverlaufs im Prifmuster wahrend der Prifzeit. Das Druckhaltevermdgen wird Uber einen
Zeitraum von zwei Minuten gepruft. Die Ergebnisse der Druckhalteprifung mit Schottver-
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schraubungen und mit Autoreifenventilen an der Bauart St-6L-Fass-2 fir verschiedene Druck-
stufen sind in Abbildung 5.9 dargestellt. [65]

Druckhalteprifung mit Autoreifenventilen Druckhalteprifung mit Schottverschraubung
Bauart St-6L-Fass-2 Bauart St-6L-Fass-2
154 500 mbar 300 mbar
134
400 mbar
14+ =
g 3
%134 200 moar x 200 mbar
g _g 124
a 200 mbar a
5121 3
] S 100 mbar
K] 100 mbar ]
211 &4
< ' Rl
1.0
09 10 T T T

T T T T T T T T T 1 T T T T T T T T T T 1
0 120 240 360 480 600 720 B40 ©60 1080 1200 0 €0 120 180 240 300 360 420 480 540 GO0 660 720 B0 B40 900
Zeit [s] Zeit [s]

(a) Verwendung von Autoreifenventilen (b) Verwendung von Schottverschraubungen
Abb. 5.9: Druckhaltepriifung an der Bauart St-6L-Fass-2 [65] [11]

Es wird deutlich, dass die Autoreifenventile besser zur Aufrechterhaltung des Prifiiberdrucks
geeignet sind. Sie halten den aufgebrachten Prifiberdruck im Prifmuster tGber den Prifzeit-
raum von zwei Minuten nahezu konstant (maximaler Druckabfall 15 mbar). Sie verfliigen Uber
eine elastische Gummiummantelung, die sich sehr gut der Bohrung im Prifmuster anpasst. Bei
den Schottverschraubungen kommt es dagegen innerhalb des Prifzeitraums zu Druckabfallen
von maximal 61 mbar. Die Erklarung liegt in der ungenliigenden Abdichtbarkeit der starren Ver-
schraubung in der Bohrung des Prifmusters begriindet. Die durchgefiihrten Messungen an
anderen Bauarten (St-6L-Fass-1, St-6L-Fass-3, St-6L-Kan, Ku-6L-Kan-1 und Ku-6L-Kan-2)
bestatigen die gute Eignung der Autoreifenventile zur Befiillung. Ein geringfligiger Druckabfall
tritt zwar auf, kann aber auch auf die nachtragliche Ausdehnung der Verpackung zuriickzufiih-
ren sein. [65] [11]

Auch bei Stahlverpackungen kann es durch die Druckbeaufschlagung im Laufe des Prifzeit-
raums moglicherweise zu einer einsetzenden Auswélbung von Ober- und Unterboden sowie
Seitenwanden kommen, durch die der Druckabfall mit verursacht wird. Eine klare Zuordnung
des gemessenen Druckabfalls zu einer der beiden mdéglichen Ursachen (Leckagerate der Be-
fullsysteme oder nicht vorliegende Volumenkonstanz der Verpackung) lasst sich nicht vorneh-
men. Aus diesem Grund sollte auf die Umrechnung des gemessenen Druckabfalls in eine Le-
ckagerate an dieser Stelle verzichtet werden.

Fazit dieses Vorversuchs ist, dass fur die Durchfihrung von Leckageratenmessungen bei allen
Bauarten Autoreifenventile zur Befillung mit Helium eingesetzt werden. Diese werden im Un-
terboden eines jeden Prufmusters installiert, um einen moglichst grof3en raumlichen Abstand
zum Deckelbereich einzuhalten. Auch bei den Bauarten mit Volumina von ca. 60 L und ca.
220 L zeigt sich wahrend der Leckageratenmessungen anhand des Druckloggers in den Ver-
packungen, dass der aufgebrachte Prifdruck unter Verwendung der Autoreifenventile gut ge-
halten wird. Um den geringfligigen Druckabfall aufgrund der Ausdehnung der Verpackung zu
kompensieren, wird fiir die Heliumbefiillung aller Priifmuster (Kapitel 6) der Soll-Uberdruck um
10 mbar erhoht.

5.4 Bestimmung der Verlustrate der Akkumulationskammern

Die Bestimmung der Heliumverlustraten n der verwendeten Prifkammern ist notwendig, um sie
in Form eines Korrekturfaktors ™2 in die Berechnung der Leckageraten einflieRen zu lassen.
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Jeder Versuchsaufbau verfugt Gber eine Reihe von Stellen, an denen das Priifgas Helium po-
tentiell aus dem Versuchsaufbau verloren gehen kann und somit nicht zum Konzentrationsan-
stieg in der verwendeten Kammer beitragt: Hierzu zahlen Permeationslecks (siehe Abschnitt
2.2.4), z. B. fur Helium durchlassige Kammerdichtungen oder Schlduche zum und vom Detek-
tor. Aber auch Stromungslecks kommen in Frage, z. B. die Kammeranschliisse der Schlduche,
Verbindungsstellen zwischen Schlduchen und Pumpe, Leckstellen an den Trennflachen zwi-
schen Dichtflachen und Dichtmaterial der Kammerdichtungen oder undichte Stellen in der
Pumpe selbst. Diese lassen sich einzeln nur schwer quantifizieren und auch nicht vollstandig
vermeiden, durch Verwendung der von den Herstellern zertifizierten Komponenten jedoch mi-
nimieren. Das Potential fiir eine Heliumpermeation durch Schlduche und Dichtungskomponen-
ten ist insgesamt als niedrig einzustufen, da die Heliumkonzentration innerhalb der Priifkammer
und somit auch in den Schlauchen im Rahmen der finfminitigen Leckageratenmessungen
(Abschnitt 4.3) vom Startwert von etwa 5 ppm auf Werte von maximal 100 ppm (je nach unter-
suchter Bauart) ansteigt. Ziel ist es, die Gesamtheit dieser unterschiedlichen Lecks in Form
einer fur den Versuchsaufbau charakteristischen Verlustrate zusammenzufassen.

Als Ausgangspunkt dient die Definition der Luftwechselrate eines Raumes. Diese ist nach VDI
4300-7 [128] definiert als der Quotient aus dem Zuluftvolumenstrom V in einen Raum und dem
Raumvolumen Vz,.; (Gleichung (39)). Sie kennzeichnet den Austausch des betrachteten Volu-
mens pro Zeiteinheit [9]. In Anlehnung an diese Definition erfolgt die Betrachtung der Pruf-
kammer als Raum und die Definition der Verlustrate der Kammer.

Die Bestimmung der Heliumverlustrate n wird nach der Konzentrationsabklingmethode nach
VDI 4300-7 vorgenommen. Hierzu dient der Versuchsaufbau gemaR Abbildung 4.32 fur die
1 L-, 3 L- und 16 L-Akkumulationskammer und gemafR Abbildung 4.34 fiur die 40 L-
Akkumulationskammer, wobei das Priifmuster kein Helium enthalt. Zu Beginn der Messung
wird mit Hilfe einer Spritze eine bestimmte Menge Helium in die zu untersuchende Akkumulati-
onskammer injiziert, so dass eine bestimmte Anfangs-Volumenkonzentration von Helium cy
in der Kammer vorliegt. Es folgt eine Messung der Abklingkurve tber einen Zeitraum von meh-
reren Stunden. Mit Hilfe des Heliumdetektors ,T-Guard“ im Dauermodus wird der Konzentrati-
onsverlauf im Inneren der Kammer aufgezeichnet.

Fir die Stoffmengenbilanz der Komponente Helium in der Prifkammer gilt (vergleiche Glei-
chung (62))

dNy,
dt = —WNHe,ab

(86)

Mit der Stqﬁmengenkonzentration Cye der Komponente Helium und dem austretenden Volu-
menstrom V,,,; folgt

dCye
de
Unter der Annahme einer starren Kammergeometrie und der Inkompressibilitat der Luft ent-

spricht der Abluftvolumenstrom V,,,,; dem Zuluftvolumenstrom V aus Gleichung (39). Somit lasst
sich Gleichung (87) umformen in

4

= _Vaus *Che (87)

. (88)
Unter Berlcksichtigung der idealen Gasgleichung lasst sich die Stoffmengenkonzentration von
Helium Cy, in eine Volumenkonzentration ¢y, umwandeln:

dcye
dt

= —n-cy, (89)
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Hieraus folgt

1
= deye = —n-dt (90)

Die Integration vom Beginn t, bis zum Ende t; der Messung und von der Anfangskonzentration
Che,o bis zur Endkonzentration cy, ; ergibt
Incyes —Incyeg =—n-dt 91)

Durch Umstellung und Anwendung des Logarithmusgesetzes fir Briiche folgt die in VDI 4300-7
[128] angegebene Gleichung

1 CHe,0
n= “ln——

92

t1 =ty  CHea (92)
Fir jeden Versuchsaufbau werden Wiederholungsmessungen durchgefiihrt und anschlieRend
in Form einer mittleren Verlustrate zusammengefasst. Der Mittelwert der Verlustrate der jewei-
ligen Kammer flieRt in den Korrekturfaktor e™2¢ fiir die Berechnung der Leckagerate im Akku-
mulationsverfahren ein (Gleichung (64)).

5.4.1 3 L-Akkumulationskammer

Fir den Versuchsaufbau unter Verwendung der 3 L-Akkumulationskammer (Abschnitt 4.6.1)
werden sechs Einzelmessungen durchgefiihrt. Abbildung 5.10 zeigt eine exemplarische Ab-
klingkurve. Tabelle A.3 (Anhang) listet die Einzelergebnisse auf.

Abklingkurve 3 L-Akkumulationskammer
40 ~

. .= 3547 ppm

25¢, =24,02 ppm

" t=0s t=4980s

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000
Zeit [s]
Abb. 5.10: Exemplarische Abklingkurve der 3 L-Akkumulationskammer

Die gemittelte Verlustrate der 3 L-Kammer n betragt 0,27 h' mit einer Messunsicherheit
u, = +/- 9,33:10* h' = +/- 2,59:107 s'. Die Messunsicherheit u,, wird durch Anwendung des
linearen Fehlerfortpflanzungsgesetzes (Gleichung (106) auf Gleichung (92)) erhalten. [65]

5.4.2 40 L-Akkumulationskammer

Fir den Versuchsaufbau unter Einsatz der 40 L-Akkumulationskammer (Abschnitt 4.6.2) wer-
den neun Einzelmessungen durchgefiihrt. Hierbei wird das innere freie Volumen V variiert, so-
dass sich drei unterschiedliche Beladungszustéande der Kammer ergeben. Denn bei den spate-
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ren Leckageratenmessungen andert sich das innere freie Volumen der Kammer in Abhangig-
keit von der in die Akkumulationskammer eingebrachten Verpackungsbauart. Es werden fol-
gende drei Zustande gepruft: Freies Kammervolumen V = 41,31 L, 30,31 L und 19,31 L. Hier-
durch wird der relevante Bereich des freien Kammervolumens abgedeckt. Abbildung 5.11 zeigt
eine exemplarische Abklingkurve. Tabelle A.4 (Anhang) listet die Einzelergebnisse auf.

Abklingkurve 40 L-Akkumulationskammer
50 1 Freies Volumen verkleinert auf 30,31 L

45 3

16,,,= 41.57 ppm

35 -]
c,. = 33,03 ppm

30

t=0s t=10.380
1

s,

1 |l 1
0 2000 4000 6000 8000
Zeit [s]

1
10000 12000

Abb. 5.11: Exemplarische Abklingkurve der 40 L-Akkumulationskammer

Eine Ubersicht der gemittelten Verlustraten der 40 L-Kammer in Abhangigkeit vom freien

Kammervolumen V ist in Tabelle 5.12 gegeben.
Tab. 5.12: Gemittelte Verlustraten der 40 L-Kammer [65]

Freies Kammervolumen V | Gemittelte Verlustrate n [h']

[L]

Messunsicherheit u,, [h™']

19,31 0,136 +/- 0,000611
30,31 0,074 +/- 0,000505
41,31 0,045 +/- 0,000507

Abbildung 5.12 zeigt die Einzelmesswerte und die gemittelten Verlustraten in Abhangigkeit vom

reziproken freien Kammervolumen.
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Verlustrate der 40 L-Akkumulationskammer
in Abhangigkeit vom reziproken freien Kammervolumen V
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Abb. 5.12: Verlustrate n der 40 L-Akkumulationskammer in Abhangigkeit vom reziproken freien Kam-
mervolumen

Im untersuchten Bereich des freien Volumens besteht ein linearer Zusammenhang zwischen
der Verlustrate der Kammer und dem reziproken freien Kammervolumen. Unter Einbeziehung
von Gleichung (39) und Gleichung (87) bedeutet das, dass der Abluftvolumenstrom V aus der
Kammer in diesem Bereich konstant ist. Dies ist plausibel, da sich an der duReren Geometrie
der Kammer und somit an den dort vorhandenen potentiellen Leckstellen durch die Verkleine-
rung des inneren Kammervolumens nichts andert.

5.4.3 1 L-Akkumulationskammer

Fir den Versuchsaufbau unter Verwendung der 1 L-Akkumulationskammer (Abschnitt 4.6.3)
werden drei Einzelmessungen durchgefiihrt. Die Praparierung der Kammer mit dem Ventilator
zur Homogenisierung und das Abkleben von Fugestellen entspricht den spateren Prifbedin-
gungen bei der Helium-Dichtheitspriifung. Abbildung 5.13 zeigt eine exemplarische Abklingkur-
ve. Tabelle A.5 (Anhang) listet die Einzelergebnisse auf.

100 BAM-Dissertationsreihe



Abklingkurve 1 L-Akkumulationskammer
40 ~

35 16, .= 35,26 ppm
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Abb. 5.13: Exemplarische Abklingkurve der 1 L-Akkumulationskammer

Die gemittelte Verlustrate der 1 L-Kammer betragt 0,28 h' mit einer Messunsicherheit
u, = +/- 1,4-10° h"' = +/- 3,9-107 s'. Die Messunsicherheit u,, wird durch Anwendung des li-
nearen Fehlerfortpflanzungsgesetzes (Gleichung (106) auf Gleichung (92)) erhalten.

5.4.4 16 L-Akkumulationskammer

Fur den Versuchsaufbau unter Verwendung der 16 L-Akkumulationskammer (Abschnitt 4.6.4)
werden vier Einzelmessungen durchgeflhrt. Die Praparierung der Kammer mit den Ventilato-
ren zur Homogenisierung und dem Abkleben von Fiigestellen entspricht den spateren Prifbe-
dingungen bei der Helium-Dichtheitspriifung. Abbildung 5.14 zeigt eine exemplarische Abkling-
kurve. Tabelle A.6 (Anhang) listet die Einzelergebnisse auf.

Abklingkurve 16 L-Akkumulationskammer
40 ~

¢, = 32,5ppm

35 -
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Q 3000 10000 15000 20000 25000 30000 35000 40000
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Abb. 5.14: Exemplarische Abklingkurve der 16 L-Akkumulationskammer
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Die gemittelte Verlustrate der 16 L-Kammer betragt 0,057 h-' mit einer Messunsicherheit
u, = +/- 3,04:10* h''= +/- 8,45-10% s*'. Die Messunsicherheit u,, wird durch Anwendung des
linearen Fehlerfortpflanzungsgesetzes (Gleichung (106) auf Gleichung (92)) erhalten.

5.5 MaBRnahmen zur Abdichtung der Befiillventile

Bei der Durchflihrung der Leckageratenmessungen konnen unerwinschte Storleckageraten
auftreten. Hierzu zahlt zum einen die Permeation des Priifgases Helium durch durchlassige
Teile des Priifobjekts. Hierauf wird in Abschnitt 5.7 eingegangen. Beim vorliegenden Versuchs-
aufbau treten nach dem Befiillen Stérleckageraten durch Autoreifenventile und Absperrhahne
auf [11]. Diese haben zwei ungulnstige Auswirkungen: Durch die unkontrollierte Freisetzung
von Helium aus diesen Beflllvorrichtungen kann es im Prifbereich zu einer Anreicherung mit
Helium kommen, wodurch die Helium-Untergrundkonzentration im Laufe eines Messtages an-
steigt. Auch durch LuftungsmaRnahmen des Priifbereichs zwischen den einzelnen Messungen
kann dies nicht vollstdndig verhindert werden. Zum anderen wird die Durchfihrung der Schnif-
felprifung durch diese Storleckagerate beeintrachtigt, vor allem bei den Prifmustern der Bau-
groéBe V., ~ 6 L. Diese Storleckagerate der Befilllventile gilt es daher zu minimieren.

5.5.1 Einsatz einer Plexiglashaube

Fur die 6 L-Stahlfasser St-6L-Fass-1, St-6L-Fass-2 und St-6L-Fass-3 wird zur Reduzierung der
Storleckageraten durch Autoreifenventile und Absperrhahne eine Plexiglashaube (PMMA) kon-
struiert und gefertigt. Nach der Befiillung des Prifmusters mit Helium wird zunachst der Be-
reich um die Autoreifenventile und Absperrhdhne mit einem Flachbeutel aus Aluminiumver-
bundfolie umhullt (Spezifikationen siehe Abschnitt 4.6.2). Der Flachbeutel wird mit Aluminium-
klebeband am Prifmuster fixiert und abgedichtet. AnschlieRend wird die Plexiglashaube Uber
den Flachbeutel gestiilpt und ebenfalls mit Aluminiumklebeband befestigt und abgedichtet. Ab-
bildung 5.15 zeigt exemplarisch ein prapariertes Prifmuster der Bauart St-6L-Fass-1. [65]

Plexiglashaube

Aluminium-
Klebeband

Prufmuster

Abb. 5.15: Reduzierung von Storleckageraten durch Plexiglashaube

5.5.2 Einsatz von Flachbeuteln aus Aluminiumverbundfolie

Um bei allen anderen Bauarten den Stéreinfluss der Leckagerate der Beflllvorrichtung zu ver-
mindern, werden zunachst die Autoreifenventile mit den daran angebrachten Absperrhahnen
nach der Befiillung des Prifmusters mit Helium durch einen Flachbeutel aus Aluminiumver-
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bundfolie (Spezifikationen siehe Abschnitt 4.6.2) abgedichtet. Der Flachbeutel wird mit Hilfe
von Aluminiumklebeband am Unterboden des Priifmusters befestigt.

Bei den 6 L-Bauarten St-6L-Kan, Ku-6L-Kan-1 und Ku-6L-Kan-2 wird zusatzlich das gesamte
Prifmuster in einen weiteren, groReren Aluminiumbeutel gegeben. Zur Messung der Deckelle-
ckagerate wird dieser mit Aluminiumklebeband am Prifmuster fixiert und abgedichtet, so dass
nur der Deckelbereich frei bleibt (Abbildung 5.16 (a)). Das so vorbereitete Prifmuster wird an-
schlieBend in die 40 L-Prufkammer gelegt. Fur die Schniffelprifung wird der Aluminiumbeutel
lediglich Gber den Unterboden gezogen und mit Aluminiumklebeband abgedichtet. Dies hat
jedoch zur Folge, dass bei der Bauart St-6L-Kan der Unterbodenfalz nicht im Schniffelverfah-
ren geprift werden kann. Etwa das untere Drittel des Prifmusters ist vom Aluminiumbeutel
bedeckt (Abbildung 5.16 (b)). Der Oberbodenfalz und der groRte Bereich der Seitennahe kon-
nen hingegen abgeschnuiffelt werden.

(a) Zur Messung der Deckelleckagerate [65] (b) Fur die Schnuffelpriufung
Abb. 5.16: Prapariertes Prifmuster der Bauart St-6L-Kan

5.6 Uberpriifung der Homogenisierung des Helium-Luft-Gemischs im
Prifmuster

Fur die Durchfihrung einer Leckageratenmessung ist es wichtig, dass im Fall der Anwendung
eines verdinnten Priifgases dieses im Prifmuster ausreichend homogenisiert wird, um eine
gleichmaRige Prifgasleckagerate zu erhalten. Im vorliegenden Fall wird im Rahmen der Befil-
lung der Prifmuster mit Helium das Prifgas Helium zur bereits im Prifmuster vorhandenen
Luft so lange hinzudosiert, bis der gewiinschte Prifliberdruck erreicht ist (Abschnitt 4.5). Zur
Uberpriifung der ausreichenden Homogenisierung des Luft-Helium-Gemischs im Prifmuster
werden zwei unterschiedliche Verfahren eingesetzt.

5.6.1 Probenahme aus dem befiilltem Priifmuster und Analyse durch den Heli-
umdetektor

Das Ziel eines diskontinuierlichen Mischungsprozesses ist das Erreichen eines vorgegebenen
Mischungsgrades oder einer Mischglite M. Diese GroRe ist definiert als [66]

M=1-6 (93)

103



Hierunter ist der Abbau zeitlicher und raumlicher Inhomogenitaten einer skalaren GroRRe, z. B.
der Konzentration oder der Temperatur, bis auf einen angestrebten Wert zu verstehen [66]. Der
Mischungsgrad M hangt folglich von der gewahlten relativen Abweichung § von der Endkon-
zentration ab [65]. Die Zeit zum Erreichen dieses Zustandes wird als Misch- oder Homogenisie-
rungszeit © bezeichnet [66].

Im vorliegenden Fall wird die Homogenisierung als ausreichend angesehen, wenn die Abwei-
chung des berechneten Stoffmengenanteils von Helium im Prifmuster auf Grundlage des ge-
messenen Heliumkonzentrationsanstiegs in der 40 L-Akkumulationskammer maximal +/- 10 %
(6 = 0,1) des Soll-Stoffmengenanteils (Weg A, siehe Abschnitt 5.2.1) betragt. Dies gilt geman
[128] in der Praxis als tolerabler Wert fiir lokale Konzentrationsabweichungen. Hieraus folgt
nach [66] ein Mischungsgrad von M = 0,9 (90 %). [65]

Bauarten mit ca. 6 L Volumen

Als Reprasentant fiir diese Baugréfle kommt ein mit einer Kaniile und einem Absperrhahn pra-
pariertes Prifmuster der Bauart St-6L-Fass-1 zum Einsatz. In diesem Priifmuster befindet sich
der in Tabelle 4.5 aufgefihrte Ventilator ,Mighty Mini Blower® (Typ UB5U3-700) mit einem Soll-
volumenstrom von 17,8 L/min.

Die Kanule zur Probenahme des Helium-Luft-Gemischs aus dem Prifmuster ist in dessen
Oberboden eingeklebt und befindet sich somit gegenlber den Autoreifenventilen zur Beflllung
mit Helium. Durch diese Positionierung kann eine Probe aus dem Bereich des Prifmusters
gezogen werden, welcher am weitesten von den Beflillventilen entfernt liegt und somit fir die
Uberpriifung der Homogenisierung den ungiinstigsten Fall darstellt. Das Priifmuster wird nach-
einander mit den fiinf Druckstufen Ap =~ 100 mbar bis Ap = 500 mbar beaufschlagt. Nach einer
Homogenisierungszeit von 30 s wird Uber den Absperrhahn die erste Gasprobe aus dem Priif-
muster entnommen. Zur Probenahme wird ein am Absperrhahn befestigter metallbeschichteter
Luftballon verwendet. Durch kurzes Offnen des Absperrhahns wird dieser mit dem Helium-Luft-
Gemisch aus dem Prifmuster beflllt. Das Helium-Luft-Gemisch wird dabei vom jeweiligen
Uberdriick im Priifmuster auf atmosphérischen Druck entspannt. Der Stoffmengenanteil dndert
sich nicht. Mit einer Gasspritze (Firma Hamilton, Modell ,1025 TLL Syringe®, 25 mL, Nr. 82520)
wird der Ballon angestochen und eine Gasprobe gezogen. Der Luftballon gewahrleistet eine
Probenahme bei Umgebungsdruck und verhindert das Einsaugen von Fremdluft [46]. Nach
jeder Probenahme wird der Absperrhahn des Prifmusters wieder geschlossen, um den restli-
chen Uberdruck im Priifmuster zu halten. [65]

Die fir die Versuche genutzte Bauart St-6L-Fass-1 verfligt tber ein inneres Volumen von ca.
7,2 L, so dass unter Berilcksichtigung des Sollvolumenstroms des Ventilators von
17,8 L/min theoretisch nach 30 s von einer ausreichenden Homogenisierung ausgegangen
werden kann. Alle weiteren Proben werden im Intervall von ca. 60 s entnommen. Pro Druckstu-
fe wird aus dem Luftballon mit der Gasspritze eine Gasprobe mit einem Volumen Vg,,.;,. von 5
mL (Ap = 100 mbar) bzw. 2,5 mL (Ap = 200 mbar bis Ap =~ 500 mbar) gezogen. Die entnom-
mene Probe wird Uber eine Injektionskanile, die in die 40 L-Priifkammer (Abbildung 4.34) ein-
gebaut ist, in diese injiziert. AnschlieRend wird die Offnung der Kaniile verschlossen. Der durch
die Injektion des Helium-Luft-Gemischs resultierende Konzentrationsanstieg in der Kammer
wird vom Heliumdetektor ,T-Guard“ gemessen. Dieser Vorgang wird mehrfach wiederholt. Ab-
bildung 5.17 (a) zeigt das praparierte Prifmuster, Abbildung 5.17 (b) das Vorgehen bei der
Probenahme mit Luftballon und Spritze. [65]

104 BAM-Dissertationsreihe



(a) Mit Kanule und Absperrhahn prépariertes (b) Probenahme mit Luftballon und Spritze [65]
Prifmuster [65]

Abb. 5.17: Probenahme aus beflltem Prifmuster
Es werden zwei Zusténde unterschieden:
Zustand I: Helium-Luft-Gemisch bei Soll-Uberdruck im Priifmuster
Zustand II: ~ Helium-Luft-Gemisch nach Entspannung auf Umgebungsdruck im Ballon

Im Zustand | gilt fir den Stoffmengenanteil der Komponente Helium yy, ;:
YHel = —— = (94)

Im Zustand Il liegt lediglich ein verdnderter Gesamtdruck vor, die Zusammensetzung des Gas-
gemischs bleibt dabei jedoch konstant. Fir den Stoffmengenanteil von Helium yy, ;; folgt:
N
YHe1 = —NHe = YHe,l = YHe (95)
ges

Bei der Entnahme einer Gasprobe mit der Probenahmespritze aus dem entspannten Gasge-
misch (Zustand Il) entspricht der Stoffmengenanteil in der Probenahmespritze y;, folglich dem
Stoffmengenanteil im unter Uberdruck gesetzten Priiffmuster yy,; (Zustand 1). Fur den Zusam-
menhang zwischen dem Stoffmengenanteil von Helium yy, und der Stoffmengenkonzentration
von Helium Cy, in der Probenahmespritze gilt [144]:

C
Vhe =~ (96)
Aufgeldst nach Cy, folgt:
p
Chie = Yite " C = Ve " (97)

R-T
Das Helium-Luft-Gemisch liegt im Ballon (Zustand Il) bei p,¢, vor und somit auch in der Pro-

benahmespritze. In der entnommenen Probe mit dem Volumen Vs, ;.. ist eine bestimmte
Stoffmenge an Helium enthalten. Fir diese Stoffmenge Ny, spritze Qilt der Zusammenhang:

NHe,Spritze = CHe . VSpritze (98)

Diese Stoffmenge wird in die Akkumulationskammer injiziert, in der ebenfalls p,;,, herrscht. Es
wird die Annahme getroffen, dass die gesamte initial in der Probenahmespritze enthaltene
Stoffmenge Ny spritcze VOllstandig im Innern der Akkumulationskammer ankommt (Vernachlas-
sigung von Heliumverlusten aus der Spritze und bei der Injektion in die Kammer). Diese Stoff-
menge hat bei Umgebungsbedingungen (mit Umgebungsdruck p,¢,, in der Spritze und der Ak-
kumulationskammer) folgendes Volumen:
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_ NHe,Spritze ‘R-T

Vire (99)

Patm
Die Hinzudosierung dieses Volumens an Helium Vg, in die Akkumulationskammer mit dem
freien Volumen Vi gmmer fUhrt dort zu einem bestimmten Anstieg der Volumenkonzentration von
Helium Acy,. Diese Nomenklatur fur die Volumenkonzentration von Helium in der Prifkammer
ist der DIN EN ISO 13185 [89] entommen (siehe Gleichung (60)).

Vhe

Acy, = (100)

VKammer
Durch Einsetzen der Gleichungen (99), (98) und (97) in Gleichung (100) und Kdirzen folgt fir
den Konzentrationsanstieg in der Kammer:
e = e 2 (101)
ammer
Aufgel6st nach dem Stoffmengenanteil im Prifmuster (yy.; = yy., siehe Gleichung (95)) resul-
tiert:

VKammer

Yhe = Ache * (102)

VSpritze
Aus dem gemessenen Konzentrationsanstieg von Helium in der 40 L-Kammer Acy, pro Injekti-
on lasst sich also der im Prifmuster an der Entnahmestelle herrschende Ist-Stoffmengenanteil
von Helium yy, berechnen.

Abbildung 5.18 zeigt exemplarisch den zeitlichen Verlauf der Volumenkonzentration von Heli-
um cy, in der 40 L-Akkumulationskammer zur Uberpriifung der Homogenisierung des Helium-
Luft-Gemischs im Prufmuster fir die Druckstufe Ap ~ 300 mbar. Abbildung 5.19 zeigt die dar-
aus berechneten Ist-Stoffmengenanteile yy, im Prifmuster und die Grenzwerte fur die Druck-
stufe Ap ~ 300 mbar. Der nach Weg A berechnete Stoffmengenanteil von Helium im Prifmus-
ter (Abschnitt 5.2.1) ist durch eine rote horizontale Linie dargestellt und wird als ,Soll-
Stoffmengenanteil” bezeichnet. Der ,lst-Stoffmengenanteil* kennzeichnet den berechneten
Stoffmengenanteil auf Basis des gemessenen Helium-Konzentrationsanstiegs in der 40 L-
Akkumulationskammer gemaf Gleichung (102) und wird als schwarze Linie dargestellt. Die
Messunsicherheit jedes ,Ist-Stoffmengenanteils® ist als schwarzer Fehlerbalken aufgetragen.
Auf die Berechnung von Messunsicherheiten wird in Abschnitt 5.8 eingegangen. Die zwei gri-
nen Linien symbolisieren die Grenzwerte der zulassigen Abweichung des Ist-
Stoffmengenanteils vom Soll-Stoffmengenanteil von maximal +/- 10 % und werden als ,oberer /
unterer Grenzwert (+/- 10 %)“ bezeichnet. [65]
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Probenahmemenge ca. 2,5 ml

140 4 aus Stahlfass mit ca. 6 L Volumen
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Abb. 5.18: Zeitlicher Verlauf der Heliumkonzentration in der 40 L-Akkumulationskammer zur Uberpriifung
der Homogenisierung des Helium-Luft-Gemischs im Prifmuster (ca. 6 L), Druckstufe 4p ~ 300 mbar [65]
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Abb. 5.19: Zeitlicher Verlauf des Stoffmengenanteils im Prifmuster (ca. 6 L), Druckstufe Ap ~ 300 mbar
[65] [11]
Fir die Druckstufe Ap = 300 mbar werden neun Proben des Helium-Luft-Gemischs aus dem
befiliten Prifmuster entnommen und in die 40 L-Prifkammer injiziert. Der Soll-
Stoffmengenanteil fir diese Befiillung betragt ca. 24,5 % (Abbildung 5.19). Es ist ersichtlich,
dass ohne Berlicksichtigung der Messunsicherheiten bei der ersten Probenentnahme nach
30 s noch keine ausreichende Homogenisierung erreicht ist, jedoch nach 90 s. Der Ist-
Stoffmengenanteil liegt hier bei ca. 23,2 % und weist damit eine relative Abweichung zum ,Soll-
Stoffmengenanteil® von -5,4 % auf. Unter Berlicksichtigung der Messunsicherheit des Ist-
Stoffmengenanteils ist eine ausreichende Homogenisierung bereits nach 30 s erreicht
(Messunsicherheit des Ist-Stoffmengenanteils: ca. +/- 4,3 %). Alle folgenden Injektionen flihren
zu einem Ist-Stoffmengenanteil innerhalb oder sehr nahe der Grenzwerte. Die Ursache fiir eine
negative Abweichung des Ist- vom Soll-Stoffmengenanteil kann neben einer unzureichenden
Homogenisierung auch in einer zu geringen Probenahmemenge Vs, aufgrund des Ab-
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lesefehlers (Parallaxenfehlers) der Glasspritzenskala liegen. Auch Heliumverluste aus der
Spritze oder wahrend der Injektion des Helium-Luft-Gemischs in die Kammer kénnen dafir
verantwortlich sein. Eine positive Abweichung kann aus einer zu hohen Probenahmemenge in
der Spritze aufgrund des Ablesefehlers der Skala resultieren. [65]

Die Ist-Stoffmengenanteile, die Soll-Stoffmengenanteile und die Messunsicherheiten der
Druckstufe Ap ~ 300 mbar und der weiteren Druckstufen von Ap =~ 100 mbar bis Ap =~ 500
mbar sind im Anhang aufgefiihrt (Tabelle A.7 bis A.11). [65]

Das Fazit der Homogenisierungsversuche durch Probenahme aus dem befillten Prifmuster
mit ca. 6 L Volumen ist, dass unter Berlcksichtigung der Messunsicherheiten der Ist-
Stoffmengenanteile bei allen finf Druckstufen eine ausreichende Homogenisierung bereits
nach einer Homogenisierungszeit ® ~ 30 s nachgewiesen werden kann. [65]

Bauarten mit ca. 60 L Volumen (Stahlfass)

Als Reprasentant fiir diese Baugréfie kommt ein mit einer Kantle und einem Absperrhahn pra-
pariertes Priufmuster der Bauart St-60L-Fass-1 zum Einsatz. In diesem Prifmuster befinden
sich drei der in Tabelle 4.5 aufgefihrte Ventilatoren des Typs ,Panasonic ASFN 40790 Axialltf-
ter” mit einem Sollvolumenstrom von ca. 170 L/min. Hiermit misste sich theoretisch innerhalb
des Prufmusters mit einem Volumen von ca. 60 L bereits innerhalb eines Zeitraums kleiner 10
s eine ausreichende Homogenisierung einstellen.

Verfahren und Durchfiihrung der Versuche entsprechen denen fiir die 6 L-Verpackungen. Pro
Druckstufe wird aus dem Luftballon mit der Gasspritze eine Gasprobe mit einem Volumen
Vspritze YON 5 mL (Ap ~ 100 mbar) bzw. 2,5 mL (Ap ~ 200 mbar bis Ap ~ 500 mbar) gezogen.

Abbildung 5.20 zeigt exemplarisch den zeitlichen Verlauf der Volumenkonzentration von Heli-
um cy, in der 40 L-Akkumulationskammer zur Uberpriifung der Homogenisierung des Helium-
Luft-Gemischs im Prufmuster fir die Druckstufe Ap =~ 100 mbar. Abbildung 5.21 zeigt die dar-
aus berechneten Ist-Stoffmengenanteile yy., den Soll-Stoffmengenanteil von Helium und die
Grenzwerte fiir die Druckstufe Ap = 100 mbar. Der Soll-Stoffmengenanteil betragt ca. 9,7 %.

Probenahmemenge ca. 5 ml
aus Stahlfass mit ca. 60 L Volumen
140 4 (Druckstufe 100 mbar)
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Abb. 5.20: Zeitlicher Verlauf der Heliumkonzentration in der 40 L-Akkumulationskammer zur Uberpriifung
der Homogenisierung des Helium-Luft-Gemischs im Prufmuster (ca. 60 L, Stahl), Druckstufe
Ap =~ 100 mbar
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Probenahmemenge ca. 5 ml
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Abb. 5.21: Zeitlicher Verlauf des Stoffmengenanteils im Prifmuster (ca. 60 L, Stahl), Druckstufe
Ap ~ 100 mbar

Die Ist-Stoffmengenanteile, die Soll-Stoffmengenanteile und die Messunsicherheiten der
Druckstufe Ap = 100 mbar und der weiteren Druckstufen von Ap ~ 100 mbar bis Ap = 500
mbar sind im Anhang aufgefihrt (Tabelle A.12 bis A.16).

Das Fazit der Homogenisierungsversuche durch Probenahme aus dem beflllten Prifmuster
mit ca. 60 L Volumen (Stahl) ist, dass unter Berlicksichtigung der Messunsicherheiten der Ist-
Stoffmengenanteile bei allen funf Druckstufen eine ausreichende Homogenisierung bereits
nach einer Homogenisierungszeit ® =~ 30 s nachgewiesen werden kann.

Bauarten mit ca. 60 L Volumen (Kunststoffkanister)

Als Reprasentant fur diese Baugrofie kommt ein mit einer Kantule und einem Absperrhahn pra-
pariertes Prifmuster der Bauart Ku-60L-Kan zum Einsatz. In diesem Prifmuster befinden sich
vier der in Tabelle 4.5 aufgefiihrten Ventilatoren des Typs ,SEPA MFB30E05 Axiallifter mit
einem Sollvolumenstrom von ca. 63 L/min. Hiermit misste sich theoretisch innerhalb des Pruf-
musters mit einem Volumen von ca. 60 L bereits innerhalb eines Zeitraums kleiner 15 s eine
ausreichende Homogenisierung einstellen.

Verfahren und Durchfiihrung der Versuche entsprechen denen fir die 6 L-Verpackungen. Pro
Druckstufe wird aus dem Luftballon mit der Gasspritze eine Gasprobe mit einem Volumen
Vspritze YON 5 mL (Ap ~ 100 mbar) bzw. 2,5 mL (Ap ~ 200 mbar bis Ap ~ 500 mbar) gezogen.

Abbildung 5.22 zeigt exemplarisch den zeitlichen Verlauf der Volumenkonzentration von Heli-
um cy, in der 40 L-Akkumulationskammer zur Uberpriifung der Homogenisierung des Helium-
Luft-Gemischs im Prufmuster fir die Druckstufe Ap =~ 400 mbar. Abbildung 5.23 zeigt die dar-
aus berechneten Ist-Stoffmengenanteile yy., den Soll-Stoffmengenanteil von Helium und die
Grenzwerte fiir die Druckstufe Ap = 400 mbar. Der Soll-Stoffmengenanteil betragt ca. 32,5 %.
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Abb. 5.22: Zeitlicher Verlauf der Heliumkonzentration in der 40 L-Akkumulationskammer zur Uberpriifung
der Homogenisierung des Helium-Luft-Gemischs im Prufmuster (ca. 60 L, Kunststoff), Druckstufe
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Abb. 5.23: Zeitlicher Verlauf des Stoffmengenanteils im Prifmuster (ca. 60 L, Kunststoff), Druckstufe

Ap =~ 400 mbar

Die Ist-Stoffmengenanteile, die Soll-Stoffmengenanteile und die Messunsicherheiten der
Druckstufe Ap ~ 400 mbar und der weiteren Druckstufen von Ap = 100 mbar bis
Ap =~ 500 mbar sind im Anhang aufgefiihrt (Tabelle A.17 bis A.21).

Das Fazit der Homogenisierungsversuche durch Probenahme aus dem befillten Prifmuster
mit ca. 60 L Volumen (Kunststoff) ist, dass unter Berlicksichtigung der Messunsicherheiten der
Ist-Stoffmengenanteile bei allen fiinf Druckstufen eine ausreichende Homogenisierung bereits
nach einer Homogenisierungszeit ® ~ 30 s nachgewiesen werden kann.
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Bauarten mit ca. 220 L Volumen

Als Reprasentant fur diese Baugrofie kommt ein mit einer Kantule und einem Absperrhahn pra-
pariertes Prifmuster der Bauart Ku-220L-Fass zum Einsatz. In diesem Prifmuster befinden
sich vier der in Tabelle 4.5 aufgefiihrten Ventilatoren des Typs ,Sunon HA30101V3 Axialltfter”
mit einem Sollvolumenstrom von ca. 100 L/min. Hiermit misste sich theoretisch innerhalb des
Prifmusters mit einem Volumen von ca. 220 L bereits innerhalb eines Zeitraums von ca. 30 s
eine ausreichende Homogenisierung einstellen.

Verfahren und Durchfiihrung der Versuche entsprechen denen fiir die 6 L-Verpackungen. Pro
Druckstufe wird aus dem Luftballon mit der Gasspritze eine Gasprobe mit einem Volumen
Vspritze YON 5 mL (Ap ~ 100 mbar) bzw. 2,5 mL (Ap =~ 200 mbar bis Ap ~ 500 mbar) gezogen.

Abbildung 5.24 zeigt exemplarisch den zeitlichen Verlauf der Volumenkonzentration von Heli-
um cy, in der 40 L-Akkumulationskammer zur Uberpriifung der Homogenisierung des Helium-
Luft-Gemischs im Prufmuster fir die Druckstufe Ap =~ 500 mbar. Abbildung 5.25 zeigt die dar-
aus berechneten Ist-Stoffmengenanteile yy., den Soll-Stoffmengenanteil von Helium und die
Grenzwerte flr die Druckstufe Ap ~ 500 mbar. Der Soll-Stoffmengenanteil betragt ca. 54,3 %.
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Abb. 5.24: Zeitlicher Verlauf der Heliumkonzentration in der 40 L-Akkumulationskammer zur Uberpriifung
der Homogenisierung des Helium-Luft-Gemischs im Prufmuster (ca. 220 L), Druckstufe Ap ~ 500 mbar
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Abb. 5.25: Zeitlicher Verlauf des Stoffmengenanteils im Prifmuster (ca. 220 L), Druckstufe
Ap = 500 mbar
Die Ist-Stoffmengenanteile, die Soll-Stoffmengenanteile und die Messunsicherheiten der
Druckstufe Ap ~ 500 mbar und der weiteren Druckstufen von Ap = 100 mbar bis
Ap =~ 400 mbar sind im Anhang aufgefuhrt (Tabellen A.22 bis A.26).

Das Fazit der Homogenisierungsversuche durch Probenahme aus dem befillten Prifmuster
mit ca. 220 L Volumen ist, dass unter Berlcksichtigung der Messunsicherheiten der Ist-
Stoffmengenanteile bei allen fiinf Druckstufen eine ausreichende Homogenisierung nach einer
Homogenisierungszeit ® ~ 210 s nachgewiesen werden kann.

Gesamtfazit der Versuche an allen drei BaugroRen

Fur alle drei BaugrofRen von Verpackungen (ca. 6 L, ca. 60 L und ca. 220 L) sind die bei ihnen
eingesetzten Ventilatoren (Tabelle 4.5) unter Beriicksichtigung der Messunsicherheiten fiir eine
ausreichende Homogenisierung des Helium-Luft-Gemischs im Prifmuster nach einer Zeitdauer
von maximal 30 s (BaugrofRen 6 L und 60 L) bzw. maximal 210 s (Baugrofie 220 L) geeignet.
Die Validierung der Homogenisierung des Helium-Luft-Gemisches fir den gewahlten Mi-
schungsgrad M = 90 % durch Probenahme aus dem betrachteten Bereich des Prifmusters
lasst auf eine ausreichende Homogenisierung innerhalb des kompletten Priifmusters schlief3en
[65].

Somit ist fur die Leckageratenmessungen an Verpackungen dieser drei BaugrofRen eine aus-
reichende Homogenisierung gewahrleistet, da hierbei die Messungen frihestens 150 s (2,5
min, BaugrofRen 6 L und 60 L) bzw. 240 s (4 min, BaugréRe 220 L) nach der Beflillung beginnt
(siehe Tabelle 5.14).

5.6.2 Leckageratenmessungen an einem Testleck

Das zweite Verfahren zur Uberpriifung der Homogenisierung des Helium-Luft-Gemischs inner-
halb des Prifmusters basiert auf der Leckageratenmessung an einem Testleck. Hierflir wird ein
Deckel der Bauart St-6L-Fass-1 mit dem Testleck prapariert. Es handelt sich um eine anna-
hernd kreiszylindrische Glaskapillare (,Testleck in Einschraubhilse®, in dieser Arbeit als , Test-
leck Nr. 4“ bezeichnet) der Firma Inficon. lhr mittlerer Durchmesser betragt 52,8 ym und ihre
Lange 38 mm [103]. GemaR Kalibrierprotokoll der Firma Inficon verfligt es Uber eine 100 %
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Helium-Leckagerate von 5,5-10# Pa m?/s bei einem Druck von 1,2 bar Helium (absolut) gegen
Atmosphare.

Unter Verwendung des mit dem Testleck praparierten Deckels werden Prifmuster der Bauart
St-6L-Fass-1 mit Helium bei den Prifliberdriicken Ap = 100 mbar bis Ap = 500 mbar befiillt. Es
erfolgen vier Leckageratenmessungen pro Druckstufe. Das Anzugsdrehmoment fiir diesen De-
ckeltyp (G2“-Schraubverschluss) betragt 20 Nm [147] [146] (siehe Tabelle 4.2).

Als Versuchsaufbau zur Messung der Leckageraten dient die 3 L-Akkumulationskammer (Ab-
schnitt 4.6.1). Abbildung 5.26 zeigt exemplarisch den zeitlichen Verlauf der Volumenkonzentra-
tion von Helium in der 3 L-Akkumulationskammer bei der Druckstufe Ap =~ 100 mbar. Aus die-
sem Verlauf wird die Heliumkonzentration cy, o zum Messbeginn t, sowie die Heliumkonzentra-
tion cye,1 zum Zeitpunkt t; (Ende der Messung) bestimmt [65].

Uberpriifung der Homogenisierung im Priifmuster
50 4 Praparierter Deckel mit Testleck Nr. 4
(Druckstufe 100 mbar)
45 C,, = 42,6 ppm

E
g 30
2
o 25
20 4
154
..~ 12,8 ppm :
104 t=0s t=300s,
Ll T 1 1 1 1 T 1
=50 0 50 100 150 200 250 300 350

Zeit [s]

Abb. 5.26: Zeitlicher Verlauf der Heliumkonzentration in der 3 L-Prifkammer, préparierter Deckel mit
Testleck Nr. 4, Druckstufe Ap ~ 100 mbar

Alle Konzentrationsverlaufe zeigen einen linearen Anstieg entsprechend dem Beispiel in Abbil-
dung 5.26, was auf eine gute Homogenisierung im Prufmuster schlieBen lasst. Aus diesem
Konzentrationsanstieg wird mit Gleichung (64) die gemessene Leckagerate gy, bestimmt. Die-
ser liegt jeweils ein unterschiedlicher Stoffmengenanteil an Helium pro Druckstufe zugrunde
(Abschnitt 5.2.1). Daher erfolgt mit Gleichung (61) die Umrechnung der gemessenen Leckage-
raten gy, auf eine normierte 100 % Helium-Leckagerate qy, 1004 Da die Einzelmessungen pro
Druckstufe bei geringfligig voneinander abweichenden Druckniveaus durchgefiihrt werden (je
nach individueller Nachgiebigkeit des jeweiligen Prifmusters und aktuell herrschendem atmo-
spharischem Luftdruck), erfolgt als letzter Schritt die Umrechnung der realen einzelnen 100 %
Helium-Leckageraten bei jeweiligem Prifiiberdruck gy 1000, auf ein standardisiertes Druckni-
veau. Hierzu dient die Umrechnungsgleichung fiir den Druck bei laminarer Stromung (Glei-
chung (16)). Aus der Grélkenordnung der normierten 100 % Helium-Leckageraten qy, 1099, (Mi-
nimaler Wert: 2,95-10“ Pa m3/s bei Ap ~ 100 mbar) geht hervor, dass diese dem laminar-
viskosen Stromungsregime zuzuordnen sind (Tabelle 2.4).

(0f — P})sta.
(plz - p%)real

Es wird nach [16] ein Standardumgebungsdruck p, ;4. von 101.300 Pa angenommen. Fir den
absoluten Standarddruck im Prifmuster p; 54 wird fir die einzelnen Druckstufen ein Wert von

(103)

He,100%,std. = 9He,100% "
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111.300 Pa (Ap = 100 mbar), 121.300 Pa (Ap = 200 mbar), 131.300 Pa (Ap =~ 300 mbar),
141.300 Pa (Ap = 400 mbar) und 151.300 Pa (Ap = 500 mbar) angesetzt. Diese Druckumrech-
nung auf ein standardisiertes Druckniveau fuhrt zu einer besseren Vergleichbarkeit zwischen
den gemessenen Leckageraten pro Druckstufe. Die standardisierten Helium-Leckageraten
QHe100%,sta. SiNd in Abbildung 5.27 aufgetragen. Die schwarzen Fehlerbalken geben die
Messunsicherheiten der einzelnen Leckageraten an. AuRerdem ist die gemittelte standardisier-
te Leckagerate pro Druckstufe in rot aufgetragen. Die roten Fehlerbalken geben die Stan-
dardabweichung flr die entsprechende Druckstufe an. Der Kalibrierwert des Testlecks der Fir-
ma Inficon, umgerechnet auf die standardisierten Druckbedingungen, ist in griin eingetragen.
Die gesamten Einzelwerte flr gy, que,1009% UNd Gre 100%sta. SIND im Anhang (Tabelle A.27) auf-
gelistet.

Uberpriifung der Homogenisierung im Prifmuster
Praparierter Deckel mit Testleck Nr. 4

w
& 2,0E-3 4 o Ap = 500 mbar
= Standardisierte Leckageraten (100 % He)
& 18E-3
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21463 ]
¥
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Abb. 5.27: Standardisierte Leckageraten von Testleck Nr. 4 (100 % Helium) Uiber standardisierter Diffe-
renz der Quadrate der Absolutdriicke im Prifmuster p; und auRerhalb p, [65] [11]

Die standardisierten Leckageraten gqpe100%sta. liegen zwischen 3,19-10% Pa m?s bei
Ap ~ 100 mbar und 1,65-10 Pa m?/s bei Ap ~ 500 mbar. Der auf die standardisierten Druck-
bedingungen umgerechnete Kalibrierwert des Testlecks betragt 5,61-10“ Pa m®/s und befindet
sich damit sehr nah an der gemittelten standardisierten Leckagerate von 5,85-10* Pa m?/s der
Druckstufe Ap =~ 200 mbar. Es ist ersichtlich, dass unter Beriicksichtigung der Messunsicher-
heiten die standardisierten Leckageraten in Abhangigkeit des Terms p? — p2 ein lineares Ver-
halten zeigen, wie aus Gleichung (10) hervorgeht. Die Theorie fur die laminar-viskose Stro-
mung wird somit bestatigt. [65] [11]

Mit der Leckageratenmessung des Testlecks wird nachgewiesen, dass eine ausreichende Ho-
mogenisierung des Helium-Luft-Gemischs im befillten Prifmuster vorliegt. AuRerdem wird
durch diese Versuche gleichzeitig die korrekte Funktion der Heliumbefillanlage gezeigt. Die
Messungen beweisen durch die geringen Standardabweichungen der Mittelwerte ebenfalls
eine gute Reproduzierbarkeit der Leckageratenmessung. Indirekt wird Gber den Vergleich mit
dem Kalibrierwert des Testlecks auch die korrekte Bestimmung des Stoffmengenanteils von
Helium im Prifmuster nach Weg A (Abschnitt 5.2.1) belegt. [65]
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5.7 Berechnung der Induktionszeiten und Permeationsleckageraten von
Helium

Da die Permeation des Prifgases Helium sowohl bei der quantitativen Leckageratenmessung
als auch bei der Schniffelprifung eine Storquelle darstellt, wird im Folgenden fir jede der un-
tersuchten Bauarten sowohl die Induktionszeit als auch die stationare Permeationsleckagerate
der kritischsten Bauteile berechnet (Abschnitt 2.4). Die hierfur benétigten Diffusions- und Per-
meationskoeffizienten von Helium sind der angegebenen Fachliteratur entnommen.

Induktionszeiten

Im Hinblick auf die Induktionszeit t;,,; sind vor allem diejenigen Bauteile als kritisch anzusehen,
die eine geringe Wanddicke aufweisen und deren Werkstoff liber einen hohen Diffusionskoeffi-
zienten Dy, fur Helium verflgt. Tabelle 5.13 zeigt die kritischsten Bauteile fur die jeweilige
Bauart, deren Werkstoff, den Diffusionskoeffizienten Dy,, die am Bauteil gemessene Lange
des Permeationsweges (,Dicke des Bauteils“) d und die gemaR Gleichung (23) berechnete
Induktionszeit t;,;. Bei den Stahlfassern aller BaugrofRen bestehen alle Bauteile aus Stahl bis
auf den Dichtring des jeweiligen Verschlusses. Eine Ausnahme bildet die Bauart St-6L-Fass-3,
die Uber einen Ausziehbalg aus LDPE verfligt. Der 6 L-Feinstblechkanister St-6L-Kan besitzt
ebenfalls einen Ausziehbalg aus LDPE. Bei den Bauarten aus Kunststoff kommt auch die Per-
meation durch die Wandung als Stérquelle in Frage. Bei den beiden Stahlfassern, die jeweils
Uber einen G2"- und einen G3/4“-Verschluss verfliigen, ist der G3/4*“-Verschluss vom Hersteller
mit einer Kappe aus Stahl versiegelt. Theoretisch wiirde durch Permeation aus dem Verschluss
austretendes Helium unter der Kappe zurlickgehalten werden. Dies gilt jedoch gleichermalRen
fur eine stréomungsbedingte Heliumfreisetzung aus diesem Verschluss. Die Heliumpermeation
durch die 3/4“-Verschllsse wird daher an dieser Stelle mit betrachtet.
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Tab. 5.13: Ubersicht der Induktionszeiten

Bauart Krit. Bauteil | Werkstoff | Dy, [m?%/s] Liange des tina [Min]
Permeationswe-
ges d [mm)]
Verpackungsvolumen V.., ~ 6 L [6] [65]
St-6L-Fass-1 | G2*: O-Ring | LDPE 6,8:10-"°[80] 3 36,8
St-6L-Fass-2 | G2*: O-Ring | LDPE 6,8-10-"°[80] 3 36,8
St-6L-Fass-3 | Ausziehbalg | LDPE 6,8:10-"°[80] 0,9 3,3
St-6L-Kan Ausziehbalg | LDPE 6,8:10-"°[80] 0,9 3,3
Ku-6L-Kan-2 | Wandung HDPE 3,07-10"°[80] 1,7 25,2
Flachdichtung | LDPE 6,8:10-1°[80] 2,5 25,5
(Deckel)
Ku-6L-Kan-1 | Wandung HDPE 3,07-10"°[80] 0,9 7,5
Flachdichtung | LDPE 6,8:1070 [80] 2,5 25,5
(Deckel)
Verpackungsvolumen V., ~ 60 L
St-60L-Fass- | G2*: Dicht- EPDM 1,7-10° [157] 2,9 13,7
1 ring (quadr.)
St-60L-Fass- | G3/4*“: Dicht- | EPDM 1,7-10° [157] 2,4 9,4
2 ring (quadr.)
G2“: Dicht- EPDM 1,7-10° [157] 2,9 13,7
ring (quadr.)
Ku-60L-Kan | Wandung HDPE 3,07-10-1° [80] 3,0 81,4
Flachdichtung | LDPE 6,8:100 [80] 4,7 90,2
(Deckel)
Verpackungsvolumen V,,,,, ~ 220 L
St-220L-Fass | G3/4*“: Dicht- | EPDM 1,7-10° [157] 24 9,4
ring (quadr.)
G2": Dicht- EPDM 1,7-10° [157] 29 13,7
ring (quadr.)
Ku-220L- Wandung HDPE 3,07-10"°[80] | 3,0 81,4
Fass
S54x4: O- EPDM 1,7-10° [157] 2,8 12,8
Ring
S70x6: O- EPDM 1,7-10° [157] 47 36,1
Ring

Bei den Verpackungen mit ca. 6 L Volumen ist die kleinste ermittelte Induktionszeit bei den
Ausziehbalgen der Bauarten St-6L-Fass-3 und St-6L-Kan anzutreffen. Sie betragt in beiden
Fallen nur ca. 3,3 min. Eine weitere sehr geringe Induktionszeit liegt bei der Bauart Ku-6L-Kan-
1 in Bezug auf deren Wandung vor. Diese betragt ca. 7,5 min. Wahrend der Leckageratenmes-
sung des Deckelbereichs der beiden 6 L-Kunststoffkanister sind diese jedoch bis auf den De-
ckelbereich komplett von Flachbeuteln aus Aluminiumverbundfolie umschlossen (Abschnitt
5.5). An keiner aufleren Stelle dieser Folie kann mit dem Heliumschniffler ,Protec P3000XL"
eine Leckagerate nachgewiesen werden. Durch diese MaRnahme wirkt sich die Heliumpermea-
tion durch die Behalterwandung nicht aus.
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Bei den Verpackungen mit ca. 60 L und 220 L Volumen wird die kleinste Induktionszeit zu ca.
9,4 min berechnet. Sie bezieht sich fur beide Baugrofien auf die Stahlfasser mit einem EPDM-
Dichtring ihres G3/4“-Verschlusses.

Stationdre Permeationsleckageraten

Fir die Abschatzung der maximal auftretenden Stérleckagerate aufgrund von Heliumpermeati-
on durch die jeweilige Komponente erfolgt eine Berechnung der stationaren Permeationslecka-
gerate nach Gleichung (22), wobei der Permeationskoeffizient von Helium Py, eingesetzt wird.
Hierfir ist die Kenntnis des Faktors A/d erforderlich, wobei A die Durchtrittsflache der Permea-
tion und d die Lange des Permeationswegs darstellt.

Bei den Verpackungen mit einer Flachdichtung wird die Dichtungsquerschnittsflache A als das
Produkt aus mittlerem Umfang und Dicke der Flachdichtung § ermittelt. Der mittlere Durchmes-
ser ist die Summe aus dem Innendurchmesser der Flachdichtung d; und der Lange des Per-
meationswegs d: [52]
éz(di+d)-n-6 (104)
d d
Fir die Bauarten mit einem O-Ring und einem Dichtring mit quadratischem Profil wird die
Durchtrittsflache A als Kreisringflache abgeschatzt. Bei den Bauarten mit einem Ausziehbalg
wird die Durchtrittsflache als zylindrische Mantelflache berechnet. Bei der Berechnung der sta-
tionéren Permeationsleckageraten nach Gleichung (22) wird der Druck p, y. (Partialdruck von
Helium aulRerhalb des Prifmusters) zu null gesetzt. Der Druck p; 4. entspricht dem Partialdruck
von Helium innerhalb des Prifmusters bei der entsprechenden Druckstufe. [65]

Eine Zusammenfassung der berechneten stationéren Permeationsleckageraten gy perm kon-
nen dem Anhang enthommen werden (VerpackungsgroRRe 6 L: Tabelle A.28; Verpackungsgro-
Re 60 L: Tabelle A.29; VerpackungsgroRe 220 L: Tabelle A.30). Hierbei sind alle in Tabelle
5.13 betrachteten Bauteile aufgefuihrt bis auf folgende Ausnahmen: Bei den 6 L-Verpackungen
die Wandungen der beiden Kunststoffkanister Ku-6L-Kan-2 und Ku-6L-Kan-1, da sie komplett
von Aluminiumverbundfolie umschlossen sind; bei den 60 L-Verpackungen die Wandung des
Kunststoffkanisters Ku-60L-Kan, da dieser Bereich auRerhalb der Priifkammer fir die Deckel-
leckageratenmessung liegt und zusatzlich die Induktionszeit mit Uber
81 min sehr lang ist. Bei den 220 L-Verpackungen wird ebenfalls die Wandung des Kunst-
stofffasses Ku-220L-Fass nicht betrachtet, da auch deren Induktionszeit mit Gber 81 min sehr
lang ist.

Zeitlicher Ablauf bei der Prifung

Um abzuschatzen, ob die Permeation hinsichtlich ihres Zeitverhaltens einen Stéreinfluss dar-
stellt, werden die berechneten Induktionszeiten von Helium durch die in Tabelle 5.13 aufgeliste-
ten Bauteile mit der tatsachlichen Versuchsdauer der Leckageratenmessungen verglichen. Je
nach Prifaufgabe (Messung der Deckelleckagerate oder Schniiffelpriifung) und untersuchter
Bauart erfolgt nach der Beflllung des Prifmusters mit Helium zunachst eine Praparierung zur
Abdichtung der Beflillventile (Abschnitt 5.5), die je nach Bauart unterschiedlich lang andauert
[65]. Erst danach erfolgt die Durchfiihrung der eigentlichen Messaufgabe. Tabelle 5.14 zeigt
den Zeitpunkt des Beginns und des Endes der Messung nach der Heliumbefillung fir die un-
tersuchten Bauarten.
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Tab. 5.14: Beginn und Ende der Messung nach Heliumbeftllung

Vyerp [L] Bauart Deckelleckageratenmessung: Beginn / Ende
der Messung nach Heliumbefiillung [min]
ca. 6 [65] St-6L-Fass-1 25/7,5
St-6L-Fass-2 25/75
St-6L-Fass-3 25175
St-6L-Kan 8,0/13,0
Ku-6L-Kan-1 5,0/10,0
Ku-6L-Kan-2 7,0/12,0
ca. 60 St-60L-Fass-1 3,0/8,0
St-60L-Fass-2 3,0/8,0(G2"); 8,0/ 13,0 (G3/4")
Ku-60L-Kan 3,0/8,0
ca. 220 St-220L-Fass 4,0/9,0 (G2%); 9,0/ 14,0 (G3/4")
Ku-220L-Fass 4,0/9,0

Fir alle Bauarten mit einem Volumen von ca. 60 L und ca. 220 L erfolgt nach dem Befillen
stets dieselbe Art der Praparierung, namlich die Abdichtung der Beflllventile durch einen Alu-
miniumflachbeutel (Abschnitt 5.5.2). Da die Bauarten mit ca. 220 L Volumen jedoch aufgrund
ihrer GréRe schwerer zu handhaben sind, wird bei ihnen eine Zeit von ca. 4 min zur Praparie-
rung bis zum Beginn der Leckageratenmessung bendtigt. Obwohl die G3/4-
Schraubverschlisse der Bauarten St-60L-Fass-2 und St-220L-Fass mit einer Kappe aus Stahl
versiegelt sind, wird flr sie dennoch eine Leckageratenmessung durchgefiihrt. Diese Messung
der Deckelleckageraten der G3/4“-Verschlusses wird jeweils unmittelbar im Anschluss an die
Messung der Deckelleckaterate des G2“-Verschlusses an demselben Priifmuster durchgefiihrt.

Die Schnuffelprifung erfolgt bei den Bauarten mit einem Volumen von ca. 6 L jeweils an eige-
nen Prifmustern (Abschnitt 4.4). Nach der Beflllung des jeweiligen Prufmusters mit Helium
wird zunachst die Abdichtung der Beflllventile nach den in Abschnitt 5.5 geschilderten Maf3-
nahmen vorgenommen. Fiir diese Bauarten entspricht der zeitliche Ablauf der Schniffelprifung
den in Tabelle 5.14 fir die Deckelleckageratenmessung angegebenen Werten.

Bei den Bauarten mit einem Volumen von ca. 60 L und ca. 220 L erfolgt die Schnuffelprifung
direkt unmittelbar nach den Leckageratenmessungen der Deckel (Abschnitt 4.4). Beginn der
Schniiffelpriifung ist also der in Tabelle 5.14 angegebene Wert fiir das Ende der Deckellecka-
geratenmessung. Hierdurch sind bei diesen groRen Bauarten die Randbedingungen im Hinblick
auf eine Stérung der Schniiffelprifung durch Heliumpermeation kritischer als bei den kleinen
Bauarten, da seit der Beflllung mehr Zeit vergangen ist.

Eine integrale Leckageratenmessung der gesamten Verpackung erfolgt lediglich bei Bauart St-
6L-Kan. Die MalRnahmen zur Abdichtung der Beflllventile entsprechen denen fiir die Schnif-
felprifung fur diese Bauart. Somit gelten fir die zeitliche Einschatzung der Heliumpermeation
ebenfalls die Angaben in Tabelle 5.14.
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Gesamtfazit der Berechnung der Induktionszeiten und der stationdren Permeationsle-
ckageraten

Bauarten mit ca. 6 L Volumen

Die Bauarten St-6L-Fass-1 und St-6L-Fass-2 weisen eine lange Induktionszeit von ca. 37 min
sowie eine geringe stationare Permeationsleckagerate (maximal ca. 2:10® Pa m%/s bei Ap =
500 mbar) auf. Die Messung der Leckagerate des Deckels beginnt bei diesen Bauarten ca. 2,5
min nach der Heliumbefiillung und endet ca. 7,5 min nach der Befiillung. Ein Storeinfluss durch
Heliumpermeation auf die Leckageratenmessung dieser zwei Bauarten ist daher auszuschlie-
3en. [65]

Analoges gilt fir die Bauarten Ku-6L-Kan-1 und Ku-6L-Kan-2, die Uber eine ahnlich lange In-
duktionszeit der Deckeldichtung (ca. 26 min) verfliigen. Die Messung der Deckelleckagerate
endet spatestens nach einer Gesamtdauer von ca. 12 min nach der Beflllung. Aufgrund der
grof3en zeitlichen Differenz zwischen dem Ende der Deckelleckageratenmessung und der be-
rechneten Induktionszeit ist ein Storeinfluss durch Permeation auszuschlieen [65]. Eine Heli-
umpermeation durch die Wandung kann sich bei diesen Bauarten nicht auf die Leckageraten-
messung der Deckel auswirken, da diese von einer Aluminiumverbundfolie umschlossen sind.

Die Induktionszeit durch die Ausziehbalge der Bauarten St-6L-Fass-3 und St-6L-Kan ist mit ca.
3 min im Vergleich zu den anderen Bauarten sehr kurz. Daher ist ein Storeinfluss durch Heli-
umpermeation wahrend der Deckelleckageratenmessung bei diesen Bauarten nicht zu vermei-
den. Die maximal auftretenden stationdren Permeationsleckageraten der Bauart St-6L-Fass-3
liegen zwischen ca. 2,6:107 Pa m3*s und ca. 1,3:10 Pa m®s und kénnen daher bei dieser
Bauart als Storeinfluss nicht vernachlassigt werden. Bei der Bauart St-6L-Kan kann die Ein-
schatzung der Relation von gy, perm zU den Deckelleckageraten erst nach deren Messung (Ab-
schnitt 6.1.1) erfolgen. [65]

Die Einschatzung des Storeinflusses der Heliumpermeation auf die Schniiffelpriifung (Abschnitt
6.2.1) kann ebenfalls erst nach deren Durchfiihrung vorgenommen werden.

Bauarten mit ca. 60 L

Bei den Bauarten St-60L-Fass-1 und St-60L-Fass-2 stellen die G2“-Dichtringe aus EPDM mit
einer Induktionszeit von ca. 14 min die kritischsten Komponenten dar. Aufgrund der Tatsache,
dass die Leckageratenmessung des Deckels bereits 8 min nach der Beflllung abgeschlossen
ist und aufgrund der relativ geringen stationaren Permeationsleckageraten (geringer als 107 Pa
m?/s flr alle Druckstufen, siehe Tabelle A.29 (Anhang)), ist ein Storeinfluss der Heliumpermea-
tion auf die Deckelleckageratenmessung unwahrscheinlich.

Bei der Bauart Ku-60L-Kan kann ein Storeinfluss durch Heliumpermeation auf die Leckagera-
tenmessung der Deckel aufgrund der sehr langen berechneten Induktionszeiten von mehr als
80 min ausgeschlossen werden.

Die Schniiffelprifung fiir die Bauarten dieser BaugrofRe kann jeweils erst nach Abschluss der
Deckelleckageratenmessung an demselben Priufmuster durchgefiihrt werden (Abschnitt 4.4).
Bei der Bauart Ku-60L-Kan scheidet auch hierbei ein Storeinfluss der Heliumpermeation wegen
der sehr groRen berechneten Induktionszeit aus. Bei den beiden Stahlfassern konnte wahrend
der Durchfihrung der Schnuffelpriifung theoretisch eine Heliumpermeation durch den Deckel-
dichtring einsetzen. Aufgrund des groen raumlichen Abstands, der bei den 60 L-Bauarten
zwischen dem Deckelbereich und dem Oberbodenfalz liegt, ist ein Stéreinfluss aufgrund von
Heliumpermeation auf die Resultate der Schnuffelpriifung als eher unwahrscheinlich einzustu-
fen.
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Bauarten mit ca. 220 L

Bei den Bauarten St-220L-Fass (G2“-Verschluss) und Ku-220L-Fass (S54x4-Verschluss) be-
tragt die Induktionszeit der Dichtringe ca. 13 min. Die Leckageratenmessung des Deckels ist
jedoch bereits 9 min nach der Befiillung abgeschlossen. Auch hier sind die stationaren Perme-
ationsleckageraten geringer als 10”7 Pa m?s fiir alle Druckstufen (siehe Tabelle A.30 (Anhang))
und ein Storeinfluss durch Permeation eher unwahrscheinlich.

Auch bei den Bauarten dieser BaugrofRe kann die Schnuffelpriifung erst nach Abschluss der
Deckelleckageratenmessung an demselben Prifmuster durchgefiihrt werden.

Beim Stahlfass St-220L-Fass liegt der Bereich, der im Rahmen der Schnuffelprifung mit der
Schniffelsonde abgesucht wird (Oberbodenfalz, Seitennaht und Unterbodenfalz) raumlich sehr
weit vom Deckelbereich entfernt. Der Storeinfluss einer theoretisch wahrend der Schniffelpri-
fung einsetzende Heliumpermeation durch den Dichtring dieser Bauart auf die Resultate der
Schniiffelpriifung ist daher als gering anzusehen. Ahnliches gilt fiir die Bauart Ku-220L-Fass.

Die Ergebnisse der Berechnung der Induktionszeit werden bei der Diskussion der Leckagera-
tenmessungen (Abschnitt 6.1.3) wieder aufgenommen.

5.8 Berechnung der Messunsicherheiten

Die Messunsicherheit u,, einer ErgebnisgroRe y bei einer quantitativen Messung setzt sich aus
den Messunsicherheiten u,; der Eingangsgréfen x; zusammen [158].

Der Einfluss einer fehlerbehafteten GréRe x; auf das Ergebnis einer Messung y kann formal
durch eine Taylorreihe abgeschatzt werden, sofern der funktionale Zusammenhang y = f(x;)
bekannt ist. Unter der Voraussetzung eines kleinen absoluten Fehlers Ax; gegenuber der
MessgroRe x; (Ax;/x; << 1) lasst sich die Taylorreihenentwicklung nach dem linearen Term
abbrechen (lineare Fehlerfortpflanzung). Bei k voneinander unabhangigen (unkorrelierten)
GréRen x; gilt fiir den maximalen absoluten Fehler Ay: [159]

k
dy
— < Ax: 105
Ay Z|6xi Ax.l| ( )
i=

Im Rahmen dieser Arbeit erfolgt die Schreibweise in Anlehnung an die in [158] vorgestellte
Nomenklatur. Fir den Héchstwert der Messunsicherheit u,, einer Ergebnisgrée y, die von k
verschiedenen Eingangsgréfien x; mit der Messunsicherheit u,, abhangt, gilt [158] [65]

(106)

5.8.1 Messunsicherheiten des Stoffmengenanteils von Helium im Priifmuster auf
Basis der Probenahme

Die Berechnung des Stoffmengenanteils von Helium im Prifmuster y,, auf Basis der Proben-

ahme aus dem beflllten Prifmuster und anschlieRender Analyse durch den Heliumdetektor
erfolgt nach Gleichung (102).

Die Messunsicherheit des Stoffmengenanteils w,,  wird nach dem linearen Fehlerfortpflan-
zungsgesetz gemaf Gleichung (106) ermittelt und ergibt sich zu [65]

_ ayHe

YHe aACHe Ache

aVKammer

a}’He .
aVSpritze

(107)

Vkammer VS‘pritze
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VKamme’r ACHe VKammer
uYHe = V. ) ’ AcHe V. ) Vkammer + _ACHE ’ V2 ’ qupTitze (108)
Spritze Spritze Spritze

Das freie Volumen Vi gmmer fur die 40 L-Akkumulationskammer betragt 41,31-10-3 m® (Abschnitt
4.6.2). Als Vgpritze Wird je nach Probenahmemenge 2,5 mL oder 5,0 mL eingesetzt. Die
Messunsicherheit der Konzentrationsmessung u,,. durch den Heliumdetektor , T-Guard“ betragt
+/- 2,510 (Abschnitt 4.3). Die Messunsicherheit hinsichtlich der Ermittlung des freien Kam-
mervolumens uy, st +/- 3,65:10° m® Die Messunsicherheit beim Spritzenvolumen
UV ritze betragt +/- 5,0:107 m? [65]. Durch Einsetzen dieser GroRen und des jeweils gemesse-
nen Konzentrationsanstiegs Acy, in der Kammer ergeben sich die in den Abbildungen 5.19,
5.21, 5.23 und 5.25 dargestellten Fehlerbalken der einzelnen Stoffmengenanteile. Die Werte
kénnen dem Anhang, Tabelle A.7 bis A.26 enthommen werden.

5.8.2 Messunsicherheiten der Leckageraten

Die Berechnung der gemessenen Leckageraten gy, wird gemaR Gleichung (64) vorgenom-
men. Die Messunsicherheit der gemessenen Leckagerate u,, . wird nach dem linearen Fehler-
fortpflanzungsgesetz gemaf Gleichung (106) ermittelt und ergibt sich zu [65]

_ 6qu aqu aQHe aqu 6qu
Hane = [Tp o] Ty WY T Gac tae F [Gar Ma] T[T e (109)
Ac Ac 1
Ugpe = |V'ﬁ-e”“-up| + |p.A_IZ€_en-At uy +|P'V'E'€"'At'uAc
Ac Ac
+|(—p-V-FHze-e”'At+p-V-A—;m-en'At-n)-uAt| (110)
Ac,

+ |p 14 %-e"’“-At-un|

Das freie Volumen V fiir die jeweilige Prifkammer und die Messunsicherheiten u;, sind Ab-
schnitt 4.6 zu entnehmen. Der jeweilige Druck in der Prifkammer p wird bei jeder Leckagera-
tenmessung durch den Drucklogger ,PR140 aufgezeichnet, dessen Messgenauigkeit u, =
+/-3000 Pa betragt. Das Zeitintervall At bei den Messungen betragt jeweils etwa 300 s, die je-
weilige Konzentration Acy, pro Messung wird durch den Heliumdetektor , T-Guard“ aufgezeich-
net. Die mittlere Verlustrate n jeder Kammer und die Messunsicherheit u,, sind in Abschnitt 5.4
aufgeflihrt. Die Messunsicherheit des Heliumdetektors ,T-Guard® zur Konzentrationsmessung
uy betragt +/- 2,5:108 (Abschnitt 4.3), die Messunsicherheit der Zeitmessung u,; 0,5 s. [65]

Die Berechnung der auf 100 % Helium normierten Leckagerate gy, 1909, Wird gemaf Gleichung
(61) vorgenommen. Die Messunsicherheit der normierten Leckagerate ug,,, ., Wird nach dem
linearen Fehlerfortpflanzungsgesetz gemaf Gleichung (106) ermittelt und ergibt sich zu [65]

04q1e,100% |

9qHe,100%
Uqhe100% — | e “Ugye| T | Er VHe (111)
Ugneroon = |0 Uane| T |~He " T3 Uype (112)
YHe He

Der Wert flir u,,,, wird hierbei Gleichung (110) entnommen. Fir die Berechnung der Messunsi-
cherheit des Stoffmengenanteils von Helium im Prifmuster u,, = (nach Weg A, Abschnitt 5.2.1)
sind eine Reihe von Zwischenschritten erforderlich. Diese sind in [65] aufgefiihrt und lassen
sich wie folgt zusammenfassen:
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- Berechnung der Messunsicherheit Uy pe der Masse der im Prifmuster eingeschlosse-
nen Luft My, (Anwendung von Gleichung (106) auf die Gleichung (76))

- Berechnung der Messunsicherheit u,, der hinzudosierten Heliummasse My, (auf-
grund Herstellerangabe des Massendurchflussreglers)

- Berechnung der Messunsicherheit u;,  des Massenanteils von Helium im Prifmuster
&ye (Anwendung von Gleichung (106) auf die Gleichung (75))

- Berechnung der Messunsicherheit Ui, der mittleren Molmasse im Prufmuster M
(Anwendung von Gleichung (106) auf den Kehrwert von Gleichung (77))

- Berechnung der Messunsicherheit u,, des Stoffmengenanteils von Helium im Prif-
muster yy,. (Anwendung von Gleichung (106) auf Gleichung (78))

Durch Einsetzen dieser GroRen ergeben sich die in Kapitel 6 dargestellten Fehlerbalken der
einzelnen 100 % Helium-Leckageraten.

Die Berechnung der standardisierten Leckagerate que 1009,sta. Wird gemal Gleichung (103)
vorgenommen. Die Messunsicherheit der standardisierten Leckagerate ug,,, ... .., Wird nach
dem linearen Fehlerfortpflanzungsgesetz gemaR Gleichung (106) ermittelt und ergibt sich zu
(65]

_ |99ne,100%sta.
Uane100,std. —

‘aQHe,loo%,std. .

qHe,100%
09He,100% oo

apl real P1,real
’ 113
0qne,100%,std. (113)

+

P2real
0Pz, real area

Der Wert fur ug,,, ., Wird hierbei Gleichung (112) entnommen. Die Werte w,, .., und u,, .,
sind die Messgenauigkeiten der verwendeten Drucklogger. Einzelheiten zur Berechnung kén-
nen [65] entnommen werden. Durch Einsetzen dieser Gréfen ergeben sich die in Abbildung
5.27 dargestellten Fehlerbalken der standardisierten Helium-Leckageraten von Testleck Nr. 4.

5.9 Fazit der Vorversuche

Der Uberdruck in der Verpackung unter Beférderungsbedingungen besitzt einen besonderen
Stellenwert fir die spatere Durchfiihrung und Auswertung der Dichtheitspriifung. Er bestimmt
die Wahl der Priifiiberdruckstufen. Die Berechnung des Uberdrucks erfolgt auf Grundlage eines
durch Elies [133] und Blumel et al. [134] entwickelten, durch eigene experimentelle Untersu-
chungen bestatigten und erweiterten Modells. Die Durchfiihrung von Uberdruckmessungen mit
verschiedenen Verpackungsbauarten und Fullgltern zeigt, dass fur die im Rahmen dieser Ar-
beit betrachteten flissigen Fillgiter die Anwendung der Berechnungsgleichung (73) fir den
Uberdruck zu sicherheitstechnisch konservativen Ergebnissen fiihrt.

Fir die Durchfiihrung einer validen und reproduzierbaren Leckageratenmessung an Gefahrgut-
verpackungen mit Hilfe des Akkumulationsverfahrens und des Schnuffelverfahrens unter Ver-
wendung des Prifgases Helium sind eine Reihe von Vorversuchen notwendig. Diese liefern
wichtige Erkenntnisse fir die quantitativen Leckageratenmessungen und sind eine Vorausset-
zung fur deren Durchfiihrbarkeit. [65]

Die Bestimmung des Stoffmengenanteils im Prifmuster (Abschnitt 5.2) wird im Folgenden auf
Grundlage der vom Massendurchflussregler gemessenen hinzudosierten Heliummasse vorge-
nommen. Leckageratenmessungen an einem Testleck (Abschnitt 5.6.2) bestatigen durch die
gute Ubereinstimmung mit dem Kalibrierwert den auf diese Weise bestimmten Stoffmengenan-
teil. Hiermit wird eine essentielle Grundlage fur die Umrechnung der gemessenen Leckagera-
ten auf eine 100 % Helium-Leckagerate geschaffen.

Die Druckhaltepriifung (Abschnitt 5.3) zeigt, dass sich unter Verwendung von Autoreifenventi-
len der angestrebte Priflberdruck im Prifmuster flr die finf Druckstufen (Ap = 100 mbar bis
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Ap =~ 500 mbar) gut halten lasst. Um einen geringfligigen Druckabfall aufgrund der Dehnung
des Verpackungswerkstoffes zu kompensieren, wird fiir die folgenden Befiillungen der Uber-
drucksollwert um 10 mbar erhoht.

Aufgrund der Bestimmung der kammerspezifischen Heliumverlustraten fir die verwendeten
vier Akkumulationskammern (Abschnitt 5.4) kann auf dieser Basis ein Korrekturfaktor ermittelt
werden, der in Gleichung (64) zur Ermittlung der gemessenen Leckagerate einflief3t.

Die Maftnahmen zur Abdichtung der Befiillventile (Abschnitt 5.5) stellen sicher, dass die Le-
ckageratenmessungen nicht durch Storleckageraten der Autoreifenventile und Absperrhdhne
beeintrachtigt werden. Die vorgestellten MalRnahmen sind jeweils auf die Geometrie der spezi-
fischen Verpackungsbauart zugeschnitten.

Die Uberpriifung der Homogenisierung des Helium-Luft-Gemischs innerhalb der Prifmuster
(Abschnitt 5.6) zeigt, dass in allen drei Baugrofien (6 L, 60 L und 220 L) zu Beginn der Lecka-
geratenmessung von einer ausreichenden Homogenisierung ausgegangen werden kann.

Durch Ermittlung der Induktionszeit und der stationdren Permeationsleckageraten (Abschnitt
5.7) durch kritische Komponenten jeder Bauart kann der Storeinfluss der Permeation auf die
nachfolgenden Messergebnisse abgeschatzt werden.

Die Berechnung von Messunsicherheiten (Abschnitt 5.8) ist ein elementarer Bestandteil bei der
Angabe eines Messergebnisses.

Hiermit ist die Grundlage gelegt fir die Durchfihrung und Auswertung der nachfolgenden
quantitativen Leckageratenmessungen. Das im Abschnitt 1.1 ,Motivation und Zielsetzung“ ge-
nannte sechste Zwischenziel ist somit erreicht.
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6 Ergebnisse und Diskussion der Leckageratenmessungen

6.1 Quantitative Leckageratenmessung der Deckel

Abbildung 6.1 zeigt einen typischen im Rahmen der Leckageratenmessung der Deckel mit dem
Heliumdetektor ,T-Guard“ gemessenen Konzentrationsanstieg Uber dem gewahlten Priifzeit-
raum von 5 min (exemplarisch anhand Bauart Ku-6L-Kan-2 in der 40 L-Akkumulationskammer)
[6]. Dieser wird anschlieRend in Gleichung (64) eingesetzt, um die gemessene Leckagerate gy,
zu erhalten. Mit Gleichung (61) wird hieraus die normierte 100 % Helium-Leckagerate gy, 1009
fur die jeweilige Messung berechnet. Die Leckageraten werden in dieser Darstellungsweise
bendtigt, um in Kapitel 7 einen Vergleich mit den berechneten Grenzleckageraten durchzufih-
ren. Ein linearer Konzentrationsanstieg im Akkumulationsverfahren spricht dafiir, dass es sich
um tatsachliche, ,echte* Stromungslecks handelt. Dies ist &quivalent zu einem linearen Druck-
anstieg bei der Druckanstiegspriifung [24]. Ein nach oben abknickender Verlauf ware hingegen
ein Indiz dafiir, dass wahrend der Priifdauer eine Uberlagerung durch allmahlich einsetzende
Heliumpermeation vorliegt.

Messung der Leckagerate
40+ Bauart Ku-6L-Kan-2
(Druckstufe 200 mbar)

35
L cm_ 1

= 32,98 ppm

¢, .=11,85ppm

He.0

10-Efﬂ=09
I

t=300s,

1 I 1 I T 1
0 60 120 180 240 300 360
Zeit [s]

Abb. 6.1: Linearer Konzentrationsanstieg bei der Leckageratenmessung der Deckel (anhand Bauart Ku-
6L-Kan-2 in 40 L-Akkumulationskammer) [6]

Die Herangehensweise bei der Beurteilung der Leckageratenmesswerte ist zunachst fir alle
Bauarten gleich und erfolgt anhand von vier Kriterien. Ziel ist es, eine Einordnung der Ergeb-
nisse hinsichtlich der mafigeblichen Stofftransportvorgange vorzunehmen.

Zunachst erfolgt fir jede Bauart die Auftragung der auf einen Stoffmengenanteil von 100 %
Helium normierten Leckageraten des Deckels gy, 1099, Uber der Differenz der Quadrate der
Absolutdriicke p? — p2, siehe exemplarisch Abbildung 6.2. Diese Auftragung wird gewahlt, weil
anfangs ein laminar-viskoses Strémungsregime angenommen wird (siehe Gleichung (10)). An
den gemittelten Leckageraten gy, 1000, dieser Diagramme ist die Standardabweichung der je-
weiligen Messreihe pro Druckstufe als roter Fehlerbalken aufgetragen. Die Messunsicherheit
jeder einzelnen Leckagerate ist als schwarzer Fehlerbalken eingezeichnet. Die berechnete
garantierte Nachweisgrenze des Versuchsaufbaus unter Verwendung der jeweiligen Kammer
ist als griine horizontale Linie dargestellt (in Abbildung 6.2: 1,18-107 Pa m?¥s, siehe Tabelle
6.2). Das Minimum und Maximum der Leckageraten gy, 1009, die gemittelte Leckagerate
Qre 1009, die Standardabweichung sowie das Minimum und Maximum der Messunsicherheiten
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Ugyer009 PO Druckstufe sind jeweils in einer Tabelle im Anhang aufgefihrt (siehe exemplarisch
Tabelle A.31).

Fur alle Bauarten wurde bereits in Abschnitt 5.7 eine Einschatzung bezlgliches eines madgli-
chen Stoéreinflusses durch Heliumpermeation vorgenommen. Dies erfolgte durch die Berech-
nung der Induktionszeit t;,; durch die jeweiligen kritschen Bauteile der Verpackungsbauart und
die Berechnung der maximal auftretenden Stérleckagerate in Form der stationdren Helium-
Permeationsleckagerate qye perm- Erst nach der jetzt realisierten Messung der Deckelleckage-
raten kann jedoch durch einen Vergleich der GroRenordnungen von que perm UNd que 1009 €iN€
konkrete Beurteilung im Hinblick auf einen relevanten Stoéreinfluss durch Heliumpermeation
durchgefiihrt werden. Um eine Beeinflussung der Messergebnisse bei allen fiinf Druckstufen
auszuschlielen, sollten die normierten Leckageratenmesswerte der Deckel gy, 1909 UM min-
destens zwei Zehnerpotenzen groBer als die stationdren Permeationsleckageraten qpeperm
sein. Der Stoffmengenanteil y,, von Helium im befillen Prifmuster betrdgt mindestens ca.
10 %. Er ist fur die Druckstufe 100 mbar am kleinsten, fiir die Druckstufe 500 mbar am hochs-
ten (siehe auch Abschnitt 4.3 sowie Tabellen A.28 bis A.30). Als Folge ist dann unter Berlick-
sichtigung von Gleichung (61) gewahrleistet, dass die gemessenen Leckageraten g, mindes-
tens eine Zehnerpotenz héher als die Permeationsleckageraten sind (Kriterium 1).

Fur alle Bauarten wird zudem die GroRenordnung der normierten Werte gy, 1009, in Bezug auf
die Nachweisgrenze qyw ¢ der jeweils eingesetzten Prifkammer betrachtet. Hierbei sollte der
Abstand mindestens eine Zehnerpotenz betragen. Unter Einbeziehung der eben geschilderten
Zusammenhange zwischen Stoffmengenanteil im Prifmuster y,, und den Leckageraten gy,
und qpe 1009 l8sst sich folglich nachweisen, dass alle Messwerte q;, oberhalb der zertifizierten
Nachweisgrenze liegen (Kriterium 2). Liegt ein Messwert g, unterhalb der Nachweisgrenze,
so bedeutet dies, dass der im Rahmen der jeweiligen Messung erfasste Helium-
Konzentrationsanstieg geringer ist als vom Hersteller des Heliumdetektors , T-Guard® garantiert
nachweisbar. In diesem Fall ist nicht auszuschlieRen, dass der Konzentrationsanstieg durch die
immanente Drift des Sensors und nicht durch eine Leckagerate hervorgerufen wird [152].

Als Kriterium 3 werden die Werte gy, 1009, Multipliziert mit dem minimalen Stoffmengenanteil
von 10 %, in Bezug auf die GréRenordnungen der Leckageratenbereiche der Stromungsregime
gemal Tabelle 2.4 eingeordnet. Als Regelfall wird zunachst angenommen, dass es sich auf-
grund der Versuchskonstellation (Uberdruckverfahren mit Strémung gegen atmospharischen
Druck) um Leckageraten im laminar-viskosen Strémungsregime handelt (Abschnitt 2.3.1).

AnschlieBend wird der Verlauf der Leckageraten gy, 1009 in Abhéngigkeit der Differenz der
Quadrate der Absolutdriicke p? — p? bewertet. Bei Vorliegen eines laminar-viskosen Stro-
mungsregimes besteht im Fall eines konstanten Leckquerschnitts theoretisch ein proportionaler
Zusammenhang zwischen diesen beiden GroRen (siehe Gleichung (10) und Abbildung 5.27)
(Kriterium 4). Eine Zusammenfassung der vier Kriterien ist in Tabelle 6.1 aufgefuhrt.

Tab. 6.1: Zusammenfassung der vier Analysekriterien fir die Deckelleckageraten fir alle Bauarten

Krit. | Forderung Falls Nein:

1 GHe,100% > 100 Gpe perm Oder ting ausrei- | Stéreinfluss durch Heliumpermeation ist
chend grof3 (gemaf Abschnitt 5.7) wahrscheinlich

2 Qre1009% > 10 - qywe Es existieren Messwerte qy. unterhalb

der zertifizierten Nachweisgrenze

3 0,1°que100% innerhalb des laminar- )

vikosen Strémungsregimes (Tabelle 2.4) Andere Stofftransporteffekte in Betracht
~ > ziehen
4 dre100%~(P1 — P2)
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In Tabelle 6.2 ist die Datenbasis aufgelistet, welche in einem ersten Schritt fiir alle Bauarten
gleichermallen anhand dieser vier Kriterien ausgewertet wird. In Tabelle 6.3 ist eine Zusam-
menfassung der Ergebnisse der Analyse der vier Kriterien pro Bauart aufgefuhrt.

Fir den Fall, dass auf Grundlage der Gesamtbetrachtung der vier Kritierien ein Hinweis darauf
besteht, dass neben einem laminar-viskosen Stromungsregime andere Stofftransporteffekte in
Betracht gezogen werden missen, erfolgt fiir die jeweilige Bauart zusatzlich die Auftragung der
gemessenen Leckageraten qy. (ohne Normierung auf 100 % Helium) nach Gleichung (64)
Uber der Helium-Partialdruckdifferenz p; . — p2 . innerhalb und aullerhalb des Prifmusters in
einem weiteren Diagramm (siehe exemplarisch Abbildung 6.3). Eine detaillierte Auflistung der
Werte befindet sich jeweils in einer Tabelle im Anhang (siehe beispielhaft Tabelle A.32). Fir die
betroffenen Bauarten wird nun zusatzlich eine Bewertung des Verlaufs der Leckageraten gy, in
Abhangigkeit der Helium-Partialdruckdifferenz vorgenommen. Bei Vorliegen eines molekularen
Stréomungsregimes oder eines nicht vernachlassigbaren Stéreinflusses durch Heliumpermeati-
on besteht theoretisch ein proportionaler Zusammenhang zwischen diesen beiden GroRen
(siehe Gleichung (11) und (22)). Abschliefend erfolgt flr jede Bauart eine Gesamtcharakteri-
sierung der Messergebnisse hinsichtlich der mutmallich vorliegenden Stofftransportvorgange.
Die Diskussionen dazu kénnen den Abschnitten 6.1.1 bis 6.1.3 entnommen werden.

Tab. 6.2: Ubersicht tiber die beurteilten Daten der Leckageratenmessung der Deckel fiir alle Bauarten

Bauart Heliumpermeation Kammer | qywg¢ QHe1009 [Pa m¥/s]
(Abschn. 5.7) (Abschn. | [Pa m3/s]
tind Aperm 4.6) (Tab. 4.3)
Verpackungsvolumen V,,,,, ~ 6 L
St-6L-Fass-1 Tab.5.13 | Tab. A28 | 3L 1,18-107 | Abb. 6.2 Tab. A.31
St-6L-Fass-2 Tab.5.13 | Tab. A28 | 3L 1,18-107 | Abb. 6.8 Tab. A.35
St-6L-Fass-3 Tab.5.13 | Tab. A28 | 3L 1,18-107 | Abb. 6.4 Tab. A.33
St-6L-Kan Tab.5.13 | Tab. A28 |40L 1,72:10% | Abb. 6.9 Tab. A.36
Ku-6L-Kan-1 Tab.5.13 | Tab. A28 |40L 1,72:10% | Abb.6.11 | Tab. A.37
Ku-6L-Kan-2 Tab.5.13 | Tab. A28 |40L 1,72-10% | Abb.6.12 | Tab. A.38
Verpackungsvolumen V,,,,, ~ 60 L
St-60L-Fass-1 Tab.5.13 | Tab. A29 | 3L 1,18-107 | Abb. 6.14 | Tab. A.39
St-60L-Fass-2, Tab.5.13 | Tab. A29 | 3L 1,18-107 | Abb.6.16 | Tab. A.41
G2"
St-60L-Fass-2, Tab.5.13 | Tab. A29 | 3L 1,18-107 | Abb. 6.18 | Tab. A.43
G3/4*
Ku-60L-Kan Tab.5.13 | Tab.A29 | 1L 6,04:10¢ | Abb.6.20 | Tab. A.45
Verpackungsvolumen V., ~ 220 L
St-220L-Fass, G2 | Tab.5.13 | Tab. A.30 | 3L 1,18:107 | Abb. 6.21 | Tab. A.46
St-220L-Fass, Tab.5.13 | Tab. A30 | 3L 1,18:107 | Abb. 6.23 | Tab. A.48
G3/4*
Ku-220L-Fass Tab.5.13 | Tab. A30 |16L 6,95-107 | Abb. 6.25 | Tab. A.50
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Tab. 6.3: Zusammenfassung der Ergebnisse der Analyse der vier Kriterien und optionale zusétzliche

Betrachtung der gemessenen Deckelleckageraten gy, pro Bauart

Bauart Krit. 1 Krit. 2 Krit. 3 Krit. 4 Zusatz: Zusatz:
QHe100% | 9He100% | 0.1 dHe100% | He [Pa mi/s] Que ~
> > fIHe,wo% ~ (P1,He —
100 - 10 - qnwe in lam. (p% — p%) pZ,He)
QHeperm Bereich
oder t;,q
grofR

Verpackungsvolumen V,,,,, ~ 6 L

St-6L- Ja Nein Nein Nein Abb. 6.3 | Tab. A.32 | Nein

Fass-1

St-6L- Siehe Bauart St-6L-Fass-1 Keine separate Darstellung

Fass-2

St-6L- Nein Ja Nein Nein Abb.6.5 | Tab.A.34 | Ja

Fass-3

St-6L- Ja Ja Ja Bedingt Nicht bewertet

Kan (erste 3

Stufen)

Ku-6L- Ja Ja Ja Nein Nicht bewertet

Kan-1

Ku-6L- Ja Ja Ja Nein Nicht bewertet

Kan-2

Verpackungsvolumen V,,,,, ~ 60 L

St-60L- Nein Nein Nein Nein Abb. 6.15 | Tab. A.40 | Nein

Fass-1

St-60L- Nein Nein Nein Nein Abb. 6.17 | Tab. A.42 | Nein

Fass-2

G2

St-60L- Nein Nein Nein Nein Abb. 6.19 | Tab. A.44 | Nein

Fass-2

G3/4

Ku-60L- | Ja Ja Ja Bedingt | Nicht bewertet

Kan (erste 4

Stufen)
Verpackungsvolumen V., ~ 220 L

St-220L- | Nein Nein Nein Nein Abb. 6.22 | Tab. A.47 | Nein

Fass G2*

St-220L- | Nein Nein Nein Nein Abb. 6.24 | Tab. A.49 | Nein

Fass

G3/4'

Ku-220L- | Nein Nein Nein Nein Abb. 6.26 | Tab. A.51 | Nein

Fass

128 BAM-Dissertationsreihe




6.1.1 Bauarten mit ca. 6 L Volumen
Stahlfass der Bauart St-6L-Fass-1

In Abbildung 6.2 wird zunachst die Auftragung der normierten Leckageraten des Deckels
Qre 1009 Uber der Differenz der Quadrate der Absolutdriicke p? — p2 vorgenommen.

Normierte Leckageraten des Deckels (100 % He)

1,066 Ot-6L-Fass-1 = normierte Leckagerate (100 % He)

E 1 A gemittelte Leckagerate (100 % He)
£ BOET4 garantierte Nachweisgrenze
= Ap = 100 mbar
a 8,0E-7 4 J  Ap =200 mbar Ap = 400 mbar
T 1 Ap = 300 mbar Ap = 500 mbar

S 7,0E-7 ~
o 6,0E-7 - T
@© ] [
© 5,0E-7 r
% -
m 4,0E-T+
o
,_, ]
L 3,0E-74 b A
g ] Ld 1
& 2,0E-7 =0
£ 1 ]
s 1,0E-7 n ﬂ l [] It
| ooy iy [ |

0,0 =

00 20E9 40E9 G6OES BOES 1,0E10 1.2E10 14E10
pi-p; [Pa’]
Abb. 6.2: Normierte Leckageraten des Deckels (100 % Helium), St-6L-Fass-1 [6] [65]
Die Analyse der vier Kriterien fur diese Bauart ergibt Folgendes (Tabelle 6.3):

Die berechneten maximalen stationdren Permeationsleckageraten dieser Bauart (je nach
Druckstufe zwischen etwa 4,5:10° Pa m®s und 2,1-10® Pa m?¥s, siehe Anhang, Tabelle A.28)
sind ein bis zwei Zehnerpotenzen geringer als die Leckageraten des Deckels gy, 1009 (Anhang,
Tabelle A.31). Die erste Forderung nach Kriterium 1 ist somit nicht erfillt. Der hohe Wert der
berechnete Induktionszeit t;,; von ca. 37 min (Tabelle 5.13) in Relation zum zeitlichen Ablauf
bei der Durchfiihrung der Prifung (Tabelle 5.14) Iasst jedoch einen Storeinfluss durch Helium-
permeation eher unwahrscheinlich erscheinen. Die Forderung gemaR Kriterium 1 wird daher
zusammengefasst als erflllt bewertet.

Bereits einige normierte Leckageraten gy, 1009, liegen unterhalb der berechneten Nachweis-
grenze des Versuchsaufbaus. Die Leckageraten qy. 1000, Weisen Uber alle finf Druckstufen
sehr geringe Werte zwischen 3,98:10% Pa m%/s bei Ap ~ 500 mbar bis maximal 5,66-107 Pa
m?3/s, ebenfalls bei Ap ~ 500 mbar, auf. Kriterium 2 ist somit nicht gewahrleistet.

Ein Vergleich der Werte 0,1 - gy, 1009 Mit den in Tabelle 2.4 gegebenen Gréfenordnungen der
Leckageratenbereiche der Stromungsregime zeigt, dass die Leckageraten sich nicht dem la-
minar-viskosen Strémungsregime (g > 10~7 Pa m®s) zuordnen lassen (Kriterium 3).

Eine Proportionalitat zwischen den Leckageraten que 1000 Und dem Uberdruck im Prifmuster
ist in der gewéhlten Auftragung p? — p# nicht erkennbar [6]. Die Leckageraten gy, 1009 Steigen
trotz Erhdhung des Uberdrucks im Priifmuster nicht an, wie es bei Vorliegen eines laminar-
viskosen Strémungsregimes zu erwarten ware. Die Forderung nach Kriterium 4 ist somit nicht
erfullt.
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Aufgrund der Analyse der vier Kriterien erfolgt fiir diese Bauart zusatzlich die Auftragung der
gemessenen Leckageraten gy, Uber der Helium-Partialdruckdifferenz p; 5. — p, g (Abbildung
6.3).

Gemessene Leckageraten des Deckels
3,0E-7 St-6L-Fass-1 = gemessene Leckagerate
A gemittelte Leckagerate
- garantierte Nachweisgrenze

N
4]
n
~
!

@
”
=
© Ap = 500 mbar
& -

o

=~ 7] Ap = 100 mbar Ap = 300 mbar T
g 2081 Ap =200 mbar Ap = 400 mbar '
B .
S 1,567
g
£ I
o 1,0E-7 F 3
Q I
@ [
@
@ 5,0E-8
=
) E
° o

0'0 Ll M 1 T T M I M T 1 N 1 M T 1 M 1
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PPz e [mbar]

Abb. 6.3: Gemessene Leckageraten des Deckels, St-6L-Fass-1 [6]

Durch diese Art der Auftragung bestatigt sich als Folge des nicht erflllten Kriteriums 2 der
Sachverhalt, dass die liberwiegende Anzahl der Messwerte qy,. sich unterhalb der Nachweis-
grenze bewegt.

Die maximalen stationaren Permeationsleckageraten qye pern fur diese Bauart (Anhang, Tabel-
le A.28) betragen pro Druckstufe nur etwa 20 % der gemittelten Leckageraten gy, (Anhang,
Tabelle A.32). [6]

Fir die ersten drei Druckstufen ist eine annahernd proportionale Abhangigkeit der gemittelten
Leckageraten gy, von der Helium-Partialdruckdifferenz p, y. — p, y. €rkennbar. Da der Effekt
der Heliumpermeation aufgrund einer Induktionszeit von ca. 37 min als vernachlassigbar ein-
gestuft werden kann (Kriterium 1), kdme als Ursache theoretisch auch das Vorliegen eines mo-
lekularen Strémungsregimes in Frage. Die GroRenordnung der gemessenen Leckageraten
wirde das nicht ausschlieRen. Fir die Druckstufen 400 mbar und 500 mbar liegen jedoch die
Leckageraten qy. niedriger als erwartet. Die Ursache kann theoretisch in einer nicht konstan-
ten Leckgeometrie begrindet sein. Gemal [77] ist die Voraussetzung geometrisch stabiler
Lecks oftmals nicht gegeben. Formanderungen kénnen daher dazu fiihren, dass bei Druckstei-
gerungen die Dichtwirkung vermindert oder verstarkt wird. Eine konstante Leckgeometrie ist
jedoch die Grundvoraussetzung flr einen proportionalen Zusammenhang zwischen gy, und
P1e — P2,ne 98Mak der Theorie nach Gleichung (11). In vorliegendem Fall kénnte sich bei ho-
heren Uberdriicken aufgrund einer stérkeren Anpressung des Dichtrings der Leckspalt verklei-
nern. Da die Leckageraten gy, fur die Druckstufen 400 mbar und 500 mbar bei ansteigendem
Potential p; yo — p2ne Nicht groRer werden, wiirde dies darauf schlieen lassen, dass sich im
vorliegenden Fall die Dichtwirkung verbessert. Beim Testleck in Form der Glaskapillare (Ab-
schnitt 5.6.2) konnte hingegen von einer annahernd konstanten sowie von den Dimensionen
bekannten Leckgeometrie ausgegangen werden, wodurch der proportionale Zusammenhang
Qre00% ~ PE — p% gemaR der Theorie fiir die laminar-viskose Stromung gut sichtbar war.
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Zusammenfassend lasst sich fir die Deckelleckageraten der Bauart St-6L-Fass-1 festhalten,
dass diese aufgrund der Lage der Messwerte unterhalb der garantierten Nachweisgrenze nicht
abgesichert sind und sich nicht eindeutig einem bestimmten Stofftransportmechanismus zuord-
nen lassen.

Stahlfass der Bauart St-6L-Fass-3

In Abbildung 6.4 sind die normierten Leckageraten des Deckels gy, 1000, der Bauart St-6L-
Fass-3 Uiber der Differenz der Quadrate der Absolutdriicke p? — p? dargestellt.

Normierte Leckageraten des Deckels (100 % He)
St-6L-Fass-3

Ap = 100 mbar Ap = 300 mbar Ap = 500 mbar
9E-6 Ap = 200 mbar Ap = 400 mbar

1E-5+

BE-6

7E-B

[Pa mi/s]

%

100

BE-6
5E-6

4E-6 -

366 4 = normierte Leckagerate (100 % He)
J A gemittelte Leckagerate (100 % He)
2E-6 ——— garantierte Nachweisgrenze

1E-6

normierte Leckagerate q,,,

0

T T T T T T ¥ T T T T T T T !
0,0 20E9 40E9 60E9 B80E9 1,0E10 1,2E10 14E10
pi-p; [Pa’]
Abb. 6.4: Normierte Leckageraten des Deckels (100 % Helium), St-6L-Fass-3 [6] [65]

Die berechneten maximalen stationdren Permeationsleckageraten dieser Bauart liegen je nach
Druckstufe zwischen etwa 2,6:107 Pa-m®s und 1,3:10®¢ Pa-m®/s (Anhang, Tabelle A.28). Sie
sind nur etwa eine Zehnerpotenz geringer als die Leckageraten des Deckels gy, 1909, (Anhang,
Tabelle A.33). Die erste Forderung nach Kriterium 1 ist somit nicht erfillt. Die berechnete In-
duktionszeit betragt nur ca. 3 min (Tabelle 5.13). Daher kann bei dieser Bauart der Storeinfluss
durch Heliumpermeation nicht vernachlassigt werden. [65]

Die normierten Leckageraten gy 1009 liegen zwischen 4,85-106 Pa m¥s bei Ap ~ 100 mbar
und 8,35-10-6 Pa m®/s bei Ap ~ 500 mbar und befinden sich damit alle mehr als eine Zehnerpo-
tenz oberhalb der berechneten Nachweisgrenze des Versuchsaufbaus (Kriterium 2).

Die Werte 0,1 qge 1009 lassen sich nicht eindeutig dem laminar-viskosen Strémungsregime
zuordnen (Kriterium 3). GemaR der Ubersicht in Tabelle 2.4 wére zumindest mit dem Auftreten
von Ubergangsstrémung zu rechnen.

Eine Proportionalitat zwischen den Leckageraten gy 100y, Und dem Term p? — pZ ist nicht er-
kennbar. Insgesamt betrachtet liegt das Niveau der Leckageraten uber alle fiinf Druckstufen in
einer vergleichbaren GréRenordnung. [65] [6]

Auch fir diese Bauart wird aufgrund der Analyse der vier Kriterien die Auftragung der gemes-
senen Leckageraten qy, Uber der Differenz der Helium-Partialdriicke p; 5o — py y VOrgenom-
men (Abbildung 6.5).
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Gemessene Leckageraten des Deckels
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Abb. 6.5: Gemessene Leckageraten des Deckels, St-6L-Fass-3 [6]

Bei dieser Art der Auftragung ergibt sich Uber alle Druckstufen ein annahernd proportionaler
Zusammenhang zwischen den Leckageraten gy, und der Helium-Partialdruckdifferenz. Diese
Abhangigkeit besteht theoretisch sowohl bei der Heliumpermeation als auch bei Vorliegen ei-
nes molekularen Strémungsregimes. Die maximalen stationdren Permeationsleckageraten
Que,perm fUr diese Bauart (Anhang, Tabelle A.28) betragen pro Druckstufe jedoch nur etwa
50 % der gemittelten Leckageraten gy, (Anhang, Tabelle A.34). Daher kann nicht der gesamte
Betrag von qy,. durch den Effekt der Permeation erklart werden. Die zweite Moglichkeit kann im
Vorliegen von molekularer Strémung liegen. Da im vorliegenden Fall mit einer Stromung gegen
Atmosphéarendruck gearbeitet wird, wiirde dies theoretisch sehr kleine Leckdurchmesser be-
deuten (fir Helium unter atmospharischen Bedingungen in einem Einzelleck etwa 0,18 um,
siehe Abschnitt 2.3.1). Bei Existenz mehrerer paralleler Leckkanéle im Bereich des Umfangs
der Dichtung waren die betreffenden Querschnitte noch niedriger. [6]

Im vorliegenden Fall ist bei dieser Bauart eine eindeutige Zuordnung (Heliumstrémung oder
Heliumpermeation) nicht mdglich. Denkbar ist auch eine Uberlagerung beider Effekte. Unab-
hangig vom Transportmechanismus werden jedoch im Rahmen eines konservativen Ansatzes
die ermittelten Leckageraten als stromungsbedingte Leckageraten interpretiert. [6]

Die Bauart St-6L-Fass-3 verfligt Uber einen Crimp-Verschluss (siehe Tabelle 4.2). Mit Hilfe ei-
ner Crimp-Zange wird der dulRere Deckelbereich plastisch deformiert und somit verschlossen.
Abbildung 6.6 (a) zeigt die Crimp-Zange, die aus mehreren Segmenten besteht. Hierdurch ent-
stehen beim VerschlieRen Stromungskandle am gesamten Umfang des Deckels. Abbildung
6.6 (b) zeigt einen der durch plastische Deformation verschlossenen Crimp-Verschlisse. Die
entstandenen Strémungskanale sind durch rote Kreise markiert. Die Bildung solcher Kanale
kann beim Gebrauch des Crimp-Werkzeugs nicht beeinflusst oder verhindert werden. Es kann
nicht ausgeschlossen werden, dass beim VerschlieRen eines jeden Priufmusters stets anders
geformte Kanale in dessen Deckel entstehen. [65]
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(a) Crimp-Zange (b) Verschlossener Crimp-Verschluss

Abb. 6.6: VerschlieBen der Bauart St-6L-Fass-3 [65]

Vergleich der Bauart St-6L-Fass-3 mit der Bauart St-6L-Fass-1

Fur eine bessere Vergleichbarkeit der Grolkenordnung der Deckelleckageraten der Bauart
St-6L-Fass-1 und St-6L-Fass-3 sind diese in einem gemeinsamen Diagramm aufgetragen (Ab-
bildung 6.7). Die gemittelten Leckageraten Gy, 1000, des Deckels der Bauart St-6L-Fass-3 sind
pro Druckstufe mehr als eine Zehnerpotenz grofier. Die Deckelbauart hat einen maRgeblichen
Einfluss auf die GréRenordnung der Leckageraten gy, 1909,- Wahrend die Bauart St-6L-Fass-1
Uber einen Schraubverschluss mit O-Ring als Abdichtung verfligt, besitzt der Crimp-Verschluss
der Bauart St-6L-Fass-3 keinen Dichtring, sondern wird durch plastische Deformation ver-
schlossen. Die Dichteigenschaften des Deckels mit Gewinde und O-Ring sind deutlich besser
als die des Crimp-Verschlusses. [65]

Vergleich der Leckageraten des Deckels (100 % He)
St-6L-Fass-1 und St-6L-Fass-3

1E-5 3 ‘
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; 1 T .
. 1

= normierte Leckagerate (100 % He)
A gemittelte Leckagerate (100 % He)
garantierte Nachweisgrenze
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8 Bl 2L
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normierte Leckagerate q,,, ., ., [Pa m?/s]
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T T T T T T d T T T T T T T '
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Abb. 6.7: Vergleich der normierten Leckageraten des Deckels (100 % Helium), St-6L-Fass-1 und St-6L-
Fass-3
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Stahlfass der Bauart St-6L-Fass-2

Die guten Dichteigenschaften eines Stahl-Schraubverschlusses mit Gewinde und O-Ring wer-
den durch die Messung der Leckageraten gy, 1009, des Verschlusses der Bauart St-6L-Fass-2
bestéatigt, welche in Abbildung 6.8 Uber der Differenz der Quadrate der Absolutdriicke p? — p2
dargestellt sind.

Normierte Leckageraten des Deckels (100 % He)
_ St-6L-Fass-2 = normierte Leckagerate (100 % He)

= 12k ) A gemittelte Leckagerate (100 % He)
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o
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Abb. 6.8: Normierte Leckageraten des Deckels (100 % Helium), St-6L-Fass-2 [65]

Die normierten Leckageraten des Verschlusses sind Uber alle Druckstufen sehr gering und
betragen minimal 3,59-10% Pa m3s bei Ap ~ 300 mbar und maximal 8,75:107 Pa m%/s bei
Ap =~ 500 mbar (Anhang, Tabelle A.35). Sie ahneln quantitativ den normierten Leckageraten
des Deckels der Bauart St-6L-Fass-1, da dieselbe Verschlussbauart verwendet wird. Die Mit-
telwerte gy, 1009, liegen fir alle Druckstufen in einer vergleichbaren GroRenordnung.

Die Analyse der vier Kriterien liefert analoge Erkenntnisse wie bei der Bauart St-6L-Fass-1. Es
wird daher auf die detaillierte Diskussion bei dieser Bauart verwiesen (siehe Tabelle 6.3). Auf
eine separate Darstellung der normierten Leckageraten gy, wird fiir die Bauart St-6L-Fass-2
verzichtet.

Feinstblechkanister der Bauart St-6L-Kan

Abbildung 6.9 zeigt die normierten Leckageraten des Deckels gy, 1999, der Bauart St-6L-Kan
Uber der Differenz der Quadrate der Absolutdriicke p? — p3. Die berechnete garantierte Nach-
weisgrenze des Versuchsaufbaus unter Verwendung der 40 L-Akkumulationskammer betragt
1,72:10% Pa m¥/s (Tabelle 6.2).
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Normierte Leckageraten des Deckels (100 % He)
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Abb. 6.9: Normierte Leckageraten des Deckels (100 % Helium), St-6L-Kan [6] [65]

Die maximalen stationdren Permeationsleckageraten dieser Bauart liegen zwischen 1,7:107
Pa-m®/s und 6,9-107 Pa-m3/s (Anhang, Tabelle A.28). Sie sind zwei bis drei Zehnerpotenzen
geringer als die Leckageraten des Deckels gy, 1009, dieser Bauart (Anhang, Tabelle A.36). Da-
her ist ein Stéreinfluss durch Heliumpermeation im Hinblick auf die GréRenordnung der Lecka-
geraten vernachlassigbar, auch wenn die berechnete Induktionszeit mit ca. 3 min vergleichs-
weise gering ist (siehe Tabelle 5.13) [65]. Kriterium 1 wird daher zusammengefasst als zutref-
fend bewertet.

Die normierten Leckageraten qy, 1009 liegen mindestens eine Zehnerpotenz oberhalb der be-
rechneten Nachweisgrenze des Versuchsaufbaus. Die Leckageraten gy, 1009, betragen minimal
1,22:105 Pa m¥/s bei Ap ~ 500 mbar und maximal 6,1-10* Pa m3/s bei Ap ~ 400 mbar. Die
Forderung nach Kriterium 2 ist erfiillt.

Die GroRkenordnung der Leckageraten 0,1-qp, 1009, lasst darauf schlieRen, dass laminar-
viskoses Stromungsregime vorherrscht (Kriterium 3). [65] [6]

Der Verlauf der Leckageraten que 1000 z€igt zundchst eine Abhéngigkeit vom Term p? — p2.
Die Mittelwerte der Leckageraten Gy, 1009 Steigen zwischen den Druckstufen Ap ~ 100 mbar
und Ap =~ 300 mbar annahernd proportional an. Auch dies spricht dafir, dass es sich um eine
laminare Stromung handelt. Bei der Druckstufe Ap ~ 400 mbar kommt es zu einer sehr starken
Streuung der Leckageraten. Einige Messwerte sind etwa um den Faktor 10 hoher als die
Messwerte der bisherigen Druckstufen. Andere Messwerte hingegen sind sogar geringer als
bei Ap =~ 200 mbar. Dieses Verhalten ist auf eine starke plastische Verformung des Oberbo-
dens der Prifmuster durch die Heliumbefillung zuriickzufiihren, die bei den vorangegangenen
Druckstufen noch nicht eintritt. Abbildung 6.10 zeigt exemplarisch die Deformation des
Oberbodens nach der Heliumbeftllung bei der Druckstufe Ap ~ 400 mbar. Durch die plastische
Deformation des Oberbodens im Rahmen der Beflllung kann die korrekte Position des Ein-
driickdeckels und damit dessen Dichtwirkung beeintrachtigt werden. Es koénnen sowohl groRe-
re als auch kleinere Stromungslecks entstehen als bei den Druckstufen Ap ~ 100 mbar bis
Ap = 300 mbar. Da die Auspragung der Deformation und somit die Geometrie der Leckkanale
bei jedem Prufmuster geringfiigig anders ausfallt, streuen die Messwerte bei den Druckstufen
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Ap > 300 mbar starker. Beim Prifiuiberdruck Ap ~ 500 mbar liegt der Mittelwert der Leckagera-
ten qye 10009, Wieder tiefer. Bei diesem Druckniveau erreicht die Verpackung eine gleichméRige-
re, rundere Form, so dass die Dichtwirkung des Deckels wieder besser wird. [65] [6]

Mit der Einschrankung, dass nicht von einer konstanten Leckgeometrie fiir die Druckstufen Ap
> 300 mbar ausgegangen werden kann, wird das Kriterium 4 als bedingt zutreffend bewertet.

Aufgrund des Gesamtbildes der Analyse der vier Kriterien ist bei dieser Bauart nicht davon
auszugehen, dass zusatzlich zur laminar-vikosen Stromung weitere Stofftransportmechanis-
men einen relevanten Einfluss haben. Eine separate Darstellung der normierten Leckageraten
qye Wird daher nicht vorgenommen.

Der Deckel der Bauart St-6L-Kan verfugt Uber schlechtere Dichteigenschaften als die Deckel
der Bauarten St-6L-Fass-1, St-6L-Fass-2 und St-6L-Fass-3. Die Leckageraten des Deckels
Qre 1009 der Bauart St-6L-Kan sind bereits bei den Druckstufen Ap =~ 100 mbar bis Ap ~ 300
mbar etwa eine Zehnerpotenz hoher als die der bisher untersuchten Bauarten. Im Vergleich mit
den zuvor betrachteten Bauarten liegen die Leckageraten gy, 1009, bei den Druckstufen Ap ~
400 mbar und Ap =~ 500 mbar eine bis drei Zehnerpotenzen hoher. [65]

Abb. 6.10: Deformation des Oberbodens bei Uberdriicken > 300 mbar, St-6L-Kan [6] [65]
Kunststoffkanister der Bauart Ku-6L-Kan-1

In Abbildung 6.11 sind die normierten Leckageraten des Deckels gy, 1009, der Bauart Ku-6L-
Kan-1 tber der Differenz der Quadrate der Absolutdriicke p? — p2 aufgetragen.
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Normierte Leckageraten des Deckels (100 % He)
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Abb. 6.11: Normierte Leckageraten des Deckels (100 % Helium), Ku-6L-Kan-1 [6] [65]

Die berechneten maximalen Permeationsleckageraten (Anhang, Tabelle A.28) dieser Bauart
sind drei Zehnerpotenzen niedriger als die Leckageraten des Deckels gy, 1909, (Anhang, Tabel-
le A.37). Die berechnete Induktionszeit betragt ca. 25 min (Tabelle 5.13). Somit ist eine ausrei-
chend groRe Zeitdifferenz zwischen dem Ende der Messung und einsetzender Heliumpermea-
tion gewahrleistet. Bei dieser Bauart kann daher ein Storeinfluss durch Heliumpermeation ver-
nachlassigt werden (Kriterium 1). [65]

Die Leckageraten weisen Werte zwischen 1,18:10-% Pa m?s bei der Druckstufe Ap =~ 200 mbar
und 9,48-10-5 Pa m?¥s bei Ap ~ 500 mbar auf. Sie liegen damit etwa eine Zehnerpotenz ober-
halb der berechneten garantierten Nachweisgrenze des Versuchsaufbaus unter Verwendung
der 40 L-Akkumulationskammer (1,72:10¢ Pa m3/s, Tabelle 6.2) (Kriterium 2).

Die Werte 0,1 - gy, 1000, Weisen auf ein vorherrschendes laminar-viskoses Stromungsregime hin
(Kriterium 3).

In Bezug auf den Gesamtverlauf steigen die Leckageraten gy, 1009, tendenziell mit dem Term
p? — p2. Ein eindeutig proportionaler Zusammenhang liegt jedoch nicht vor (Kriterium 4) [65]
[6]. Die relativ starke Streuung pro Druckstufe kénnte ein Indiz dafiir sein, dass die Geometrie
der inneren Leckkanale pro Prifmuster sehr unterschiedlich ist.

Auf Basis der Auswertung der vier Kriterien wird fiir diese Bauart keine Auftragung der gemes-
senen Leckageraten qy, Uber der Helium-Partialdruckdifferenz p, y, — p, . Vorgenommen, da
der Einfluss anderer Stofftransportmechanismen als vernachlassigbar angesehen werden
kann.

Kunststoffkanister der Bauart Ku-6L-Kan-2

Abbildung 6.12 illustriert die normierten Leckageraten des Deckels gy, 1999, der Bauart Ku-6L-
Kan-2 Uber der Differenz der Quadrate der Absolutdriicke p? — pZ. Fiir eine bessere Vergleich-
barkeit mit der GroRenordnung der Leckageraten der Bauart Ku-6L-Kan-1 (Abbildung 6.11) ist
eine blaue Hilfslinie bei 1,0-10 Pa m%/s eingefligt.
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Normierte Leckageraten des Deckels (100 % He)
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Abb. 6.12: Normierte Leckageraten des Deckels (100 % Helium), Ku-6L-Kan-2 [6] [65]

Die berechneten maximalen Permeationsleckageraten (Anhang, Tabelle A.28) sind im Ver-
gleich mit den Leckageraten des Deckels qy, 1009, dieser Bauart (Anhang, Tabelle A.38) vier
bis finf Zehnerpotenzen niedriger. Die berechnete Induktionszeit betragt ca. 25 min (Tabelle
5.13). Daher kann ein Stéreinfluss durch Heliumpermeation bei dieser Bauart ausgeschlossen
werden (Kriterium 1). [65]

Die minimale Leckagerate betragt 1,53-10* Pa m*/s bei Ap ~ 100 mbar, die maximale Lecka-
gerate 3,80-102 Pa m?*s bei Ap ~ 400 mbar. Alle normierten Leckageraten gy, 1009, liegen
mehr als zwei Zehnerportenzen oberhalb der berechneten Nachweisgrenze des Versuchsauf-
baus (1,72:10 Pa m¥/s, Tabelle 6.2) (Kriterium 2).

Die Werte 0,1 qye 1009 befinden sich im Bereich eines dominierenden laminar-viskosen Stré-
mungsregimes (Kriterium 3).

Der qualitative Verlauf der Leckageraten gy, 1009 in Abhangigkeit vom Term p? — pZ ist &hnlich
wie bei der Bauart St-6L-Kan, jedoch auf einem héheren Niveau. Bei den Druckstufen Ap =~
400 mbar und Ap = 500 mbar kommt es zu einer sehr starken Streuung der normierten Lecka-
geraten. Der Maximalwert der Leckageraten gy, 1009, ist mit einem Pfeil angedeutet, um die
Skalierung der y-Achse nicht zu beeinflussen. [65] [6]

Tendenziell steigen die Leckageraten qe 1000, Mit dem Term p? — p2 an, wobei ein eindeutig
proportionaler Zusammenhang nicht erkennbar ist (Kriterium 4).

Auf Grundlage der Gesamtbetrachtung der vier Kritierien wird keine zusatzliche Betrachtung
der gemessenen Leckageraten qy. vorgenommen, da kein Hinweis darauf besteht, dass zu-
satzlich zum vorherrschenden laminar-viskosen Stromungsregime andere Stofftransporteffeke
eine Rolle spielen.

Das Gesamtniveau der Leckagerate qy. 100y, der Bauart Ku-6L-Kan-2 ist héher als bei der
Bauart Ku-6L-Kan-1, die Uber denselben Verschlusstyp verfligt (Abbildungen 6.11 und 6.12).
Dies ist darauf zuriickzufiihren, dass bei 51 % der Prifmuster der Bauart Ku-6L-Kan-2 (53 ge-
zahlte Exemplare) ein oder mehrere der folgenden drei Schadigungsmuster vorliegen: [6] [65]
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- Keine Konzentrizitat zwischen Dichtring und Gewindeschaft
- Riefen im Dichtring
- Grat an Gewindeschaft in Kombination mit ausgefranstem Dichtring

Liegt keine Konzentrizitat zwischen Dichtring und Gewindeschaft vor, so fihrt dies zu einem
merklichen Spiel zwischen dem AuRengewinde der Verpackung und dem Innengewinde des
Deckels, wodurch Leckkanale entstehen kdnnen. Abbildung 6.13 (a) zeigt einen Deckel der
Bauart Ku-6L-Kan-2. Auf dem Dichtring ist der Abdruck des Gewindeschaftes zu erkennen. Ein
roter Kreis markiert die Stelle, an der sichtbar ist, dass keine Konzentrizitdt zwischen diesen
beiden Bauteilen vorliegt. [65]

Riefen im Dichtring entstehen vermutlich dadurch, dass wahrend des VerschlieRens der Dicht-
ring durch das Anzugsdrehmoment tordiert wird. Die Haftreibung des Gewindeschaftes ist gro-
Rer als die des Deckels. Dadurch dreht sich der Dichtring wahrend des VerschlieRens nicht
mehr mit dem Deckel mit, sondern haftet am Gewindeschaft und wird durch die Rotation des
Deckels tordiert. Die so entstandenen Riefen bilden Stromungskanale (Abbildung 6.13 (b)), die
zu erhohten Deckelleckageraten fiihren. [65]

Die ausgefransten Dichtringe entstehen durch einen abstehenden Grat am Gewindeschaft
wahrend des Verschlielens. Abbildung 6.13 (c) zeigt einen solchen Grat, Abbildung 6.13 (d)
den daraus resultierenden ausgefransten Dichtring.

(a) Keine Konzentrizitat zwischen Dichtring und (b) Riefen im Dichtring
Gewindeschaft

(c) Grat am Gewindeschaft (d) Ausgefranster Dichtring

Abb. 6.13: Schadigungsmuster an der Bauart Ku-6L-Kan-2 [6] [65]
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Die beschriebenen Schadigungsmuster der Bauart Ku-6L-Kan-2 wirken sich bei den Druckstu-
fen Ap =~ 400 mbar und Ap ~ 500 mbar starker aus, wie die starke Streuung der Messwerte
zeigt. Sie fuhren im Vergleich zur Bauart Ku-6L-Kan-1 zu wesentlich hdheren Deckelleckagera-
ten que100%- Die y-Skala in Abbildung 6.11 (Ku-6L-Kan-1) reicht bis 1,0-10* Pa m*/s. In Abbil-
dung 6.12 (Ku-6L-Kan-2) ist eine blau gestrichelte Hilfslinie bei 1,010 Pa m®/s, dem zehnfa-
chen Wert, dargestellt. Dadurch wird der Anstieg der Leckageraten der Bauart Ku-6L-Kan-2 um
ein bis zwei Zehnerpotenzen ab Uberdriicken von mehr als 300 mbar im Vergleich zu den De-
ckelleckageraten der Bauart Ku-6L-Kan-1 sichtbar. Das Prufmuster, bei dem die maximale Le-
ckagerate von 3,80:102 Pa m®/s gemessen wird, weist eine starke Riefenbildung im Dichtring
auf. Ebenfalls besteht keine Konzentrizitdt zwischen Dichtring und Gewindeschaft der Gefahr-
gutverpackung. [65] [6]

Zusammenfassung Bauarten mit 6 L

Die normierten Deckelleckageraten gy, 1009, der sechs Bauarten zeigen im Uberdruckbereich
Ap =~ 100 mbar bis Ap = 500 mbar bei den Bauarten mit ca. 6 L Volumen einen Unterschied
von mehreren Grofkenordnungen [65] [6]. Die Stahlfasser mit Schraubverschluss (Bauarten St-
6L-Fass-1 und St-6L-Fass-2) weisen die kleinsten Deckelleckageraten auf. Diese liegen in der
GroRenordnung von etwa 107 Pa m®s (Abbildung 6.2 und 6.8). Die gemessenen Leckageraten
sind so gering, dass die Nachweisgrenze des gewahlten Versuchsaufbaus erreicht ist. Beim
Stahlfass mit Crimpverschluss (Bauart St-6L-Fass-3) hingegen sind die Leckageraten um mehr
als eine Zehnerpotenz hoher (Abbildung 6.4), die Dichteigenschaften dieses Verschlusstyps
sind deutlich schlechter. Der Eindriickdeckel des Feinstblechkanisters der Bauart St-6L-Kan
verflgt Giber Leckageraten im Bereich zwischen 105 Pa m3¥s und knapp 10 Pa m®s (Abbil-
dung 6.9). Durch die starke plastische Deformation des Priufmusters durch die Heliumbefillung
kann fir diese Bauart davon ausgegangen werden, dass die Stromungskanéle sich in Abhan-
gigkeit von den Druckstufen verandern und keine konstante Leckgeometrie vorliegt.

Die gréfiten Deckelleckageraten besitzt der Kunststoffkanister Ku-6L-Kan-2. Diese liegen im
Bereich von etwa 1,5:10% Pa m®/s bis Gber 10 Pa m3/s (Abbildung 6.12). Die Deckelbauart
besitzt einen mafRgeblichen Einfluss auf die Leckagerate. Daneben hat auch die Fertigungsgu-
te des Verschlusses einen Einfluss. Dies wird durch Vergleich der Deckelleckageraten der
Bauarten Ku-6L-Kan-2 und Ku-6L-Kan-1 gezeigt, die beide Uber Kunststoff-
Schraubverschlisse verfugen. Die Deckelleckageraten der Bauart Ku-6L-Kan-1 liegen lediglich
im Bereich von etwa 10 Pa m®/s bis maximal 10 Pa m?®s (Abbildung 6.11). Die Leckageraten
der Bauart Ku-6L-Kan-2 liegen mindestens um eine Zehnerpotenz hoher, da bei ihren Ver-
schlissen bestimmte Schadigungsmuster vorliegen. [6] [65]

Bei drei der sechs untersuchten Bauarten ist das Vorliegen eines rein laminar-viskosen Stro-
mungsregimes nicht sichergestellt. Eine Uberlagerung mit molekularer Strémung oder mit Stor-
effekten aufgrund von Heliumpermeation kann nicht ausgeschlossen werden. Bei den Ver-
schlissen der untersuchten Gefahrgutverpackungen kann im Vergleich zum Testleck (Ab-
schnitt 5.6.2) nicht von einer konstanten Leckgeometrie ausgegangen werden. Dies ist eine
mogliche Erklarung dafir, dass bei den UGbrigen drei Bauarten eine proportionale Abhangigkeit
der normierten Deckelleckageraten gy, 1009 in Abhéngigkeit von der Differenz der Quadrate
der Absolutdriicke p? — p? nur bedingt (Bauart St-6L-Kan) sichtbar ist. Auch ist davon auszu-
gehen, dass die gemessene Gesamtleckagerate des Verschlusses (partielle Prifung nach Ab-
schnitt 2.5.1 b)) sich aus den Leckageraten mehrer kleinerer Einzellecks zusammensetzt, in
denen das Vorliegen laminar-viskoser Stromung unter Umstanden nicht gegeben ist.
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6.1.2 Bauarten mit ca. 60 L Volumen
Stahlfass der Bauart St-60L-Fass-1 (G2““-Verschluss)

Abbildung 6.14 bildet die normierten Leckageraten des Deckels gy, 1009, der Bauart St-60L-
Fass-1 Uiber der Differenz der Quadrate der Absolutdriicke p? — pZ ab.
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Abb. 6.14: Normierte Leckageraten des Deckels (100 % Helium), St-60L-Fass-1

Die maximalen stationdren Permeationsleckageraten dieser Bauart (Anhang, Tabelle A.29)
liegen zwischen etwa 1,6:10% Pa m®s und 8,5:10% Pa m®s und bewegen sich damit zum Teil
in einer ahnlichen GréRenordnung wie die Leckageraten des Deckels gy, 1009, (Anhang, Tabel-
le A.39). Die erste Forderung nach Kriterium 1 ist nicht erfillt. Die Induktionszeit des Dichtrings
ting dieser Bauart von ca. 14 min (siehe Tabelle 5.13) ist kirzer als bei den O-Ringen der 6 L-
Bauarten St-6L-Fass-1 und St-6L-Fass-2. Grund daflr ist der andere Werkstoff (EPDM anstelle
LDPE) und die andere Form (quadratischer Querschnitt anstelle O-Ring). Insgesamt wird somit
Kriterium 1 als nicht zutreffend bewertet.

Die normierten Leckageraten gy, 1009 liegen zwischen ca. 3,810 Pa m¥s bei Ap ~ 300 mbar
und ca. 7,88:107 Pa m®/s bei Ap ~ 400 mbar und befinden sich somit bereits zum Teil unter-
halb der berechneten Nachweisgrenze des Versuchsaufbaus unter Verwendung der 3 L-
Akkumulationskammer (1,18:107 Pa m%/s, siehe Tabelle 6.2) (Kriterium 2). Sie dhneln von der
GréRenordung den normierten Leckageraten der Deckel der Bauarten St-6L-Fass-1 und St-6L-
Fass-2 (Abbildung 6.2 und 6.8), auch wenn diese Uber einen anders geformten Dichtring verfu-
gen.

Die Werte 0,1 qye 1009 l@ssen sich nicht dem laminar-viskosen Stromungsregime zuordnen
(Kriterium 3).

Wie bereits bei den Schraubverschlissen der Stahlfasser mit einem Volumen von 6 L liegt kei-
ne Proportionalitdt zwischen den Leckageraten que 1009, Und dem Term p? — p2 vor (Kriterium
4).
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Anhand der Auswertung der der vier Kriterien erfolgt daher zusatzlich die Auftragung der ge-
messenen Leckageraten g, Uber der Helium-Partialdruckdifferenz p; . — p, ye (Abbildung
6.15).
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Abb. 6.15: Gemessene Leckageraten des Deckels, St-60L-Fass-1

Aus dieser Auftragung ist ersichtlich, dass die iberwiegende Anzahl der gemessenen Leckage-
raten qy. sich unterhalb der berechneten garantierten Nachweisgrenze unter Verwendung der
3 L-Akkumulationskammer befindet. Eine klare Abhangigkeit der gemessenen Leckageraten
que Von der Partialdruckdifferenz p; y, — po ye ist nicht zu erkennen.

Zusammengefasst gilt fur die Deckelleckageraten der Bauart St-60L-Fass-1 wie bereits fir die
bisher untersuchten Stahl-Schraubverschliisse, dass diese aufgrund der Lage der Messwerte
unterhalb der garantierten Nachweisgrenze nicht abgesichert sind und dass eine eindeutige
Zuordnung zu einem bestimmten Stofftransportphanomen nicht vorgenommen werden kann.

Stahlfass der Bauart St-60L-Fass-2 (G2““-Verschluss)

Abbildung 6.16 zeigt die normierten Leckageraten des Deckels qy, 100y, der Bauart St-60L-
Fass-2 (G2“-Verschluss) (iber der Differenz der Quadrate der Absolutdriicke p? — p3.
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Abb. 6.16: Normierte Leckageraten des Deckels (100 % Helium), St-60L-Fass-2 (G2"“-Verschluss)

Die maximalen stationaren Permeationsleckageraten des G2“-Verschlusses dieser Bauart
(Anhang, Tabelle A.29) sind nur etwa eine Zehnerpotenz geringer als die Leckageraten des
Deckels qye 1009 (Anhang, Tabelle A.41). Analog zur Bauart St-60L-Fass-1 betragt die berech-
nete Induktionszeit des Dichtrings t;,; nur ca. 14 min (Tabelle 5.13). Kriterium 1 ist auch bei
dieser Bauart nicht erfiillt.

Die Leckageraten qy. 1009 @hnen denen der G2“-Verschllisse der Bauarten St-6L-Fass-1, St-
6L-Fass-2 und St-60L-Fass-1. Sie liegen zwischen ca. 5,1-10 % Pa m®/s bei Ap ~ 500 mbar und
ca. 9,7-107 Pa m*/s bei Ap ~ 100 mbar und befinden sich somit zum Teil bereits unterhalb der
Nachweisgrenze. Ein Mindestabstand von einer Zehnerpotenz der Werte qy, 1009 zur Nach-
weisgrenze des Versuchsaufbaus (1,18-107 Pa m3/s, siehe Tabelle 6.2) liegt nicht vor (Kriteri-
um 2).

Auch bei dieser Bauart kdnnen die Werte 0,1-qp, 1009 Nicht in den Bereich des laminar-
viskosen Stromungsregimes eingeordnet werden (Kriterium 3).

Die normierten Leckageraten des Deckels (G2“-Verschluss) zeigen keine klare Abhangigkeit
vom Term p? — p2 (Kriterium 4).

In Abbildung 6.17 wird zusatzlich die Auftragung der gemessenen Leckageraten qy,. Uber der
Helium-Partialdruckdifferenz p; g, — p, ye Vorgenommen.

143



Gemessene Leckageraten des Deckels
St-60L-Fass-2 G2"

5,0E-7 ®m gemessene Leckagerate
A gemittelte Leckagerate
—— garantierte Nachweisgrenze

Ap = 100 mbar Ap = 300 mbar Ap = 500 mbar
Ap = 200 mbar Ap = 400 mbar

3,0E-7 }
1 L
2,0E-7 ] J
A

1,0E-7 4 T

4,0E-7 -

gemessene Leckagerate g, [Pa m¥s]

e
_p

0,0 T T T et 1
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550
P1He™Pa e [Pa]

Abb. 6.17: Gemessene Leckageraten des Deckels, St-60L-Fass-2 (G2“-Verschluss)

Dieser Auftragung kann wie erwartet entnommen werden, dass die meisten der gemessenen
Leckageraten gy, sich unterhalb der berechneten garantierten Nachweisgrenze unter Verwen-
dung der 3 L-Akkumulationskammer (1,18:107 Pa m%/s, sieche Tabelle 4.3) befinden. Eine klare
Abhangigkeit der gemessenen Leckageraten gy, von der Partialdruckdifferenz p; y. — py ge ist
nicht zu erkennen. Tendenziell steigen die Werte fir hdhere Druckstufen, wobei die Druckstufe
Ap =~ 300 mbar eine Ausnahme bildet.

Auch fiir diesen Stahl-Schraubverschluss folgt, dass die Deckelleckageraten aufgrund der Lage
der Messwerte unterhalb der garantierten Nachweisgrenze nicht abgesichert sind und dass
eine eindeutige Zuordnung zu einem bestimmten Stofftransportphanomen nicht vorgenommen
werden kann.

Stahlfass der Bauart St-60L-Fass-2 (G3/4‘“-Verschluss)

In Abbildung 6.18 sind die normierten Leckageraten des Deckels gy, 1009, der Bauart St-60L-
Fass-2 (G3/4“-Verschluss) Uber der Differenz der Quadrate der Absolutdriicke p? — p2 darge-
stellt.
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Abb. 6.18: Normierte Leckageraten des Deckels (100 % Helium), St-60L-Fass-2 (G3/4"-Verschluss)

Die maximalen stationdren Permeationsleckageraten des G3/4“-Verschlusses dieser Bauart
(Anhang, Tabelle A.29) liegen zwischen 7,7-10° Pa m%s und 4,0-10® Pa m?%s. Sie sind nur
etwa eine Zehnerpotenz geringer als die Leckageraten des Deckels gy, 1009, (Anhang, Tabelle
A.43). Die berechnete Induktionszeit des Dichtrings t;,; betragt nur ca. 9 min (Tabelle 5.13).
Da die Prifung des G3/4“-Verschlusses dieser Bauart zeitlich erst nach der Prufung des G2*-
Verschlusses an demselben Prifmuster erfolgt, ist in jedem Fall mit einem Storeinfluss durch
Heliumpermeation zu rechnen (Kriterium 1).

Die Leckageraten qye 1009 liegen zwischen ca. 4,1-108 Pa m?¥s bei Ap ~ 400 mbar und ca.
1,1-10¢ Pa m®s bei Ap =~ 100 mbar (Anhang, Tabelle A.43). Auch hier ist ein ausreichender
Mindestabstand zur Nachweisgrenze des Versuchsaufbaus (1,18:107 Pa m?®/s) nicht gegeben
(Kriterium 2).

Beztiglich Kriterium 3 und Kriterium 4 gelten die getatigten Aussagen bezlglich der bisher un-
tersuchten Stahl-Schraubverschlisse.

In Abbildung 6.19 ist die Auftragung der gemessenen Leckageraten qy. Uber der Helium-
Partialdruckdifferenz p; y, — p, 4. dargestellt.
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Abb. 6.19: Gemessene Leckageraten des Deckels, St-60L-Fass-2 (G3/4"-Verschluss)

Der direkte Vergleich sowohl der normierten Leckageraten gy, 1009, als auch der gemessenen
Leckageraten gy, des G3/4“-Verschlusses (Tabelle A.43 und A.44) mit denen des G2“-
Veschlusses (Tabelle A.41 und A.42) zeigt, dass die gemittelten Leckageraten pro Druckstufe
sich von der GréRenordnung her nicht unterscheiden. Theoretisch ware damit zu rechnen, dass
die stromungsbedinge Leckagerate beim G3/4“-Verschluss aufgrund ihres geringeren Dich-
tungsumfangs kleiner ist. Dies konnte aber dadurch kompensiert werden, dass der Einfluss der
Heliumpermeation beim G3/4“-Verschluss als kritischer zu bewerten ist.

Interessant ist ferner, dass die gemessenen Leckageraten denen des G2“-Verschlusses ah-
neln, obwohl doch der G3/4*“-Verschluss mit einer Kappe aus Stahl versiegelt ist. Aus dem
Verschluss freigesetztes Helium, sowohl stromungsbedingt als auch durch Permeation, sollte
eigentlich unter der Kappe weitestgehend zurlickgehalten werden und nicht in vollem Umfang
in die Prufkammer abgegeben werden. Unter diesem Aspekt mussten die Leckageraten des
G3/4"-Verschlusses eigentlich unter denen des G2"-Verschlusses liegen.

Dies bestatigt die bislang bei den Stahl-Schraubverschlissen vorgenommene Schlussfolge-
rung, dass die Ergebnisse dieser Messungen unter Vorbehalt betrachtet werden missen. Bei
Leckageraten in einer GroRenordnung kleiner der Nachweisgrenze des Versuchsaufbaus (in
diesem Fall 1,18:10% Pa m%/s) sind diese nicht zufriedenstellend interpretierbar, da andere Ef-
fekte, z. B. eine Drift des Messgerates, die physikalischen Stofftransportvorgange zu stark
Uberlagern.

Kunststoffkanister der Bauart Ku-60L-Kan

In Abbildung 6.20 sind die normierten Leckageraten des Deckels gy, 1009, der Bauart Ku-60L-
Kan uber der Differenz der Quadrate der Absolutdriicke p? — p? aufgetragen.
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Abb. 6.20: Normierte Leckageraten des Deckels (100 % Helium), Ku-60L-Kan

Die stationaren Permeationsleckageraten dieser Bauart (Anhang, Tabelle A.29) befinden sich
etwa vier Zehnerpotenzen unterhalb der Werte Gy, 1000, (Anhang, Tabelle A.45). Die maRgebli-
che Induktionszeit betréagt mehr als 90 min (Tabelle 5.13). Ein Stéreinfluss durch Heliumper-
meation kann folglich ausgeschlossen werden (Kriterium 1).

Die Leckageraten gy 1009 liegen zwischen ca. 1,2:10* Pa m*/s bei Ap =~ 100 mbar und ca.
5,310 Pa m®/s bei Ap ~ 500 mbar. Es ist somit ein ausreichender Abstand zur Nachweis-
grenze dieses Versuchsaufbaus (ca. 6:10% Pa m®/s, Tabelle 6.2) gegeben (Kriterium 2).

Die GroRenordnung der Werte 0,1-qy. 1009, Passt sehr gut in den Bereich des laminar-
viskosen Strémungsregimes (Kriterium 3).

Die normierten Leckageraten des Deckels der Bauart Ku-60L-Kan zeigen eine klare Abhangig-
keit vom Term p? — p3. Diese ist flr die ersten vier Druckstufen annahernd proportional.

Nach Analyse der vier Kriterien ist somit klar von einem laminar-viskosen Strdmungsregime
auszugehen. Der Einfluss anderer Stofftransportmechanismen kann vernachlassigt werden.
Auf eine Auftragung der gemessenen Leckageraten gy, in Abhangigkeit von der Partialdruck-
differenz wird daher verzichtet.

Die Deckelleckageraten qp. 1000, dieser Bauart (Kunststoff-Schraubverschluss mit Flachdich-
tung) liegen etwa drei Zehnerpotenzen oberhalb der bisher betrachteten Verschlisse der 60 L-
Verpackungen, bei denen es sich um eine komplett andere Konstruktion handelt (Stahl-
Schraubverschlisse mit Dichtring).

Zusammenfassung Bauarten mit 60 L

Bei der Messung der Deckelleckageraten gy, 1004, @n den Bauarten mit ca. 60 L Volumen zeigt
sich ein Unterschied von mehreren Zehnerpotenzen zwischen den Stahlfassern und dem
Kunststoffkanister. So weisen die Stahl-Schraubverschliisse der Stahlfasser der Bauarten
St-60L-Fass-1 und St-60L-Fass-2 Leckageraten in der Gréfenordnung von etwa 107 Pa m®/s
auf. Wie bereits bei den Stahl-Schraubverschlissen der 6 L-Verpackungen sind die gemesse-
nen Leckageraten so gering, dass die garantierte Nachweisgrenze des gewahlten Versuchs-
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aufbaus unterschritten wird. Eine Differenzierung zwischen dem G3/4“-Verschluss der Bauart
St-60L-Fass-2 und den G2“-Verschlissen sowie eine Einordnung der Ergebnisse hinsichtlich
der mafigeblichen Stofftransportvorgange kann daher nicht vorgenommen werden.

Die Leckageraten des Schraubverschlusses des Kunststoffkanisters Ku-60L-Kan liegen im Be-
reich von 10 Pa m%s bis 10® Pa m3s und lassen sich dem laminar-viskosen Strémungsre-
gime zuordnen.

6.1.3 Bauarten mit ca. 220 L Volumen
Stahlfass der Bauart St-220L-Fass (G2‘““-Verschluss)

Abbildung 6.21 zeigt die normierten Leckageraten des Deckels qye 1009, der Bauart St-220L-
Fass (G2“-Verschluss) tiber der Differenz der Quadrate der Absolutdriicke p? — p2.
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Abb. 6.21: Normierte Leckageraten des Deckels (100 % Helium), St-220L-Fass (G2“-Verschluss)

Die stationaren Permeationsleckageraten dieses Verschlusses (Anhang, Tabelle A.30) liegen
zum Teil in der selben GroRenordnung wie die Leckageraten des Deckels gy, 1009 (Anhang,
Tabelle A.46). Die Auswertung von Kriterium 1 fihrt zu demselben Ergebnis wie bei den Stahl-
Schraubverschliissen der Stahlfasser mit ca. 60 L Volumen.

Die Leckageraten qye 1009 liegen zwischen ca. 1,1-10® Pa m?¥s bei Ap ~ 100 mbar und ca.
6,8:107 Pa m¥s bei Ap ~ 300 mbar. Die Analyse der Kriterien 2, 3 und 4 fiihrt zu analogen
Resultaten wie bei den Stahl-Schraubverschllssen der Verpackungen mit ca. 60 L Volumen.

In  Abbildung 6.22 sind die gemessenen Leckageraten ¢qy. Uber der Helium-
Partialdruckdifferenz p; y, — p, 4 dargestelit.
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Abb. 6.22: Gemessene Leckageraten des Deckels, St-220L-Fass (G2"-Verschluss)

Fir die Interpretation dieser Messwerte und die Gesamteinordnung sei auf die Diskussion der
G2“-Schraubverschlisse der Stahlfasser mit 60 L Volumen verwiesen.

Stahlfass der Bauart St-220L-Fass (G3/4‘“-Verschluss)

In Abbildung 6.23 wird die Auftragung der normierten Leckageraten des Deckels gy, 1909, der
Bauart St-220L-Fass (G3/4“-Verschluss) Uber der Differenz der Quadrate der Absolutdriicke
p? — p2 vorgenommen.
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Abb. 6.23: Normierte Leckageraten des Deckels (100 % Helium), St-220L-Fass (G3/4*-Verschluss)
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Die Bewertung von Kriterium 1 flhrt zu denselben Ergebnissen wie beim G3/4"-Verschluss der
60 L-Bauart St-60L-Fass-2.

Die Leckageraten gy 1009 liegen zwischen ca. 1,2:108 Pa m*/s bei Ap ~ 300 mbar und ca.
6,8:107 Pa m?¥/s, ebenfalls bei Ap ~ 300 mbar. Auch hier befindet sich ein Grofiteil der Mess-
werte unterhalb der Nachweisgrenze unter Verwendung der 3 L-Priifkammer (1,18-107 Pa
m3/s).

Bezliglich der Auswertung der Kritierien 3 und 4 gelten die Erkenntnisse fiir die anderen Stahl-
Schraubverschlisse.

In Abbildung 6.24 sind die gemessenen Leckageraten ¢y, Uber der Helium-
Partialdruckdifferenz p, y. — p, y dargestellt.
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Abb. 6.24: Gemessene Leckageraten des Deckels, St-220L-Fass (G3/4“-Verschluss)

Quasi alle gemessenen Leckageraten gy, befinden sich unterhalb der berechneten garantier-
ten Nachweisgrenze unter Verwendung der 3 L-Akkumulationskammer. Auch flr diesen ver-
siegelten G3/4“-Verschluss gilt analog zur 60 L-Bauart St-60L-Fass-2, dass sich mit dem ge-
wahlten Versuchsaufbau keine Unterscheidung der Leckageraten im Vergleich zum G2“-
Verschluss vornehmen Iasst.

Kunststofffass der Bauart Ku-220L-Fass

Aufgrund der Geometrie des Oberbodens dieser Verpackungsbauart konnen mit der 16 L-
Akkumulationskammer beide Verschliisse nur gleichzeitig geprift werden. Abbildung 6.25 zeigt
die normierten Leckageraten (Summe der beiden Deckel) qy, 1009 der Bauart St-220L-Fass
Uber der Differenz der Quadrate der Absolutdriicke p? — p3.
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Abb. 6.25: Normierte Leckageraten der Summe beider Deckel (100 % Helium), Ku-220L-Fass

Die Summe der berechneten maximalen stationdren Permeationsleckageraten der beiden De-
ckel dieser Bauart (Anhang, Tabelle A.30) betragt je nach Druckstufe zwischen ca. 4,1-108 Pa
m3/s und ca. 2,0:107 Pa m%s. Die normierten Leckageraten qy, 1009, (Anhang, Tabelle A.50)
sind nicht durchgehend um mindestens den Faktor 100 héher. Die erste Forderung des Kriteri-
ums 1 ist nicht erfillt. Die minimale Induktionzeit der relevanten Komponenten betragt etwa 13
min (Tabelle 5.13). Ein Storeinfluss durch Heliumpermation kann nicht ausgeschlossen werden
(Kriterium 1).

Die normierten Leckageraten gy 1009 (Summe beider Deckel) liegen zwischen ca. 1,4:10 Pa
m3/s bei Ap ~ 500 mbar und ca. 1,4-10°° Pa m®s bei Ap ~ 200 mbar. Ein ausreichender Ab-
stand (mindestens Faktor 10) zur Nachweisgrenze des Versuchsaufbaus (ca. 7:107 Pa m?/s,
siehe Tabelle 6.2) ist nicht bei allen Messwerten gegeben (Kriterium 2).

Im Hinblick auf die Gréienordnung der Werte 0,1 - gy, 1009, iSt das Vorliegen eines allein vor-
herrschenden laminar-viskosen Stromungsregimes nicht sicher nachweisbar (Kriterium 3).

Die normierten Leckageraten (Summe der beiden Deckel) zeigen keine klare Abhangigkeit vom
Term p? — p2 (Kriterium 4).

Daher erfolgt auch bei dieser Bauart die Auftragung der gemessenen Leckageraten gy, Uber
der Helium-Partialdruckdifferenz p; y. — p, ye (Abbildung 6.26).
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Abb. 6.26: Gemessene Leckageraten der Summe beider Deckel, Ku-220L-Fass

Aus dieser Abbildung geht hervor, dass einige Messwerte sich unterhalb der Nachweisgrenze
befinden. Eine eindeutige Abhangigkeit der Leckageraten vom Term p; y, — P2 ye ist nicht er-
kennbar.

Wie bereits bei der Bauart Ku-6L-Kan-1 kann die relativ starke Streuung pro Druckstufe ein
Indikator dafiir sein, dass die Geometrie der inneren Leckkanale der einzelnen Prifmuster sehr
stark voneinander abweicht.

Zusammenfassung Bauarten mit 220 L

Bei der Messung der Deckelleckageraten gy, 1000, @n den Bauarten mit ca. 220 L Volumen
weisen die beiden Stahl-Schraubverschlisse G2* und G3/4“ normierte Leckageraten qy. 1009
im niedrigen 107 Pa m®/s-Bereich auf. Die gemessenen Leckageraten g, bewegen sich (iber-
wiegend im Bereich unterhalb der Nachweisgrenze des Versuchsaufbaus und lassen sich da-
her nicht dezidiert auf physikalische Stofftransportmechanismen zuriickfiihren. Dies stimmt mit
den Ergebnissen der Leckageratenmessung fur die Stahl-Schraubverschlisse der Fasser mit
6 L und 60 L Volumen Uberein. Mit dem gewahlten Versuchsaufbau lassen sich keine Unter-
schiede zwischen den Leckageraten von G3/4“- und G2“-Verschlissen detektieren. Hierflr
ware ein empfindlicherer Messaufbau bzw. ein empfindlicheres Verfahren erforderlich.

Die Summe der Leckageraten der beiden Kunststoff-Schraubverschliisse mit O-Ring des
220 L-Kunststofffasses Ku-220L-Fass liegt im mittleren bis oberen 10-¢ Pa m3/s-Bereich.

6.1.4 Fazit der quantitativen Leckageratenmessung der Deckel

Von primarem Interesse sind die Messergebnisse in Form der normierten Leckageraten
Qe 100%, da diese in Kapitel 7 mit den berechneten Grenzleckageraten verglichen werden.

Unabhangig von der BaugréRe der jeweiligen Verpackungsbauart (6 L, 60 L oder 220 L) wei-
sen die Stahl-Schraubverschlisse der Stahlfasser stets die kleinsten Leckageraten gy, 1009
aller untersuchten Verschlussarten auf. Die maximal an einem solchen Stahl-
Schraubverschluss ermittelte gemittelte Leckagerate Gy 1000, liegt bei ca. 6,5-107 Pa m3/s
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(G2“-Verschluss der Bauart St-60L-Fass-2, Druckstufe Ap ~ 100 mbar). Es besteht generell
kein Unterschied der Groéfenordnung der Leckageraten zwischen einem versiegelten G3/4-
Verschluss und einem G2“-Verschluss. Auch ist es unerheblich, ob ein O-Ring oder ein Dicht-
ring mit quadratischem Profil verwendet wird. Dies ist dem Sachverhalt geschuldet, dass nahe-
zu alle experimentell ermittelten Leckageraten gy, der Stahl-Schraubverschliisse sich unter-
halb der garantierten Nachweisgrenze des Versuchsaufbaus befinden und sich nicht eindeutig
einem Stofftransportphamomen (Strdmung oder Permeation) zuschreiben lassen. Verantwort-
lich kann in einem solchen Fall auch die Drift des Sensors sein.

Bei den Kunststoffverpackungen verfiigen die Schraubverschlisse mit einem O-Ring als Dich-
tung Uber die geringsten Leckageraten (Bauart Ku-220L-Fass). Die maximale gemittelte Le-
ckagerate Gye 1000 (Summe beider Verschliisse) betragt ca. 8,010 Pa m3s (Druckstufen
Ap =~ 200 mbar und Ap =~ 300 mbar).

Die maximale gemittelte Leckagerate gy, 1009 des Crimpverschlusses des Stahlfasses St-6L-
Fass-3 liegt in einer ahnlichen GroRRenordnung (ca. 7,5-10¢ Pa m¥/s bei Ap ~ 500 mbar).

Bei den Schraubverschlissen von Kunststoffverpackungen, die eine Flachdichtung verwenden,
ist die Dichtwirkung maRgeblich von der Fertigungsglte abhangig [6] [65]. Liegen bestimmte
Schadigungsmuster im Verschlussbereich vor, wie bei der Bauart Ku-6L-Kan-2, so treten ma-
ximale gemittelte Leckageraten gy 1009 VON bis zu 3,6-10° Pa m¥s (Druckstufe Ap ~ 400
mbar) auf. Im Falle von intakten Verschlissen liegen die maximalen gemittelten Leckageraten
Qre,100% fUr einen Verschluss derselben VerpackungsbaugréRe lediglich bei ca. 6,1:10° Pa
m?3/s (Bauart Ku-6L-Kan-1, Druckstufe Ap =~ 500 mbar).

Die vorgenommene Charakterisierung der Leckageraten gy, 1999, @nhand von vier Kriterien und
die optionale Betrachtung der gemessenen Leckageraten gy, zeigt, dass lediglich bei zwei von
13 untersuchten Verschlussarten (St-6L-Kan und Ku-60L-Kan) ein eindeutig laminar-viskoses
Stréomungsregime bei gleichzeitg bedingt sichtbarem proportionalen Zusammenhang
e, 100%~(PF — p3) vorliegt.

Bei zwei weiteren Bauarten (Ku-6L-Kan-1 und Ku-6L-Kan-2) handelt es sich anhand der Krite-
rien zwar allem Anschein nach ebenfalls um laminar-viskose Strémung, ein proportionaler Zu-
sammenhang qye 1000~ (P2 — p7) ist jedoch nicht erkennbar. Im Gegensatz zum untersuchten
Testleck (Abschnitt 5.6.2) ist nicht auszuschlieRen, dass fiir die verschiedenen Prifdruckni-
veaus keine ideale konstante Leckgeometrie vorliegt. Auch ist es moglich, dass die gemessene
integrale Leckagerate des Deckels sich aus der Summe der Leckageraten verschiedener Ein-
zellecks zusammensetzt.

Fur alle anderen Bauarten lasst sich eine eindeutige Zuordnung zu einem bestimmten
Stofftransportmechanismus (Strdomung oder Permeation) nicht vornehmen. Es kdnnen auch
Uberlagerte Effekte dieser Mechanismen verantwortlich sein. Durch eine mdglichst zugige
Durchfiihrung der Leckageratenmessungen nach der Heliumbefillung wird jedoch dem Grund-
satz Rechnung getragen, den Stéreinfluss durch Permeation mdglichst gering zu halten (Ab-
schnitt 2.4). Im Sinne eines sicherheitstechnisch konservativen Ansatzes werden die in diesem
Kapitel gemessenen Ist-Leckageraten stets als stromungsbedingte Leckageraten interpretiert.

6.2 Detektion weiterer leckverdachtiger Stellen

Ziel dieser Untersuchungen ist es, mit Hilfe der Schniffelprifung pro Bauart weitere leckver-
déchtige Bereiche aullerhalb des Deckelbereichs zu detektieren. Fur jede Bauart wird einzeln
gepruft, ob die Durchfiihrung einer quantitativen integralen Leckageratenmessung sinnvoll ist.
Bei einer quantitativen integralen Prifung der Gesamtverpackung werden die Leckageraten der
gesamten Verpackung, also des Deckelbereichs und ggf. weiterer leckverdachtiger Stellen, als
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Gesamtsumme gemessen. Anstelle der Leckagerate des reinen Deckelbereichs kann dann die
Leckagerate der gesamten Verpackung mit den berechneten Grenzleckageraten verglichen
werden. Zu diesem Zweck wird die gesamte Verpackung in eine Akkumulationskammer gelegt
(siehe Abschnitt 4.6.2).

Sofern leckverdachtige Stellen auRerhalb des Deckelbereichs detektiert werden, erfolgt die
Entscheidung, ob die Durchfiihrung einer integralen Priifung der gesamten Verpackung sinnvoll
ist, anhand des folgenden Kriteriums [65]:

Gstor < 0,01 (Gpecker + Grokar) (114)

Hierbei stellt g4, die bei der Schniffelpriifung auftretende Stérleckagerate der Abdichtung der
Beflllventile dar. Das Vorgehen bei deren Messung ist in Abschnitt 4.4 beschrieben. Die Be-
flllventile werden zwar fiir jede Bauartart mit geeigneten MalRnahmen abgedichtet (Abschnitt
5.5), vollstadndig vermeiden lasst sich ein solcher Einfluss aber nicht. Die GroRe g4, liegt in
Form der vom Heliumschniiffler direkt angezeigten Leckagerate qy., ohne Normierung auf 100
% Helium, vor.

Die Messwerte der Deckelleckageraten qpecre; Sind in Abschnitt 6.1 zu finden und stellen auf
100 % Helium normierte Werte qy,. 1004 dar. Die Leckageraten der einzeln aufzusplirenden
weiteren Leckstellen werden mit q;,xq; bezeichnet und werden zur besseren Vergleichbarkeit
mit den Deckelleckageraten ebenfalls als normierte Leckageraten qy, 1004 ausgedriickt. Die
Storleckagerate muss fiir die potenzielle Durchfliihrung einer validen integralen Leckageraten-
messung wesentlich kleiner als die Summe der Leckageraten von Deckel und weiteren Leck-
stellen sein [65]. Denn wahrend der integralen Prifung der gesamten Verpackung befindet sich
diese zusammen mit den abgedichteten Befiillventilen in einer Akkumulationskammer. Mit der
Formulierung der Gleichung (114) in der vorliegenden Form ist sichergestellt, dass flr ein sol-
ches Priifszenario die auftretende Storleckagerate der Befillventile fiir alle finf Prifdruckstufen
stets kleiner als 10 % der Summe der Leckageraten von Deckel und weiteren lokalen Leckstel-
len, ausgedrickt als gemessene Leckagerate gqg., betragt. Zum Zusammenhang zwischen
gemessener Leckagerate gy, und normierter Leckagerate gy, 1999, Sei auf die Erlauterungen in
Abschnitt 6.1 (Kriterium 1) verwiesen.

Bei der Anwendung der Schniffelprifung muss beachtet werden, dass auf diese Weise ermit-
telte Leckageraten keine exakten Messwerte, sondern nur Abschatzungen darstellen [46].

6.2.1 Bauarten mit ca. 6 L Volumen
Stahlfass der Bauart St-6L-Fass-1

Tabelle 6.4 zeigt die maximalen auf standardisierte Bedingungen umgerechneten lokalen Le-
ckageraten gy, 1009,sta. SOWie die maximalen Stérleckageraten g der Bauart St-6L-Fass-1
fur die drei untersuchten Druckstufen (Ap = 100 mbar, Ap = 300 mbar, Ap = 500 mbar). Fir
eine bessere Vergleichbarkeit zwischen den einzelnen Druckstufen erfolgt die Umrechnung der
vom Heliumschniiffler gemessenen Leckageraten gy, auf eine standardisierte Helium-
Leckagerate gy, 1000,stq. (Gleichungen (61) und (103)).

Mit der Schniffelprifung kdnnen bei der Druckstufe Ap 100 mbar bei keinem der drei Prif-
muster Leckstellen nachgewiesen werden. Die gemessenen Leckageraten qy, liegen bei die-
ser Druckstufe unterhalb der Nachweisgrenze des Heliumschniifflers ,Protec P3000XL" von
2:10® Pa-m?s. Bei der Druckstufe Ap ~ 300 mbar wird jeweils bei einem von drei Prifmustern
eine einzelne Leckstelle im Bereich der Seitennaht und des Unterbodenfalzes lokalisiert, wel-
che jedoch jeweils nur eine geringe Leckagerate aufweist. Die gemessene maximale Storle-
ckagerate g4, der Druckstufe Ap ~ 300 mbar ist eine Zehnerpotenz gréRer als die Leckagera-
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ten que1000,sta. d€S Unterbodenfalzes und der Seitennaht. Auch bei der Druckstufe Ap = 500
mbar liegt jeweils bei einem von drei Prifmustern eine einzelne Leckstelle an der Seitennaht
und am Unterbodenfalz vor. Die grofte Leckagerate qye 1009,stq. Wird an der Seitennaht detek-

tiert. Die Storleckagerate g, ist um den Faktor 10 héher. [65]

Tab. 6.4: Lokale standardisierte Leckageraten, St-6L-Fass-1 [65]

Druckstufe | max. que100%,std. | MaX. Gue100%std. | MAX. GHe 1000 std. | MAX. Gggor

[mbar] Oberbodenfalz | Seitennaht Unterbodenfalz | [Pa:m?/s]
[Pa-m?3/s] [Pa-m?3/s] [Pa-m?/s]

100 Qe <2108 qpe <2108 Qre <2108 1,410

300 Que <2108 7,0-107 2,9-107 6,0-10°

500 Qe <2108 5,5-10° 5,3-107 3,0-10*

Die Ergebnisse der Schniffelpriifung verdeutlichen, dass eine integrale Leckageratenmessung
der Gesamtverpackung der Bauart St-6L-Fass-1 aufgrund von zu groRen Stoérleckageraten
nicht sinnvoll ist. Die Leckageraten des Deckels gy, 1000, der Bauart St-6L-Fass-1 (Grofenord-
nung: 107 Pa m%/s, siehe Abbildung 6.2) sind bis zu drei Zehnerpotenzen kleiner als die detek-
tierten Storleckageraten g, (Tabelle 6.4). Auch die maximalen lokalen Leckageraten sind
mindestens eine Zehnerpotenz kleiner als die maximalen Storleckageraten. Trotz der in Ab-
schnitt 5.5 geschilderten Malinahmen zur Abdichtung der Beflllventile (Einsatz einer Plexiglas-
haube) kdnnen die Stoérleckageraten bei dieser Bauart nicht weit genug reduziert werden, um
eine valide Leckageratenmessung der gesamten Verpackung sicherzustellen. Die Bedingung
gemal Gleichung (114) ist nicht erflllt. Die Durchfiihrung einer integralen Leckageratenmes-
sung der Gesamtverpackung scheidet somit aus, da die Uberlagernden Storleckageraten zu
grol® sind [65]. AulRerdem scheint es sich bei den detektierten Leckstellen lediglich um spora-
disch auftretende Einzellecks zu handeln, die keinen Rickschluss auf systematische Fehlstel-
len der Bauart zulassen.

Stahifass der Bauart St-6L-Fass-3

In Tabelle 6.5 sind die maximalen lokalen Leckageraten gy, 1909,sta. SOWi€ die maximalen Stor-
leckageraten g, der Bauart St-6L-Fass-3 dargestellt. Es kénnen mit der Schnuffelprifung
keinerlei Leckstellen auRerhalb des Deckelbereichs nachgewiesen werden. Bei allen drei
Druckstufen (Ap = 100 mbar, Ap = 300 mbar und Ap =~ 500 mbar) liegen bei allen drei Prif-
mustern die gemessenen Leckageraten gy, des Ober- und Unterbodenfalzes sowie der Sei-
tennaht unterhalb der Nachweisgrenze des Heliumschniifflers ,Protec P3000XL“ von 2:10%
Pa'm?®s. Die Storleckageraten qqs, der Abdichtung der Befiillventile steigen mit dem Uber-
druck im Prifmuster an. [65]

Tab. 6.5: Lokale standardisierte Leckageraten, St-6L-Fass-3 [65]

Druckstufe | max. qye1000,5ta. | MAX- Ge100%,sed. | MAX- GHe100%,sea. | MAX- Gspor

[mbar] Oberbodenfalz | Seitennaht Unterbodenfalz | [Pa‘m?/s]
[Pa-m?/s] [Pa-m?3/s] [Pa-m?3/s]

100 que < 2:10° que < 2:10° qre < 2:10° 1,410

300 qpe <2:10°8 Qe <2108 Qre < 2:10°8 1,010

500 Qe < 2108 Qre < 2108 Qe < 2-10-8 1,0-104
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Auch bei dieser Bauart ist eine integrale Leckageratenmessung der Gesamtverpackung nicht
sinnvoll. Zum einen kdnnen die Stdrleckageraten durch die MaRnahmen zur Abdichtung der
Befullventile (Abschnitt 5.5) nicht weit genug reduziert werden und erreichen Werte bis maximal
1,0-10* Pa-m¥s [65]. Die Leckageraten des Deckels gy 1000 (Abbildung 6.4) liegen fiir die
Druckstufen Ap = 100 mbar und Ap = 300 mbar etwa in derselben GréRenordnung wie die ma-
ximalen Storleckageraten g4, FUr die Druckstufe Ap = 500 mbar ist die Storleckagerate etwa
zwei Zehnerpotenzen groRer als die Deckelleckageraten gy, 1909 Die Bedingung gemaR Glei-
chung (114) ist nicht erflillt. Zum anderen spricht die Tatsache, dass bei dieser Bauart auller-
halb des Deckelbereichs keine weiteren Leckstellen detektiert werden kénnen, gegen die An-
wendung einer integralen Leckageratenmessung. Diese wirde zu keinen neuen Erkenntnissen
im Vergleich zur Leckageratenmessung der Deckel flihren. Auch bei dieser Bauart handelt es
sich wie bei der Bauart St-6L-Fass-1 um ein Stahlfass mit Lackierung. Da bei der Bauart St-6L-
Fass-3 keine einzige Leckstelle detektiert werden kann, bestatigt das die bei der Diskussion
der Bauart St-6L-Fass-1 getatigte Vermutung, dass es sich bei den dort gefundenen Einzel-
lecks um keine systematischen Fehlstellen der Bauart handelt.

Stahlfass der Bauart St-6L-Fass-2

In Tabelle 6.6 sind die maximalen lokalen Leckageraten gy 1909, stq. SOWi€ die maximalen Stor-
leckageraten  qgs- der Bauart St-6L-Fass-2  aufgelistet. Bei  der  Druckstufe
Ap =~ 100 mbar kdénnen bei allen drei Prifmustern keine Leckstellen detektiert werden. Der
Oberbodenfalz weist bei der Druckstufe Ap ~ 300 mbar bei einem Prifmuster eine maximale
lokale Leckagerate gy 100%,sta. YON 1,5-105 Pa:m?/s auf, zwei weitere Leckstellen zeigen gerin-
gere Leckageraten. Die bei der Druckstufe Ap =~ 500 mbar jeweils bei zwei von drei Prifmus-
tern lokalisierten Leckstellen am Ober- und Unterbodenfalz verfligen ber geringere maximale
Leckageraten als bei der Druckstufe Ap ~ 300 mbar. Die maximalen Stérleckageraten g,
steigen mit dem Uberdruck im Priifmuster an. Die maximale Stdrleckagerate ist bei Ap ~ 300
mbar auf demselben Niveau wie die maximale lokale Leckagerate dieser Druckstufe, detektiert
am Oberbodenfalz. Bei der Druckstufe Ap = 500 mbar ist sie fast zwei Zehnerpotenzen groRRer
als die grote detektierte lokale Leckagerate. Die lokalen Leckageraten sind insgesamt héher
als bei den Stahlfassern St-6L-Fass-1 und St-6L-Fass-3, die Uber eine Lackschicht verflgen.
Hierdurch ist eine Versiegelung potentieller Leckstellen der Falze und der Seitennaht wahr-
scheinlich. Da die Bauart St-6L-Fass-2 nicht Uiber eine solche Lackschicht verfiigt, sind die im
Vergleich hdheren lokalen Leckageraten hiermit zu erklaren. [65]

Tab. 6.6: Lokale standardisierte Leckageraten, St-6L-Fass-2 [65]

Druckstufe | max. que1000,sta. | MAX. GHe100%,std. | MAX- GHe100%,std. | MAX. Gspor

[mbar] Oberbodenfalz | Seitennaht Unterbodenfalz | [Pa-m?s]
[Pa-m3/s] [Pa-m3/s] [Pa-m3/s]

100 qe < 2:10°8 Qe <2108 qre < 2:10°8 1,410

300 1,510% Qne < 2-10°% Qe < 2108 15105

500 9,1-10° Qne < 2-10°% 1,210 4,0-10%

Auch bei dieser Bauart ist eine integrale Leckageratenmessung der Gesamtverpackung auf-
grund von zu groRen Stdrleckageraten g4, nicht sinnvoll. Diese sind mehrere Zehnerpotenzen
groRer als die Leckageraten des Deckels gy, 1009, (Abbildung 6.8). Die MalRnahmen zur Ab-
dichtung der Befiillventile (Abschnitt 5.5) kdnnen die Storleckageraten nicht weit genug redu-
zieren, um eine valide integrale Leckageratenmessung zu gewahrleisten. Die Bedingung ge-
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mafR Gleichung (114) ist nicht erfillt [65]. Auch bei dieser Bauart deuten die ermittelten Lecka-
geraten vom Charakter her auf sporadische Einzellecks hin.

Feinstblechkanister der Bauart St-6L-Kan

Tabelle 6.7 zeigt die maximalen lokalen Leckageraten qy, 1009,scq. Und die maximalen Storle-
ckageraten g5, der Bauart St-6L-Kan. Diese Bauart weist bei der Druckstufe Ap ~ 100 mbar
zwei bis drei Leckstellen je Prifmuster am Oberbodenfalz auf. An der Seitennaht wird bei die-
ser Druckstufe keine Leckstelle festgestellt. Bei den Druckstufen Ap = 300 mbar und Ap = 500
mbar ergibt sich ein komplett anderes Bild als bei den bisher untersuchten Bauarten. Es wer-
den nicht nur vereinzelte Leckstellen wie bei den bisher gepriften Bauarten lokalisiert. Viel-
mehr werden um den gesamten Umfang des Oberbodenfalzes kontinuierlich Leckageraten
detektiert, so dass der gesamte Oberbodenfalz als eine einzige kritische Leckstelle angesehen
werden kann. An der Seitennaht kdnnen bei acht von neun Prifmustern keine Leckstellen flr
diese beiden Druckstufen nachgewiesen werden. Lediglich bei einem Prifmuster wird eine
Leckstelle an der Seitennaht lokalisiert. Die maximalen Storleckageraten steigen mit zuneh-
mendem Uberdruck im Priifmuster an. [65]

Tab. 6.7: Lokale standardisierte Leckageraten, St-6L-Kan [65]

Druckstufe [mbar] max. qxe,100%,std. max. qhe,100%,std. max. q.;[Pa-m?/s]
Oberbodenfalz Seitennaht [Pa-m?/s]
[Pa-m?/s]

100 1,0-10* Qre <2108 5,0-107

300 4,7-104 1,510+ 6,110

500 6,910 Qre <2:10°8 1,3-10°

Die maximalen Stdrleckageraten gy, sind im Vergleich zu den gemessenen maximalen loka-
len Leckageraten bis zu drei Zehnerpotenzen geringer. Die gemittelten Deckelleckageraten
aHe,lOO% (Anhang, Tabelle A.36) liegen fur alle drei Druckstufen in der Grofienordnung von
10° Pa m?¥s. Die Bedingung nach Gleichung (114) ist folglich fiir die Druckstufen Ap =~
100 mbar und Ap =~ 300 mbar naherungsweise erfiillt. Fir diese Bauart kann der Oberboden-
falz nicht als Leckstelle gegeniiber dem Deckelbereich vernachlassigt werden. Er stellt eine
systematische bauartbedingte Leckstelle des Feinstblechkanisters dar. Eine integrale Prifung
der Gesamtverpackung ist bei dieser Verpackungsbauart daher angezeigt.

Kunststoffkanister der Bauart Ku-6L-Kan-1

In Tabelle 6.8 sind die maximalen lokalen Leckageraten gy 1099,stq. Und die maximalen Stérle-
ckageraten g, der Bauart Ku-6L-Kan-1 aufgefihrt. Es kdnnen keine Leckstellen im Bereich
der Oberbodenquetschnaht und der Abdruckstellen des Blasformwerkzeugs nachgewiesen
werden. Bedingt durch die MaBnahmen zur Abdichtung der Befiillventile (Abschnitt 5.5) kann
jedoch der Unterboden nicht geprift werden. Somit stellt der Deckelbereich den einzigen bei
dieser Bauart detektierten Bereich dar, an dem Stromungslecks auftreten kénnen. Obwohl die
Induktionszeit von Helium durch die Wandung dieser Bauart mit ca. 7,5 min (Tabelle 5.13) rela-
tiv gering ist, kann dennoch eine Schniffelprifung durchgefihrt werden. Voraussetzung ist
eine zigige Durchfihrung der Schniffelpriifung nach der Befiillung und Praparierung der
Prifmuster (siehe Abschnitt 2.4). Die Schnuffelprifung beginnt ca. 5 min nach der Befiillung
und Praparierung der Prifmuster (Tabelle 5.14). Die maximalen Storleckageraten g, liegen
gleichbleibend auf einem Niveau im Bereich von 107 Pa m?/s. [65]
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Tab. 6.8: Lokale standardisierte Leckageraten, Ku-6L-Kan-1 [65]

Druckstufe | max. qye 1009,sta. Oberboden- max. g, [Pa-m3/s]
[mbar] quetschnaht [Pa-m3/s]

100 Qre < 2108 1,2:107

300 Qre < 2108 5,9-107

500 Qhe <2108 5,0-107

Die maximalen Stérleckageraten g, fur die drei Druckstufen liegen bei dieser Bauart etwa
zwei Zehnerpotenzen niedriger als die gemittelten Deckelleckageraten aHe,lOO% (Anhang, Ta-
belle A.37). Rein formal ist also die Bedingung nach Gleichung (114) erflllt. Die Durchfiihrung
einer integralen Leckageratenmessung wirde bei dieser Bauart jedoch zu keinen neuen Er-
kenntnissen im Vergleich zur Leckageratenmessung des Deckelbereichs fiihren, da mit der
Schniiffelprifung keine weiteren Leckstellen auRerhalb des Deckelbereichs nachweisbar sind.
Eine integrale Leckageratenmessung der Gesamtverpackung ist daher nicht sinnvoll. Aufgrund
der geringen Induktionszeit von Helium kann ferner nicht ausgeschlossen werden, dass sich
hierbei die einsetzende Heliumpermeation durch die Seitenflachen der Gefahrgutverpackung
als nicht zu vernachlassigender Storeinfluss auswirkt. Denn bei der Durchfiihrung einer integra-
len Prifung befindet sich das gesamte Priifmuster in einer Akkumulationskammer. Anders als
bei der Schniiffelprifung, bei der explizit die Oberbodenquetschnaht und die linienférmigen
Abdruckstellen des Blasformwerkzeugs abgesucht werden, kann es hier in der Kammer zu
einer Akkumulation des durch die Seitenflachen permeierten Heliums kommen. [65]

Kunststoffkanister der Bauart Ku-6L-Kan-2

Tabelle 6.9 zeigt die maximalen Leckageraten gy, 1000, sta. SOWi€ die maximalen Storleckagera-
ten g5 der Bauart Ku-6L-Kan-2. Die Schniffelpriifung flihrt bei dieser Bauart zu vergleichba-
ren Ergebnissen wie bei der Bauart Ku-6L-Kan-1. Beide Bauarten werden auf dieselbe Weise
gefertigt (Extrusionsblasformen). Auch bei der Bauart Ku-6L-Kan-2 stellt der Deckelbereich die
einzige detektierte Leckagequelle dar. Es konnen keine Leckstellen an der Oberboden-
quetschnaht oder im Bereich der Abdruckstellen des Blasformwerkzeugs nachgewiesen wer-
den. [65]

Tab. 6.9: Lokale standardisierte Leckageraten, Ku-6L-Kan-2 [65]

Druckstufe max. qge100%,sta. Oberboden- max. g5 [Pa-m3/s]
[mbar] quetschnaht [Pa-m¥/s]

100 que <2-108 que <2-108

300 Que < 2:10°® 1,910

500 Qre <2108 5,0-10

Die Induktionszeit von Helium durch die Wandung dieser Bauart ist mit ca. 25 min (Tabelle
5.13) als weniger kritisch einzustufen als bei der Bauart Ku-6L-Kan-1. Aufgrund der groReren
Wanddicke dieser Bauart ist nicht mit friihzeitig einsetzender Helium-Permeation zu rechnen.
Die Bauart Ku-6L-Kan-2 verfiigt im Vergleich zu den anderen 6 L-Bauarten Uber gréRere De-
ckelleckageraten gy, 1009, (Abbildung 6.12). Die Storleckageraten g, sind im Vergleich zu
den Deckelleckageraten gy, 1009, Vernachlassigbar gering. Bei der Druckstufe Ap ~ 100 mbar
wird keine Storleckagerate detektiert. Bei der Druckstufe Ap =~ 300 mbar betragt die maximale
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detektierte Stérleckagerate ca. 0,3 % der gemittelten Deckelleckagerate q,,, , .., (Anhang, Ta-
belle A.38). Die Druckstufe Ap ~ 500 mbar weist eine maximale Stérleckagerate von nur ca.
0,2 % der gemittelten Leckagerate q,,,, , ,,, dieser Druckstufe auf. [65]

Aufgrund der Tatsache, dass bei dieser Bauart auBerhalb des Deckelbereichs keine leckver-
dachtigen Stellen detektiert werden kdnnen, ist eine integrale Messung der Leckagerate der
Gesamtverpackung nicht sinnvoll, auch wenn das Kriterium nach Gleichung (114) erfiillt ist.

6.2.2 Bauarten mit ca. 60 L Volumen

Bei allen mit der Schnuffelprifung untersuchten Gefahrgutverpackungen mit ca. 60 L Volumen
kdénnen bei keiner der gepriften Druckstufen (Ap = 100 mbar, 200 mbar, 300 mbar, 400 mbar
und 500 mbar) leckverdachtige Stellen auflerhalb des Deckelbereichs detektiert werden. Alle
untersuchten Bereiche pro Bauart verfligen damit Uber lokale Leckageraten gy, unterhalb der
Nachweisgrenze des Heliumschniifflers ,Protec P3000XL" (2,0-10® Pa-m?®/s). Eine integrale
Prifung der Gesamtverpackung ist nicht sinnvoll, da dies zu keinen neuen Erkenntnissen im
Vergleich zur Leckageratenmessung des Deckelbereichs fuhren wiirde.

Bei diesen Bauarten ist die Zeitdauer vom Zeitpunkt der Heliumbefullung bis zur Durchflihrung
der Schniffelprifung langer als bei den 6 L-Bauarten (siehe Tabelle 5.14). Daher sind die
Prifbedingungen bei der Schniiffelpriifung in Bezug auf eine moglicherweise einsetzende Heli-
umpermeation fir die 60 L-Bauarten sogar strenger als fir die 6 L-Verpackungen. Aufgrund der
héheren Wanddicke des 60 L-Kunststoffkanisters Ku-60L-Kan im Vergleich zu den beiden 6 L-
Kunststoffkanistern ist hierbei jedoch mit einem geringeren Stéreinfluss durch Heliumpermeati-
on durch die Wandung der Verpackungen zu rechnen. Die berechnete Induktionszeit fur die
Wandung (Tabelle 5.13) liegt fur den 60 L-Kanister Ku-60L-Kan bei Gber 80 min. Ein Storein-
fluss durch Heliumpermeation ist daher auszuschlieRen.

Zwar existiert auch bei diesen Bauarten eine Stérleckagerate der mit Flachbeuteln aus Alumi-
niumverbundfolie versiegelten Beflllventile, aufgrund des gréReren Volumens dieser Bauarten
ist diese Storquelle jedoch weiter von den abzuschniffelnden Bereichen der Prifmuster
(Oberbodenfalz, Seitennaht, Unterbodenfalz) entfernt und beeinflusst die Schniffelprifung
nicht. Auf eine separate Auflistung der Stérleckageraten wird an dieser Stelle verzichtet.

6.2.3 Bauarten mit ca. 220 L Volumen

Auch bei allen untersuchten Gefahrgutverpackungen mit ca. 220 L Volumen lassen sich bei
keiner der Prifdruckstufen (Ap = 100 mbar, 200 mbar, 300 mbar, 400 mbar und
500 mbar) Leckstellen auRerhalb des Deckelbereichs mit dem Schnuffler nachweisen. Alle un-
tersuchten Bereiche der Bauarten verfligen Uber lokale Leckageraten qy. unterhalb der Nach-
weisgrenze des Heliumschnifflers ,Protec P3000XL" (2,0-10% Pa-m?/s). Eine integrale Priifung
der Gesamtverpackung ist daher, analog zu den Verpackungen mit ca. 60 L Volumen, nicht
notwendig.

Auch bei den 220 L-Bauarten ist die Zeitdauer vom Zeitpunkt der Heliumbefullung bis zur
Durchfiihrung der Schniffelpriifung langer als bei den 6 L-Bauarten. Aufgrund der héheren
Wanddicke des 220 L-Kunststofffasses Ku-220L-Fass im Vergleich zu den beiden 6 L-
Kunststoffkanistern ist jedoch ebenfalls mit einem geringeren Stéreinfluss durch Heliumperme-
ation durch die Wandung der Verpackungen zu rechnen. Die berechneten Induktionszeiten fir
die Wandung (Tabelle 5.13) von tber 80 min schlieft einen Stéreinfluss durch Heliumpermea-
tion auf die Schniffelprifung aus.
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Auch fir diese Bauart wird keine Auflistung der Storleckageraten der Abdichtung der Befiillven-
tile vorgenommen, da sie aufgrund des groRRen rdumlichen Abstands keinen Einfluss auf die
Schniiffelprifung der relevanten Bereiche haben.

6.2.4 Fazit der Detektion weiterer leckverdachtiger Stellen

Der Vergleich zwischen den Ergebnissen der Schniiffelpriifung der drei verschiedenen Bau-
gréfRen (ca. 6 L, ca. 60 L und ca. 220 L) zeigt, dass sich die Leckagerate der Befiillventile bei
gleichen betrachteten Bauformen (Stahlfass, Kunststoffkanister) bei den beiden groReren Bau-
groRen nicht als Storquelle auf die Schniffelprifung auswirkt. Der Grund liegt in der grof3eren
Entfernung der Stoérleckagerate vom abzuschniiffelnden Bereich der Verpackung. Bei keinem
der untersuchten Prifmuster der Bauarten mit ca. 60 L oder 220 L Volumen kann bei den flnf
Druckniveaus (Ap =~ 100 mbar, 200 mbar, 300 mbar, 400 mbar und 500 mbar) eine leckver-
déchtige Stelle auRerhalb des Deckelbereichs detektiert werden. Die Leckageraten qy. liegen
stets unterhalb der Nachweisgrenze des Heliumschniifflers ,Protec P3000XL“ von 2:10-8
Pa-m3/s. Aufgrund dieser Erkenntnis lasst sich nicht mit Sicherheit ausschliel3en, dass bei den
6 L-Stahlfassern der Storeinfluss der Beflllventile fir die sporadisch gemessenen lokalen Le-
ckageraten verantwortlich ist. Ein Vorliegen tatsachlicher Strémungslecks bei diesen Bauarten
kleinen Volumens kann vor dem Hintergrund der in einigen Féllen um mehrere GréRenordnun-
gen hoheren Stérleckageraten daher nicht sicher nachgewiesen werden. Heliumpermeation
durch die Wandung stellt bei keiner der untersuchten Bauarten einen Storeinfluss fiur die
Schnuffelprifung der leckverdachtigen Bereiche aulRerhalb des Deckelbereichs dar.

Die einzige untersuchte Bauart, bei der aufgrund des kontinuierlich auftretenden Signals des
Heliumschniifflers im Bereich des Oberbodenfalzes von einem systematischen Strémungsleck
aufderhalb des Deckelbereichs ausgegangen werden kann, ist der 6 L-Feinstblechkanister der
Bauart St-6L-Kan. Bei diesem ist anhand des zutreffenden Kriteriums nach Gleichung (114)
eine integrale Leckagerate der gesamten Verpackung sinnvoll. Der Storeinfluss durch die Le-
ckagerate der Beflllventile kann in diesem Fall bei zwei von drei untersuchten Druckstufen
vernachlassigt werden. Die Betrachtung der Storeinflisse zeigt jedoch, dass ein Verbesse-
rungspotential hinsichtlich der Unterbindung von Stdrleckageraten aus dem Bereich der Befll-
ventile besteht [65]. Die in Abschnitt 5.5 geschilderten MalRnahmen zur Abdichtung der Befuill-
ventile sollten also noch verbessert werden.

Als Einschrankung bleibt festzuhalten, dass aufgrund der erfolgten Praparierung der Prifmus-
ter der Bereich des Unterbodens nicht mit dem Schnuffelverfahren gepriift werden kann. Bei
den Prufmustern aller BaugrofRen sind die Autoreifenventile zur Befillung im Unterboden der
Verpackung installiert, um einen mdglichst grofen raumlichen Abstand zum Deckelbereich zu
realisieren. Zur Unterdriickung moglicher Storeinflisse ist dieser Bereich bei allen Verpa-
ckungsgrofRen weitestgehend von einem Flachbeutel aus Aluminiumverbundfolie bedeckt. Eine
Schniiffelprifung des Unterbodens ware fur Kunststoffverpackungen von Interesse, da diese
aufgrund ihres Fertigungsverfahrens (Extrusionsblasformen) wie auch im Oberboden in diesem
Bereich eine Quetschnaht aufweisen. Wird wahrend der Fertigung das untere Ende des Vor-
formlings zu kalt, kann dies eine schlechte VerschweiBung der Quetschnaht nach sich ziehen
[105].

Ferner muss generell bei der Interpretation von mit dem Schnuffler ermittelten Leckageraten
berlcksichtigt werden, dass es sich eher um Ergebnisse qualitatitver Natur als um exakte
Messwerte handelt.
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6.3 Quantitative Leckageratenmessung der gesamten Verpackung
Feinstblechkanister der Bauart St-6L-Kan

Der 6 L-Feinstblechkanister St-6L-Kan stellt die einzige Bauart dar, bei der in Form des
Oberbodenfalzes ein weiteres Stromungsleck aullerhalb des Deckelbereichs detektiert werden
kann und gleichzeitig der Storeinfluss durch die Leckagerate der Abdichtung der Befillventile
akzeptabel gering ist. Das Kriterium gemafR Gleichung (114) ist fir diese Bauart fir zwei von
drei Druckstufen erflllt. Fir die Messung der integralen Leckageraten der gesamten Gefahr-
gutverpackung wird die 40 L-Akkumulationskammer verwendet. Der Versuchsaufbau ist in Ab-
schnitt 4.6.2 beschrieben. Die Malthahmen zur Reduzierung von Storleckageraten wahrend der
integralen Leckageratenmessung werden in Abschnitt 5.5 erlautert.

Abbildung 6.27 zeigt die auf einen Stoffmengenanteil von 100 % Helium normierten integralen
Leckageraten qy, 1004, der gesamten Verpackung der Bauart St-6L-Kan Uber der Differenz der
Quadrate der Absolutdriicke p? —p2. Die integralen Leckageraten que 1000 liegen zwischen
1,97-105 Pa m?s bei Ap ~ 100 mbar und 4,21-10* Pa m%/s bei Ap ~ 500 mbar. Die Leckagera-
ten que 1009 Steigen mit dem Uberdruck im Priifmuster geringfiigig an. Tabelle A.52 (Anhang)
zeigt das Minimum und Maximum der integralen Leckageraten qy, 1004, die gemittelte Lecka-
gerate q,, 1,0 die Standardabweichung sowie das Minimum und Maximum der Messunsi-
cherheiten ug,,, ..., Pro Druckstufe. [65]

Der Vergleich mit den ebenfalls in Abbildung 6.27 eingetragenen Deckelleckageraten (vgl. Ab-
bildung 6.9) zeigt, dass die integralen Leckageraten der gesamten Verpackung fir alle drei
untersuchten Druckstufen grofer als die des Deckels sind. Fur die Druckstufe Ap =~ 100 mbar
ist die gemittelte integrale Leckagerate der gesamten Verpackung ﬁHe’loo% (Tabelle A.52) eine
Zehnerpotenz groRer als die gemittelte Deckelleckagerate (Tabelle A.36). Fir die Druckstufen
Ap =~ 300 mbar und Ap = 500 mbar betragt das Verhaltnis jeweils etwa 2,5 bzw. 3,5. Aufgrund
der Ergebnisse der Schniffelprifung und der Abschatzung der Gréf3enordnung der Stérlecka-
geraten (Tab. 6.7) Iasst sich diese Erhdhung primar auf die lokalen Leckageraten des Oberbo-
denfalzes zurlckfihren. [65]

Normierte integrale Leckageraten (100 % He):
_ Vergleich mit Deckelleckageraten
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Abb. 6.27: Normierte integrale Leckageraten der Gesamtverpackung (100 % Helium) und Vergleich mit
den Deckelleckageraten, St-6L-Kan [65]
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6.4 Gesamtfazit der Leckageratenmessung

Far den in Kapitel 7 folgenden Vergleich mit den berechneten Grenzleckageraten q,qx ne 100%
(Kapitel 3) werden fir die Bauart St-6L-Kan die experimentell ermittelten integralen Leckagera-
ten der Gesamtverpackung qu. 1009 (Abschnitt 6.3) herangezogen. Hierbei ist jedoch zu be-
rlicksichtigen, dass der Unterbodenfalz aufgrund der Praparierung des Prifmusters (Abschnitt
5.5) nicht mitgeprift werden kann. Unter Beférderungsbedingungen ist dieser Bereich der Ver-
packung jedoch im Inneren mit Flissigkeit gefullt und tragt daher nicht zu einer dampfférmigen
Freisetzung aus der Verpackung bei. Fir alle anderen Verpackungsbauarten kénnen weitere
systematische Stromungslecks aullerhalb des Deckelbereichs nicht nachgewiesen werden.
Daher wird fir diese die Leckagerate des Deckels gy, 1909, (Abschnitt 6.1) mit den berechneten
Grenzleckageraten verglichen.

Die Bearbeitung der in Abschnitt 1.1 ,Motivation und Zielsetzung“ aufgeflihrten Zwischenziele
sieben und acht ist abgeschlossen.
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7 Vergleich der gemessenen Leckageraten mit den Grenzleckage-
raten

Im Folgenden werden die experimentell ermittelten Helium-Leckageraten qy, 1009, der einzel-
nen Bauarten mit den BaugroRen ca. 6 L, ca. 60 L und ca. 220 L bei einem Prifuiberdruck von
Ap = 300 mbar mit den berechneten Grenzleckageraten qqxme1009 dieser BaugroRen fur
dieses Druckniveau verglichen. Fir den Vergleich wird die gemittelte Helium-Leckagerate
QHe100% fUr Ap =~ 300 mbar herangezogen. Es wird das Druckniveau Ap ~ 300 mbar gewahit,
da dieses sowohl bei den Leckageratenmessungen als auch bei den Grenzwertberechnungen
die mittlere Druckstufe darstellt. Tabelle 7.1 zeigt eine Ubersicht tiber die Daten, die diesem
Vergleich zugrunde liegen.

Tab. 7.1: Ubersicht (iber die beurteilten Daten im Rahmen des Vergleichs mit den Grenzleckageraten

Bauart VG (Tab. Relevan- qu,IOOOA) (300 mbal‘) qmax,He,lOO%

4.1) te Lecka- | [Pa m¥/s] (300 mbar) [Pa m?/s]

gerate (unterer Wert)
Verpackungsvolumen V,,,,,, ~ 6 L
St-6L-Fass-1 1,10, 1 Deckel Tab. A.31 | 3,39-107 | Stahl Tab. 3.8
St-6L-Fass-2 1, 1,1 Deckel Tab. A.35 | 1,73-107 | Stahl Tab. 3.8
St-6L-Fass-3 1, 1,1 Deckel Tab. A.33 | 6,11-106 | Stahl Tab. 3.8
St-6L-Kan 11, 1 Integral Tab. A.52 | 1,71-10* | Stahl Tab. 3.8
Ku-6L-Kan-1 11, 1 Deckel Tab. A.37 | 4,25:10°% | Kunststoff | Tab. 3.8
Ku-6L-Kan-2 11, 1 Deckel Tab. A.38 | 7,19-10* | Kunststoff | Tab. 3.8
Verpackungsvolumen V,,,,, ~ 60 L
St-60L-Fass-1 1, 11, 11 Deckel Tab. A.39 | 1,25-107 | Stahl Tab. 3.9
St-60L-Fass-2, 1, 1, 11 Deckel Tab. A41 | 1,98:107 | Stahl Tab. 3.9
G2~
St-60L-Fass-2, 1, 11, 11 Deckel Tab. A43 | 3,86-107 | Stahl Tab. 3.9
G3/4“
Ku-60L-Kan 1, 1, 11 Deckel Tab. A45 | 7,89-10* | Kunststoff | Tab. 3.9
Verpackungsvolumen V., ~ 220 L
St-220L-Fass, G2 | I, 11, 1 Deckel Tab. A.46 | 3,42:107 | Stahl Tab. 3.10
St-220L-Fass, 1,10, 1 Deckel Tab. A48 | 2,07-107 | Stahl Tab. 3.10
G3/4*
Ku-220L-Fass 11, 11 Deckel Tab. A.50 | 7,84:10% | Kunststoff | Tab. 3.10
(Summe)

7.1 Bauarten mit ca. 6 L Volumen

In Abbildung 7.1 werden die gemittelten normierten Leckageraten gy, 1099, fUr die Verpackun-
gen mit einer BaugrofRe von ca. 6 L bei einer Druckstufe Ap =~ 300 mbar mit den berechneten
Grenzleckageraten g;qx ne100% Verglichen. Fur Verpackungen aus Kunststoff sind die Grenz-
leckageraten fir Stoffe der Klasse 3, Verpackungsgruppe | nicht aufgetragen, da die Kunst-
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stoffkanister Ku-6L-Kan-1 und Ku-6L-Kan-2 nicht fiir Stoffe der Verpackunsgruppe | zugelassen
sind.

Gemittelte normierte Leckageraten: ®  St-6L-Fass-1
10, Vergleich mit den Grenzleckageraten : g;gti:::g
w (100 % Helium, 300 mbar Uberdruck) e St-61-Kan
E 14Verpackungen mit ca. 6 L Volumen v Ku-6L-Kan-1
c ot ] A Ku-BL-Kan-2
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Abb. 7.1: Vergleich der gemittelten normierten Leckageraten mit den Grenzleckageraten fir Verpackun-
gen mit einem Volumen von ca. 6 L

Stahlfass der Bauart St-6L-Fass-1

Bei dieser Bauart stellt der Deckelbereich die einzige relevante Leckstelle dar. Sie ist zugelas-
sen fur Stoffe der Verpackungsgruppen |, Il und Ill. Die gemittelte Helium-Leckagerate Gy 1009
flir den Stahl-Schraubverschluss dieser Bauart bei Ap ~ 300 mbar (3,39:107 Pa m?/s) ist min-
destens zwei oder drei GroRenordnungen kleiner als die Grenzleckageraten qpqyx we 1009 fUr
alle Klassen und Verpackungsgruppen fir Verpackungen aus Stahl. Die unteren Grenzwerte
fur die Helium-Grenzleckageraten q;,qx te 1009 liegen zwischen 1,82:105 Pa m®/s (Klasse 3 VG
1) und 1,43-102 Pa m¥/s (Klasse 8). Aus diesem Grund kann die Bildung einer explosionsfahi-
gen Atmosphare unter Betriebsbedingungen bei dieser Bauart fiir alle Klassen und Verpa-
ckungsgruppen ausgeschlossen werden. [6]

Stahlfass der Bauart St-6L-Fass-2

Auch beim Stahl-Schraubverschluss dieser Bauart ist die gemittelte Helium-Leckagerate
QHe100% fur Ap = 300 mbar (1,73-107 Pa m%s) mindestens zwei oder drei GréRenordnungen
kleiner als die Grenzleckageraten g4y ne 1009 fur alle Klassen und Verpackungsgruppen flr
Verpackungen aus Stahl. Daher kann auch bei dieser Bauart die Bildung explosionsfahiger
Dampf-Luft-Gemische fiir Stoffe aller Klassen und Verpackungsgruppen ausgeschlossen wer-
den.

Stahlfass der Bauart St-6L-Fass-3

Die gemittelte Helium-Leckagerate Gy, 1009, fur den Stahl-Schraubverschluss dieser Bauart bei
Ap ~ 300 mbar (6,11-10° Pa m?®/s) erreicht einen Wert von ungefahr 33 % des Grenzwertes
Gmax,He, 1009 Tur Stoffe der Klasse 3 (VG I) fiir Verpackungen aus Stahl. Dieser betragt 1,82-10°
Pa m%/s. Die berechneten Grenzleckageraten beziehen sich stets auf das Erreichen von 100 %
UEG. Vor dem Hintergrund der oben genannten GroRenordnung fur die Ausgabe einer Vor-
warnung (Abschnitt 3.7) kann dieses Ergebnis als kritisch betrachtet werden. Fur Stoffe der
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Klassen 6.1 und 8 ist die 100 % Helium-Leckagerate gy, 1000, Mindestens zwei GréRenordnun-
gen kleiner als die Grenzleckageraten g4 re,100%- [6]

Feinstblechkanister der Bauart St-6L-Kan

Diese Bauart ist nur fir Stoffe der Verpackungsgruppen Il und Il zugelassen. Bei ihr stellt der
Deckelbereich nicht die einzige Leckstelle dar. Aus diesem Grund wird fur diese Bauart die
gemittelte integrale Helium-Leckagerate Gy, 1009, b€l Ap = 300 mbar (Tabelle A.52) fur den
Vergleich mit den Grenzleckageraten g4 1e 1009 fur Verpackungen aus Stahl verwendet. Sie
betragt 1,71:10* Pa m¥/s und stellt somit ca. 60 % des Grenzwertes fiir Stoffe der Klasse 3 VG
Il'und Ill (2,83:10* Pa m3/s) und ca. 62 % des Grenzwertes flr Stoffe der Klasse 6.1 (2,73:10*
Pa m?s) dar. Fir Stoffe der Klasse 8 wird lediglich rund 1 % des Grenzwertes (1,43-102 Pa
m?/s) erreicht. Diese Verpackungsbauart ist folglich hinsichtlich der Bildung einer explosionsfa-
higen Atmosphare unter Betriebsbedingungen fur Stoffe der Klassen 3 und 6.1 als sehr kritisch
zu bewerten.

Kunststoffkanister der Bauart Ku-6L-Kan-1

Auch diese Bauart ist nur fir Stoffe der Verpackungsgruppen Il und Ill zugelassen. Die gemit-
telte Helium-Leckagerate Gy, 1009 flr den Kunststoff-Schraubverschluss dieser Bauart bei Ap =
300 mbar (4,24:10°° Pa m3s, Tabelle A.37) betragt maximal 8 % der Grenzleckageraten
Qmax,He,100% fUr Verpackungen aus Kunststoff. Die maRgeblichen unteren Grenzwerte fur die
Helium-Grenzleckageraten gmaxne100% liegen zwischen 5,47:10* Pa m*/s (Klasse 6.1) und
5,9:-102 Pa m?¥/s (Klasse 8). Die Bildung einer explosionsfahigen Atmosphére unter Betriebsbe-
dingungen aufgrund einer Leckagestromung ist fir diese Bauart als unwahrscheinlich einzustu-
fen. [6]

Zu bedenken bleibt jedoch, dass fir Kunststoffverpackungen stets die Permeation von Fiillgut
durch die Wandung der Verpackung einen weiteren Quellterm darstellt.

Kunststoffkanister der Bauart Ku-6L-Kan-2

Fir diese 6 L-Bauart ist der Vergleich mit den Grenzleckageraten am kritischsten. Die gemittel-
te Leckagerate Gy, 1009, bei Ap = 300 mbar (7,19-10* Pa m?s) liegt bei ca. 75 % der Grenzle-
ckagerate Gmaxme1009 fUr Stoffe der Klasse 3 (VG Il und Ill) in Kunststoffverpackungen
(9,64-10* Pa m®/s). Der untere Grenzwert fir Stoffe der Klasse 6.1 (VG Il und Ill) in Kunst-
stoffverpackungen (5,47-10 Pa m?®/s) wird durch den Messwert sogar um ca. 30 % Ubertroffen.
Daher ist unter Beférderungsbedingungen fir diese Bauart die Bildung einer explosionsfahigen
Atmosphare allein durch Leckagestromung bereits gegeben. Ursache flr die im Vergleich zur
Bauart Ku-6L-Kan-1 stark erhéhten Leckageraten sind die bei dieser Bauart vorliegenden
Schadigungsmuster (Abschnitt 6.1.1). [6]

Zu bedenken bleibt jedoch, dass auch bei dieser Bauart unter Beférderungsbedingungen die
Permeation von Fillgut durch die Wandung noch als zusatzlicher Quellterm hinzukommt.
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7.2 Bauarten mit ca. 60 L Volumen

Abbildung 7.2 zeigt den Leckageratenvergleich fiir Verpackungen mit einer BaugréfRe von ca.
60 L.

Gemittelte normierte Leckageraten: m  St-60L-Fass-1 §
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Abb. 7.2: Vergleich der gemittelten normierten Leckageraten mit den Grenzleckageraten fir Verpackun-
gen mit einem Volumen von ca. 60 L

Stahlfass der Bauart St-60L-Fass-1

Die gemittelte Helium-Leckagerate gy, 1009 fur den G2“-Stahl-Schraubverschluss dieser Bau-
art bei Ap ~ 300 mbar (1,25:107 Pa m?¥/s) ist mindestens drei GréRenordnungen kleiner als die
Grenzleckageraten qpqxne 1009 fUr alle Klassen und Verpackungsgruppen fiir Verpackungen
aus Stahl. Die unteren Grenzwerte flr die Helium-Grenzleckageraten g,y ne 1000 liegen zwi-
schen 1,8:10+ Pa m?¥s (Klasse 3 VG I) und 0,1 Pa m¥s (Klasse 8). Aus diesem Grund kann die
Bildung einer explosionsfahigen Atmosphare unter Betriebsbedingungen bei dieser Bauart fir
alle Klassen und Verpackungsgruppen ausgeschlossen werden.

Stahlfass der Bauart St-60L-Fass-2

Diese Bauart verfligt Gber einen G2“-Verschluss und einen G3/4“-Verschluss. Die gemittelte
Helium-Leckagerate gy, 1009, fUr den Stahl-Schraubverschluss G2 dieser Bauart bei der
Druckstufe Ap ~ 300 mbar (1,98-107 Pa m?/s) ist mindestens drei GroRenordnungen kleiner als
die Grenzleckageraten q,qyx we 1009 fUr alle Klassen und Verpackungsgruppen fur Verpackun-
gen aus Stahl. Fir den Messwert des G3/4“-Verschlusses (3,86:107 Pa m?/s) verhalt es sich
genauso. Auch die Summe beider Leckageraten ist um GroRenordnungen geringer als die
Grenzwerte. Daher kann auch bei dieser 60 L-Bauart die Entstehung explosionsfahiger Dampf-
Luft-Gemische ausgeschlossen werden.

Kunststoffkanister der Bauart Ku-60L-Kan

Die gemittelte Helium-Leckagerate gy, 1009, fir den Kunststoff-Schraubverschluss dieser Bau-
art bei Ap ~ 300 mbar (7,9-10* Pa m?¥s) Ubertrifft bei Stoffen der Klasse 3 (VG |) den Grenz-
wert flir Kunststoffverpackungen. Dieser betragt 3,03-10* Pa m3s. Bei Stoffen der Verpa-
ckungsgruppen Il und Il wird ein Wert von ca. 17 % der UEG erreicht. Der Grenzwert betragt
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hier 4,67-10° Pa m%s. Bei Stoffen der Klasse 6.1 (Grenzleckagerate @maxme1009% =
4,33:10-% Pa m¥/s) wird ein Wert von ca. 18 % des Grenzwertes erreicht. Fiir Stoffe der Klasse
8 (Grenzleckagerate qpqyx ie 1000 = 0,61 Pa m?¥s) verhalt sich diese Bauart unkritisch. Bei Ver-
wendung dieser Bauart ist also unter Beférderungsbedingungen fiir Stoffe der Klasse 3 Verpa-
ckungsgruppe | in jedem Fall mit der Bildung einer explosionsfahigen Atmosphéare zu rechnen.

7.3 Bauarten mit ca. 220 L Volumen

In Abbildung 7.3 werden die gemittelten normierten Leckageraten Gy, 1009, flr die Verpackun-
gen mit einer Baugréle von ca. 220 L mit den berechneten Grenzleckageraten g4y me,1009%
verglichen.
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Abb. 7.3: Vergleich der gemittelten normierten Leckageraten mit den Grenzleckageraten fur Verpackun-
gen mit einem Volumen von ca. 220 L

Stahlfass der Bauart St-220L-Fass

Die gemittelte Helium-Leckagerate gy, 1009, flr den Stahl-Schraubverschluss G2 dieser Bauart
bei Ap ~ 300 mbar (3,4:107 Pa m?s) ist mindestens drei GréRenordnungen kleiner als die
Grenzleckageraten qpayx e 1009 fUr alle Klassen und Verpackungsgruppen fir Verpackungen
aus Stahl. Die unteren Grenzwerte flr die Helium-Grenzleckageraten g4y ne 1009 li€gen zwi-
schen 7,26-10* Pa m%¥/s (Klasse 3 VG |) und 0,46 Pa m®/s (Klasse 8). Fiir den Messwert des
G3/4“-Verschlusses (2,1-107 Pa m?s) verhalt es sich genauso. Auch die Summe beider Le-
ckageraten ist um GréRenordnungen geringer als die Grenzwerte. Aus diesem Grund kann die
Bildung einer explosionsfahigen Atmosphare unter Betriebsbedingungen aufgrund einer Le-
ckagestromung bei dieser Bauart ausgeschlossen werden.

Kunststofffass der Bauart Ku-220L-Fass

Diese Bauart verfugt tUber zwei Schraubverschlisse, die bedingt durch den Versuchsaufbau
(16 L-Akkumulationskammer) nur zusammen geprift werden kénnen. Die gemittelte Helium-
Leckagerate Gy 1009, flr die Summe beider Verschlisse dieser Bauart bei Ap =~ 300 mbar
(7,810 Pa m?¥/s) ist mindestens drei GroRenordnungen kleiner als die Grenzleckageraten
Gmax He,100% TUr alle Klassen der Verpackungsgruppen Il und Il fiir Verpackungen aus Kunst-
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stoff. Die unteren Grenzwerte fiir die Helium-Grenzleckageraten gy ne 1009 betragen zwi-
schen 1,27:102 Pa m¥s (Klasse 6.1) und 2,35 Pa m®/s (Klasse 8). Aus diesem Grund kann die
Bildung einer explosionsfahigen Atmosphare unter Betriebsbedingungen bei dieser Bauart auf-
grund einer Leckagestromung ausgeschlossen werden. Zu bedenken bleibt jedoch, dass auch
bei dieser Bauart unter Beférderungsbedingungen die Permeation von Fullgut durch die Wan-
dung noch als zusatzlicher Quellterm hinzukommt.

Die Einschéatzung hinsichtlich der Bildung einer explosionsfahigen Atmosphare fallt fir diese
Bauart im Vergleich zum 60 L-Kunststoffkanister Ku-60L-Kan gunstiger aus. Zum einen sind
die experimentell ermittelten Leckageraten qy. 1000, UM zwei Zehnerpotenzen geringer. Bei
Kunststoff-Schraubverschllssen ist also der Einsatz eines Schraubverschlusses mit O-Ring
(Verpackungsstutzen mit Innengewinde) giinstiger als der einer Flachdichtung (Verpackungs-
stutzen mit AuRengewinde). Zum anderen ist das Kunststofffass Ku-220L-Fass lediglich fur
Stoffe der Verpackungsgruppen Il und Il zugelassen, der 60 L-Kunststoffkanister Ku-60L-Kan
dagegen auch fir Stoffe der Klasse |. Ware auch der Kanister Ku-60L-Kan nur fiir Stoffe der
Verpackungsgruppe Il und Il zugelassen, so ergabe sich fiir ihn ein giinstigeres Bild.

7.4 Exemplarischer Vergleich mit Permeationsleckageraten des Fiillguts

Der Fokus dieser Arbeit liegt im Bereich der Messung und Bewertung von strémungsbedingten
Leckageraten aus Gefahrgutverpackungen. Fir die bisherigen Betrachtungen wurde daher
angenommen, dass die Permeation der betrachteten Substanz A durch die Wandung der Ge-
fahrgutverpackung zu vernachlassigen ist (q4 perm = 0, siehe Abschnitt 3.7). Im Fall von Metall-
verpackungen ist dies eine valide Annahme. [6]

Bei Kunststoffverpackungen hingegen muss als weiterer Freisetzungsweg die Permeation von
Fullgut durch die Wandung der Gefahrgutverpackung bertcksichtigt werden. Fur den folgenden
Vergleich wird von einer nicht zu vernachlassigenden Permeation ausgegangen (g4 perm # 0).
Beispielhaft wird die Verpackungsbauart Ku-6L-Kan-2 betrachtet. Der im Folgenden aufgefiihr-
te Rechenweg ist [6] enthommen.

Die Gesamtleckagerate der reinen Substanz A g, pro Einzelverpackung ist die Summe der
Leckagerate der reinen Substanz A aufgrund einer Leckagestromung q4 jecr (-Stromungsleck®,
siehe Abschnitt 2.2.4) und der Permeationsleckagerate q, ,erm (,Permeationsleck®) [6]:

qa = ajeck T 9aperm (115)

Die Permeationsleckagerate durch die Wandung einer Kunststoffverpackung hangt von der
Auflenflache der Verpackung, ihrer Wanddicke, dem Verpackungswerkstoff, dem Permeat und
der Temperatur ab [9]. Sie I&sst sich nach Gleichung (22) berechnen. Der Permeationskoeffi-
zient P, der Substanz A im Polymer, welcher das Produkt aus Diffusionskoeffizient und LOs-
lichkeit darstellt [17] [63], hangt ab von seiner chemischen Struktur, der Morphologie und von
vielen physikalischen Faktoren, zum Beispiel der Dichte und der Kristallinitat, und dem Zusatz
von Fllstoffen [80]. [6]

Je hoher die Kristallinitat, desto héher ist die Dichte fiir ein gegebenes Polymer, und desto ge-
ringer ist die Permeabilitat [80] [127]. Ursache hierfir ist, dass in den kristallinen Bereichen die
Molekulketten enger nebeneinanderliegen als in den amorphen Bereichen, wodurch die Dichte
steigt. Hierdurch nimmt die Polymerkettenbeweglichkeit und somit auch das Diffusionsvermo-
gen ab [127]. Bei teilkristallinen Polymeren findet die Diffusion daher ausschlieBlich in den
amorphen Bereichen statt [125] [126].

Aber auch das Herstellungsverfahren der Kunststoffe ist wichtig: Die Permeationskoeffizienten
von Ausschnitten (,Cut-Outs“) von Gefahrgutverpackungen sind deutlich héher als die von ge-
pressten Kunststoffplatten. Der Grund dafir liegt in der unterschiedlichen Abkuhlgeschwindig-
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keit beim Herstellungsprozess. Die extrusionsgeblasenen Gefahrgutverpackungen kihlen an
der Kontur des Blasformwerkzeugs schneller ab als die Kunststoffplatten nach dem Pressvor-
gang. Durch die schnellere Abkihlung der Kunststoffschmelze wird die Ausbildung kristalliner
Bereiche behindert. Folglich verfligen extrusionsgeblasene Gefahrgutverpackungen (und deren
,Cut-Outs®) Uber einen héheren amorphen Anteil im Kunststoff als gepresste Kunststoffplatten
und somit Uber hdhere Permeationskoeffizienten. [127]

Permeationsbarrieren wie etwa Sicherheitsschichten aus einem Ethylen-Vinylalkohol-
Copolymer (EVOH) oder fluorierte Oberflachen gemaf der Surface Modified Plastics (SMP)-
Methode kénnen die Permeation um mehr als eine Dekade reduzieren [9]. [6]

Fir eine exakte Berechnung der Permeationsleckagerate q, ,.r-» missen die Permeationskoef-
fizienten der in Tabelle 3.1 aufgefihrten 23 flussigen Fullguter in Bezug auf die Werkstoffe der
jeweiligen Verpackungsbauarten gemessen werden. Daher kann die folgende Beispielrech-
nung nur als Abschatzung dienen. [6]

Es wird ein Kunststoffkanister mit der Geometrie der Bauart Ku-6L-Kan-2 betrachtet (mittlere
Wanddicke d = 1,7 mm, Au3enflache: A = 0,25 m?2). Toluol und Methanol werden als exempla-
rische Permeate gewahlt. Denn aus den Permeationskoeffizienten in [80] folgt, dass sie Repra-
sentanten fir eine hohe und eine niedrige Permeation durch HDPE darstellen. Der Permeati-
onskoeffizient P, fir die Transporttemperatur 30 °C wird berechnet aus den in [80] gegebenen
Werten mit Hilfe einer auf der Arrhenius-Gleichung [9] basierenden linearen Regression. Zu-
satzlich wird die gemessene Permeationsrate von Toluol durch Kunststoffplatten, hergestellt
aus dem HDPE Lupolen mit einer EVOH-Sicherheitsschicht (HDPE/EVOH), betrachtet (Wand-
dicke d = 1,9 mm) [9]. Die Permeationsrate bei 30 °C ergibt sich zu 0,02 g/(m? h). [6]

Zuné&chst muss die Grenzleckagerate q4 4, flr die reine Substanz A fur das gegebene Trans-
portszenario berechnet werden. Zu diesem Zweck wird der maximal zuldssige Massenstrom
von Substanz A pro Einzelverpackung My ... (Tabelle 3.2, Schritt 2) verwendet (vergleiche
Gleichung (55)): [6]

R Tiransp (116)

M,

Der Unterschied zwischen beiden Transportphdnomenen ist, dass im Fall von Permeation die
reine Substanz A freigesetzt wird. Im Fall von strdmungsbedingter Freisetzung ist nur der Anteil
der Substanz A am Gesamtgemisch relevant. Daher muss die gemessene Helium-Leckagerate
der Verpackungsbauart gy, 1904 in €ine Leckagerate der reinen Substanz A q, .., umgerech-
net werden. Die in Tabelle 3.2 beschriebenen Rechenschritte 7-5 werden daher in umgekehrter
Reihenfolge ausgefiihrt, um den effektiven Massenstrom der Substanz A M, zu erhalten. Die
Leckagerate der reinen Substanz A q, ;.. Wird ermittelt geman (vergleiche Gleichung (55)): [6]

damax = MA,max )

. R-T,
Qajeck = My - A%ransp (117)
A
Die Permeationsleckagerate q4 perm Pro Einzelverpackung wird berechnet gemag [52]
. R'T, A R
qaperm = MA,perm : # =Py E : M_A ' Ttransp (118)

In Tabelle 7.2 sind die Berechnungsergebnisse flr q4 eck: qaperm UNA qamax fUr die drei Bei-
spielfalle dargestellt.
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Tab. 7.2: Vergleich der Leckageraten aufgrund von Gasstromung und Permeation [6]

SUbStanZ A qA,leck WerkStOff PA qA,perm qa qA,max
[Pa m3/s] [g mm/(m2h)] | [Pam®s] | [Pa m3s] [Pa m3/s]
Methanol 2,45-10° HDPE 0,026 [80] 8,36-10° | 1,08-10“ | 9,83-10°
Toluol 3,1-10¢ HDPE 3,43 [80] 3,8:10%° 3,8:103 1,62:10°
HDPE/ Perm.-rate: 3,8:10° 4.1-10°%
EVOH 0,02 g/(m? h)
[

Fir Methanol kann die UEG nicht durch einen der beiden Transportmechanismen (Gasstro-
mung oder Permeation) allein erreicht werden. Nur die Summe beider Arten des Stofftransports
qa kann den Grenzwert qu 4, Uberschreiten. Nichtsdestotrotz ist bereits die Gréenordnung
beider Einzelterme q4 ocx UNd qgperm als kritisch einzuschatzen (siehe Abschnitt 3.7). Flr To-
luol ist es maglich, die Permeationsleckagerate q,,.,m durch den Einsatz einer Permeations-
barriere um den Faktor 100 zu reduzieren. Dennoch wird fiir diese Substanz die UEG allein
durch die Permeationsleckagerate iberschritten. [6]

Die Relation zwischen Stromungs- und Permeationsleckagerate einer Substanz ist besonders
dann entscheidend, wenn Flussigkeiten, die (iber eine niedrige Permeationsleckagerate g4 perm
verfiigen und daher hinsichtlich einer Freisetzung durch Permeation eher unkritisch sind, in
Kunststoffverpackungen transportiert werden, die bestimmte Schadigungsmuster im Ver-
schlussbereich aufweisen (wie in Abschnitt 6.1.1 beschrieben). In diesem Fall kann die hier-
durch auftretende Strémungsleckagerate q, .., dazu fuhren, dass die UEG Uberschritten wird.
Besonders fur Kunststoffverpackungen ist es daher wichtig, die stromungsbedingte Leckagera-
te zu minimieren. [6]

Fir jede einzelne Kombination aus Bauart und Fillgut missen stets beide Quellterme (Lecka-
gestromung und Fllgutpermeation) betrachtet werden, da beide ihren Beitrag zur Erreichung
des berechneten Leckageratengrenzwertes leisten. Hierdurch ergibt sich fur die Praxis eine
Vielzahl von Konstellationen.

Der Gegenstand dieser Arbeit ist jedoch die Freisetzung aufgrund einer Leckagestromung. Aus
diesem Grund wird an dieser Stelle die Permeation von Fullgut nur exemplarisch behandelt, um
den grundsatzlichen Rechenweg aufzuzeigen.

7.5 Fazit des Leckageratenvergleichs und Konsequenzen fiir den Gefahr-
guttransport im Frachtcontainer

Generell fallt fur groBere Bauarten der Vergleich der Messwerte gy, 1000, Mit den berechneten
Grenzwerten qpqx ne100% 9Unstiger aus, da sie nur in einer geringeren Gesamtstiickzahl Ny,
in den Frachtcontainer geladen werden kdnnen. [6]

Fir Stahlfasser aller Bauarten und Baugrofien mit Schraubverschliissen kann sich unter den
zugrunde gelegten Beforderungsbedingungen (Worst-Case-Szenario gemafR Abschnitt 3.9)
durch eine Leckagestrdmung kein explosionsfahiges Dampf-Luft-Gemisch bilden. Es sind da-
her keine Modifikationen der Transportbedingungen erforderlich.

Tabelle 7.3 gibt eine Ubersicht (iber die im Hinblick auf das Erreichen der unteren Explosions-
grenze durch eine Leckagestromung als kritisch zu bewertenden Bauarten.
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Tab. 7.3: Ubersicht tiber die hinsichtlich der Helium-Grenzleckageraten als kritisch zu bewertenden Bau-

arten

Volumen | Bauart VG Erreichen der Grenzle- | Grund

[L] CKagerate dmax,He,100%

Ca.6 St-6L-Fass-3 1, 1, 11 33 % fur Klasse 3 (VG 1) | Crimpverschluss

Ca.6 St-6L-Kan 11, 1l Ca. 60 % fur Klasse 3 | Nicht nur Deckel, sondern
(VG II, Ill) und Klasse 6.1 | auch Oberbodenfalz st
(VG 11, 1) Leckagequelle

Ca.6 Ku-6L-Kan-2 11, 1l Ca. 75 % fur Klasse 3 | Auftreten von  Schadi-
(VG I, ll); Uberschrei- | gungsmustern (siehe Ab-
tung fur Klasse 6.1 (VG | schnitt 6.1.1)
11, 111)

Ca. 60 Ku-60L-Kan I, 11, 1l | Uberschreitung fiir Klas- | Problematisch, dass Zu-
se 3 (VG ) lassung flr Stoffe der Ver-

packungsgruppe |

Bei den 6 L-Verpackungen sind hinsichtlich einer Leckagestromung die Bauarten St-6L-Fass-3,
St-6L-Kan und Ku-6L-Kan-2 kritisch zu sehen. Das Stahlfass St-6L-Fass-3 verfiigt anstelle ei-
nes Stahl-Schraubverschlusses (ber einen Crimp-Verschluss mit Ausziehbalg, dessen experi-
mentell ermittelte Leckagerate 33 % der unteren Explosionsgrenze fir Stoffe der Klasse 3
(Verpackungsgruppe |) erreicht. Bei der Bauart St-6L-Kan stellt nicht allein der Deckelbereich
eine Leckagestelle dar, sondern auch der Oberbodenfalz. Fur Stoffe der Klassen 3 und 6.1
(Verpackungsgruppen Il und Ill) kénnen Werte von bis zu ca. 60 % der UEG erreicht werden.
Diese Bauart ist folglich hinsichtlich der Bildung einer explosionsfahigen Atmosphare als sehr
kritisch anzusehen. Bei dem Kunststoffkanister Ku-6L-Kan-2 treten eine Reihe von Schadi-
gungsmustern auf, zum Beispiel fehlende Konzentrizitdt zwischen Dichtring und Gewinde-
schaft, Riefen im Dichtring sowie einen Grat am Gewindeschaft in Kombination mit ausgefrans-
tem Dichtring. Als Folge davon sind die Leckageraten im Vergleich zur Bauart Ku-6L-Kan-1, die
Uber denselben Verschlusstyp verfugt und bei der diese Schadigungen nicht vorliegen, pro
Druckstufe um mindestens eine Zehnerpotenz erhéht. Die Fertigungstoleranzen und Ferti-
gungsglte haben daher bei Kunststoff-Schraubverschlissen einen sehr starken Einfluss auf
die Leckagerate [6] [65]. Die Grenzleckagerate fur Stoffe der Klasse 6.1 kann sogar Uberschrit-
ten werden.

Dem 220 L-Kunststofffass Ku-220L-Fass kommt zugute, dass es nur fiir Stoffe der Verpa-
ckungsgruppen Il und 1l zugelassen ist. Daher sind die anzuwendenden Grenzwerte milder als
bei einer Zulassung fir Stoffe der Verpackungsgruppe |. Die gemittelten Leckageraten G, 1009
der Summe beider Verschliisse liegen im mittleren 10 Pa m3®s-Bereich. Da der 60 L-
Kunststoffkanister Ku-60L-Kan Uber eine Zulassung auch fir Stoffe der Verpackungsgruppe |
verfiigt, sind fir diese Bauart die anzuwendenden Grenzwerte strenger. Im Vergleich zum
220 L-Kunststofffass weist diese Bauart pro Druckstufe mindestens um zwei Zehnerpotenzen
héhere Messwerte auf. Daher kann es unter Beférderungsbedingungen fur Stoffe der Klasse 3
zu einer Uberschreitung der UEG kommen.

Bei Kunststoffverpackungen fiihrt der Einsatz eines Kunststoff-Schraubverschlusses in der
Ausfliihrung eines Innengewindes im Verpackungsstutzen mit O-Ring zu den geringsten Lecka-
geraten und somit zur besten Dichtwirkung. Kunststoff-Schraubverschlisse in der Ausfihrung
eines AulRengewindes im Verpackungsstutzen mit Flachdichtung verfligen nicht nur bei Vorlie-
gen bestimmter Schadigungsmuster tber gravierend erhdhte Leckageraten, sondern sie wei-
sen auch im intakten Zustand héhere Leckageraten als Schraubverschlisse mit O-Ring auf.
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Der exemplarische Vergleich der stromungsbedingten Leckageraten mit den Permeationsle-
ckageraten des Fullguts durch Kunststoffverpackungen zeigt, dass es Substanzen gibt, bei
denen die Freisetzung aufgrund eines der beiden Transportmechanismen (Fullgutpermeation
oder Leckagestromung) nicht zu einem Erreichen der UEG fuhren kann, aufgrund der Summe
beider Mechanismen allerdings schon. Fir Kunststoffverpackungen missen immer beide
Quellterme kombiniert betrachtet werden.

Fir die Verpackungsbauarten, die durch den Vergleich der experimentell ermittelten Leckage-
raten mit den Grenzleckageraten als kritisch in Bezug auf die Bildung einer explosionsfahigen
Atmosphare einzustufen sind, sollten Malnahmen zur Abhilfe ergriffen werden. Hierbei lassen
sich zwei Teilbereiche unterscheiden:

Modifikationen in Bezug auf die Verpackung

Wie anhand der Bauart Ku-6L-Kan-2 gezeigt, sollten die oben dargestellten Schadigungsmus-
ter (fehlende Konzentrizitdt zwischen Deckel und Gewindeschaft, Riefen im Dichtring, Grat am
Gewindeschaft) vermieden werden. Fertigungstoleranzen und Fertigungsgtite sollten bei dieser
Bauart Gberpruft werden.

Bei der Bauart Ku-60L-Kan wird deutlich, dass sich bei Kunststoffverpackungen die Kombinati-
on aus einer Zulassung fir Stoffe der Verpackungsgruppe | in Verbindung mit einem Kunst-
stoff-Schraubverschluss mit Flachdichtung unglnstig auswirkt. Fur solche Bauarten sollte da-
her die Zulassung fur Stoffe der Verpackungsgruppe | uberprift werden.

Der Vergleich mit den Grenzleckageraten fur die verschiedenen Gefahrgutklassen zeigt eben-
falls, dass ein und dieselbe Bauart als kritisch in Bezug auf Stoffe der Klassen 3 und 6.1 sein
kann, in Bezug auf Stoffe der Klasse 8 aufgrund deren niedrigerer Dampfdriicke jedoch nicht.

Modifikationen in Bezug auf die Transportbedingungen

Unabhangig von den MaRRnahmen, die in Bezug auf die jeweilige Verpackungsbauart eingelei-
tet werden kénnen, lassen sich auch die Transportbedingungen modifizieren, um das Risiko
hinsichtlich der Bildung explosionsfahiger Dampf-Luft-Gemische zu verringern. Hierzu zahlen
folgende MaRRnahmen, die auch bei der Reduzierung des Risikos aufgrund von Fllgutpermea-
tion angewandt werden kénnen: [9] [10]

- Verwendung eines Kuhlcontainers: Die hohen AuRentemperaturen beim interkontinen-
talen Containertransport, insbesondere bei Transporten nach Siidostasien, lassen sich
nicht beeinflussen. Durch Verwendung von Kiihlcontainern lieRe sich der im Inneren der
Gefahrgutverpackungen auftretende Uberdruck, der das Potential fiir die Stofffreiset-
zung durch eine Leckagestromung bildet, reduzieren.

- Erhéhung der Luftwechselrate des Frachtcontainers: Die Luftwechselrate hangt von der
Anzahl der Luftungsschlitze der jeweiligen Containerbauart ab [6]. Die Auswahl eines
besser bellfteten Containertyps stellt somit eine geeignete MalRnahme zur Verhinde-
rung explosionsfahiger Dampf-Luft-Gemische im Innern des Containers dar.

- Reduzierung der Anzahl von gefillten Gefahrgutverpackungen im Frachtcontainer (Ver-
ringerung des Quellterms). Dies steht jedoch im Kontrast zu wirtschaftlichen Aspekten.

An dieser Stelle ist auch das letzte der im Abschnitt 1.1 ,Motivation und Zielsetzung® dargestell-
ten Zwischenziele erreicht.
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8 Zusammenfassung und Ausblick

In der vorliegenden Arbeit wird untersucht, ob unter normalen Beférderungsbedingungen beim
interkontinentalen Transport von befiillten Gefahrgutverpackungen im freien Luftraum eines
20-Fuf3-Frachtcontainers die Gefahr der Bildung einer explosionsfahigen Atmosphare besteht,
hervorgerufen durch eine Gasstromung durch Leckstellen im Verschlussbereich. Hierfir wird
ein quantitativer Vergleich zwischen experimentell ermittelten Ist-Leckageraten und berechne-
ten Grenzleckageraten herangezogen. Zusatzlich wird geprift, ob fur die untersuchten Verpa-
ckungsbauarten weitere leckverdachtige Stellen aulRerhalb des Verschlusses detektiert werden
kénnen.

Berechnung von Grenzleckageraten

Da fir Gefahrgutverpackungen bislang keine quantitativen Grenzleckageraten existieren, muis-
sen diese zunachst berechnet werden. Fir das Transportszenario der interkontinentalen Befor-
derung in Frachtcontainern werden daher die relevanten Einflussparameter ermittelt und im
Sinne einer Worst-Case-Betrachtung festgelegt. Es erfolgt eine Auswahl von 23 hinsichtlich der
Beforderungsmenge bedeutenden fliissigen Gefahrgiitern der Gefahrgutklassen 3 (entziindba-
re flissige Stoffe), 6.1 (giftige Stoffe) und 8 (dtzende Stoffe). Es werden drei reprasentative
Verpackungsvolumina von ca. 6 L, ca. 60 L und ca. 220 L betrachtet. Deren maximale Anzahl
im 20-FuR-Frachtcontainer bei Monobeladung wird ermittelt. Fir die BaugrofRe 6 L betragt die
Anzahl 3200 Stick, fur die BaugréRe 60 L 306 Stuick und fir die BaugréRe 220 L 80 Stiick pro
Container bei maximaler Beladung. Das resultierende freie Luftvolumen im Frachtcontainer
betragt ca. 15 m? fur alle drei Verpackungsgrofien. Als Worst Case fiir die Luftwechselrate des
Frachtcontainers wird der Wert von 0,012 h-' angesetzt, der in friheren Untersuchungen be-
reits ermittelt wurde. Als Beférderungsdauer wird ein Zeitraum von 8 Wochen gewahlt, der ei-
nen Maximalwert beim interkontinentalen Containertransport darstellt.

Entscheidende Einflussgroe und treibende Kraft fir den Stofftransport durch eine Leckstro-
mung ist der innere Uberdruck, der sich im freien Dampfraum der Gefahrgutverpackung unter
Beférderungsbedingungen ausbildet. Dieser hangt ab von den Stoffeigenschaften des Fullguts,
der Befiilltemperatur, der Temperatur der Flissigphase bei Beférderungsbedingungen, dem
Fillgrad und der Nachgiebigkeit der Verpackungsbauart. Fur alle 23 zu betrachtenden Sub-
stanzen werden daher zunéchst anhand von analytischen Modellgleichungen die Uberdriicke
wahrend der Beférderung im Frachtcontainer berechnet. Als mittlere Transporttemperatur wird
ein Wert von 30 °C angenommen, der sich aus Messfahrten auf Containerschiffen ergibt. Die
auf diese Weise berechneten Uberdriicke innerhalb der Verpackungen liegen zwischen ca. 10
und ca. 570 mbar. Fir die 23 ausgewahlten Substanzen erfolgt die Berechnung von Grenzle-
ckageraten in Bezug auf deren UEG, jedoch ausgedrickt als 100 % Helium-
Grenzleckageraten. Fur die Umrechnung der Grenzwerte der spezifischen Fullguter auf Grenz-
leckageraten des Prifgases Helium werden analytische Gleichungen flr eine laminar-viskose
Gasstromung herangezogen. Die 100 % Helium-Grenzleckageraten werden fur den Priflber-
druck 300 mbar berechnet, da dieser einen mittleren Wert fiir die auftretenden Uberdriicke dar-
stellt. Es erfolgt die Annahme einer vollstandigen Durchmischung im freien Luftraum des
Frachtcontainers. Die berechneten 100 % Helium-Grenzleckageraten pro Einzelverpackung
beim Prifiiberdruck 300 mbar liegen zwischen ca. 2,0-10°° Pa m¥s fiir Stoffe der Klasse 3,
Verpackungsgruppe |, in einer 6 L-Stahlverpackung und ca. 20 Pa m?/s fur Stoffe der Klasse 8
in einer 220 L-Verpackung aus Kunststoff. Die Grenzleckageraten weisen somit Unterschiede
von mehreren Zehnerpotenzen auf, je nach VerpackungsgrofRe, Verpackungswerkstoff und
beforderter Gefahrgutklasse.
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Auswahl eines quantitativen Dichtheitspriifverfahrens fiir Gefahrgutverpackungen

Anhand etablierter Kriterien fir die Auswahl von Dichtheitsprifverfahren und Prifgasen wird
ein fir Gefahrgutverpackungen geeignetes quantitatives Dichtheitsprifverfahren ausgewahit.
Kriterien, die herangezogen werden, sind etwa das Druckniveau im Prifling, die Stromungs-
richtung und die Objektkonstruktion. Die Stofffreisetzung aus einer Gefahrgutverpackung unter
Beférderungsbedingungen geht dadurch vonstatten, dass eine Strémung vom Inneren der un-
ter einem Uberdruck stehenden Verpackung nach aufen auf ein atmospharisches Druckniveau
auftritt. Es wird daher ein Prifverfahren ausgewahlt, welches diesen Beforderungsbedingungen
am nachsten kommt, namlich das Uberdruckverfahren mit Ansammlung (Akkumulationsverfah-
ren). Um ebenfalls gleichzeitig leckverdachtige Stellen aufRerhalb des Verschlussbereiches zu
detektieren, ist ein Priifgasverfahren die einzig einsetzbare Methode. Helium wird als Prifgas
gewahlt, da seine Anwendung zu konservativen Ergebnissen sowohl bei der Leckortung als
auch bei der Messung von Leckageraten fiihrt.

Nachteilig ist allerdings, dass fir alle Messungen stets die Heliumpermeation durch die kriti-
schen Bauteile des Priiflings als potentieller Storeinfluss berlicksichtigt werden muss.

Vorversuche

Der Uberdruck in einer Verpackungsbauart unter Beférderungsbedingungen ist von elementa-
rer Bedeutung fiir die Dichtheitsbetrachtungen im Rahmen dieser Arbeit. Daher werden Uber-
druckversuche an verschiedenen Bauarten von Gefahrgutverpackungen mit den drei Fullgitern
Dichlormethan, 25 % Ammoniaklésung und Wasser durchgefihrt. Die Uberdruckmesswerte
werden mit berechneten Uberdriicken auf Grundlage analytisch hergeleiteter Modellgleichun-
gen unter Einbeziehung einer empirischen Expansionsfunktion der jeweiligen Verpackungs-
bauart verglichen. Das Rechenmodell vorangegangener Forschungsarbeiten anderer Autoren,
welches fir die Annahme eines thermodynamischen Gleichgewichts zwischen Flussig- und
Dampfphase im Beflllzustand gilt, wird verifiziert und um einen weiteren Extremfall fir den Be-
fullzustand erganzt. Hierbei handelt es sich um die Annahme eines vernachlassigbaren Dampf-
Partialdrucks im freien Dampfraum oberhalb des Flissigkeitsspiegels. Die Untersuchungen
zeigen jedoch, dass fiir die im Rahmen dieser Arbeit betrachteten fliissigen Fiillgiiter die Uber-
druckberechnung auf Grundlage der Annahme einer Séattigung im Befiillzustand bereits zu si-
cherheitstechnisch konservativen Ergebnissen flihrt. Der generelle Vorteil der Berechnungsme-
thode besteht darin, dass sich hierdurch die Uberdriicke fiir verschiedene Konstellationen aus
Fillgut und Verpackungsbauart vorhersagen lassen, ohne dass praktische Uberdruckmessun-
gen mit gefahrlichen Originalfiligltern erforderlich sind.

Bevor das ausgewahlte quantitative Dichtheitsprifverfahren fir Gefahrgutverpackungen, das
Akkumulationsverfahren, angewandt werden kann, muss es durch verschiedene Vorversuche
validiert werden, um reproduzierbare Leckageratenmessungen zu ermdglichen. Die Bestim-
mung des Stoffmengenanteils von Helium im beflillten Prifmuster ist eine wichtige Vorausset-
zung, um eine Normierung auf die 100 % Helium-Leckagerate durchzufiihren und somit eine
Vergleichbarkeit zwischen verschiedenen Druckstufen zu erhalten. Der Stoffmengenanteil von
Helium im Prufmuster wird auf Grundlage der hinzudosierten Heliummasse bestimmt. Durch
Leckageratenmessungen an einem Testleck und Vergleich mit dem Kalibrierwert des Testlecks
wird diese Herangehensweise bestatigt. Im Rahmen von Druckhalteprifungen wird festgestellt,
dass sich Autoreifenventile gut dazu eignen, den gewilinschten Prifliberdruck im Prifmuster
Uber die Prifdauer aufrechtzuerhalten. Fir jede einzelne der vier verwendeten Akkumulations-
kammern wird durch Konzentrationsabklingversuche die Heliumverlustrate der Kammer be-
stimmt. Das Ergebnis flief3t in einen Korrekturfaktor zur Bestimmung der gemessenen Helium-
leckageraten ein. Um den Stoéreinfluss des Prifgases Helium abzuschatzen, werden fir die
kritischen Teile jeder untersuchten Verpackungsbauart die Induktionszeit und die stationaren
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Helium-Permeationsleckageraten berechnet, auf der Grundlage von Diffusions- und Permeati-
onskoeffizienten von Helium durch verschiedene Werkstoffe aus der Literatur. Flr eine valide
Leckageratenmessung ist es auRerdem notwendig, dass innerhalb des Prufmusters eine aus-
reichende Homogenisierung des Helium-Luft-Gemischs vorliegt. Mit Hilfe von Probeentnahmen
aus dem befillten Prifmuster wird nachgewiesen, dass die im jeweiligen Prifmuster bei allen
drei BaugrofRen verwendeten Ventilatoren eine ausreichende Homogenisierung bis zum jewei-
ligen Versuchsbeginn der Leckageratenmessung gewahrleisten. Es wird ein Mischungsgrad
M = 0,9 fur ausreichend erachtet. Die Vorversuche belegen die korrekte Funktion der Heli-
umbefullanlage und der verwendeten Messgerate. Es wird gezeigt, dass sich unter idealen
Prifbedingungen an einem Testleck reproduzierbare Messergebnisse erzielen lassen. Ferner
werden MaRnahmen zur Abdichtung der Beflillventile vorgestelit.

Messung von Helium-Leckageraten

Quantitative Helium-Leckageraten der Verschlisse ausgewahlter Bauarten von Gefahrgutver-
packungen der BaugréRen ca. 6 L, ca. 60 L und ca. 220 L werden im Uberdruckverfahren mit
Ansammlung (Akkumulationsverfahren) gemessen. Es handelt sich hierbei um Fasser und Ka-
nister aus Stahl und Kunststoff mit unterschiedlichen Verschlusssystemen. Die Messung der
Helium-Leckagerate wird bei den funf Uberdruckniveaus 100 mbar, 200 mbar, 300 mbar, 400
mbar und 500 mbar durchgefiihrt. Es werden jeweils finf Priifmuster je Bauart und Druckstufe
geprift. Um weitere leckverdachtige Stellen pro Bauart auRerhalb des Deckelbereichs zu iden-
tifizieren, findet das Schniffelverfahren Anwendung. Fir die Verpackungen mit ca. 6 L Volu-
men werden fir die Schniffelprifung separate Prifmuster prapariert und bei den Druckstufen
100 mbar, 300 mbar und 500 mbar im Schniffelverfahren untersucht. Fiir alle Bauarten mit ca.
60 L und ca. 220 L Volumen erfolgt die Schniffelprifung jedes Prifmusters im Anschluss an
die Messung der Deckelleckageraten.

Fir fast alle Bauarten bildet der Verschlussbereich die einzige systematische Leckstelle. Eine
Ausnahme stellt hierbei der 6 L-Feinstblechkanister der Bauart St-6L-Kan dar, bei dem auch
der Oberbodenfalz einen maligeblichen Beitrag zur Gesamtleckagerate leistet. Diese Bauart ist
auch die einzige, bei der die Storleckagerate der Befillventile klein genug ist, um auch eine
integrale Leckageratenmessung der gesamten Verpackung durchfihren zu kénnen.

Das Vorliegen weiterer systematischer Leckstellen auf3erhalb des Deckelbereichs wie beim
6 L-Feinstblechkanister kann dazu beitragen, dass bereits eine stromungsbedingte Freisetzung
zu einem kritischen Wert in Bezug auf die UEG fiihrt.

Die experimentell ermittelten Deckelleckageraten der einzelnen Bauarten zeigen Unterschiede
von mehreren Zehnerpotenzen. Die niedrigsten gemessenen 100 % Helium-Leckageraten wei-
sen hierbei die Stahl-Schraubverschlisse von Stahlfassern mit Werten im Bereich von
107 Pa m¥s auf. Diese geringen Leckageraten liegen Uberwiegend im Bereich der Nachweis-
grenze des verwendeten Versuchsaufbaus und lassen daher keine klare Charakterisierung im
Hinblick auf die maRgeblichen Stofftransportvorgange zu.

Die hochsten gemessenen Leckageraten liegen dann vor, wenn die Kunststoff-
Schraubverschliisse mit Flachdichtungen von Kunststoffkanistern bestimmte Schadigungsmus-
ter aufweisen, wie fehlende Konzentrizitat zwischen Dichtring und Gewindeschaft, Riefen im
Dichtring oder einen Grat am Gewindeschaft in Kombination mit einem ausgefransten Dicht-
ring. In solchen Fallen steigen die Deckellageraten auf Werte Gber 102 Pa m¥/s an.

Auch wenn sich die experimentell ermittelten Helium-Leckageraten auf Grundlage von vier
Analysekriterien in vielen Fallen nicht eindeutig einem bestimmten Stofftransportmechanismus
(Strédmung oder Permeation) zuorden lassen, so werden diese aus einer sicherheitstechnisch
konservativen Betrachtung heraus als strémungsbedingte Leckageraten interpretiert.
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Einschétzung der Bildung explosionsfahiger Gemische beim interkontinentalen Gefahr-
guttransport in Frachtcontainern

Im letzten Schritt erfolgt der quantitative Vergleich der experimentell ermittelten Helium-
Leckageraten mit den berechneten Grenzleckageraten. Hierdurch kann eingeschatzt werden,
welche Bauarten hinsichtlich der Bildung einer explosionsfahigen Atmosphare als kritisch an-
zusehen sind. Es bestehen deutliche Unterschiede zwischen den verschiedenen Bauarten.

Bei den untersuchten Bauarten von Stahlfassern mit Stahl-Schraubverschliissen aller drei
BaugrofRen kann fir das untersuchte Transportszenario die Bildung eines explosionsfahigen
Dampf-Luft-Gemischs ausgeschlossen werden.

Bei den 6 L-Verpackungen sind hinsichtlich der Bildung einer explosionsfahigen Atmosphare
die Bauarten St-6L-Fass-3, St-6L-Kan und Ku-6L-Kan-2 als kritisch einzustufen. Das Stahlfass
St-6L-Fass-3 verfugt Uber einen Crimp-Verschluss mit Ausziehbalg, dessen Deckelleckagera-
ten ca. 33 % der unteren Explosionsgrenze fir Stoffe der Klasse 3 (Verpackungsgruppe ) er-
reichen. Bei der Bauart St-6L-Kan koénnen fiur Stoffe der Klassen 3 und 6.1 (Verpackungsgrup-
pen Il und Ill) Werte von bis zu ca. 60 % der UEG erreicht werden. Bei dem Kunststoffkanister
Ku-6L-Kan-2 sind als Folge der beobachteten Schadigungsmuster die Leckageraten im Ver-
gleich zur Bauart Ku-6L-Kan-1, bei der diese Schadigungen nicht vorliegen, pro Druckstufe um
mindestens eine Zehnerpotenz erhoht. Die Grenzwerte fiir Stoffe der Klasse 6.1 (Verpa-
ckungsgruppen Il und lll) kénnen daher sogar Uberschritten werden. Die Fertigungsgtite hat bei
Kunststoff-Schraubverschliissen einen entscheidenden Einfluss auf das Erreichen der UEG.

Bei den untersuchten Bauarten mit ca. 60 L und ca. 220 L Volumen kann es beim 60 L-
Kunststoffkanister Ku-60L-Kan, der iber eine Zulassung auch fiir Stoffe der Verpackungsgrup-
pe | verfiigt, unter Beférderungsbedingungen fiir Stoffe der Klasse 3 zu einer Uberschreitung
der UEG kommen. Er verfiigt Uber einen Kunststoff-Schraubverschluss mit Flachdichtung, der
pro Druckstufe mindestens um zwei Zehnerpotenzen hohere Messwerte aufweist als der
Kunststoff-Schraubverschluss mit O-Ring der Bauart Ku-220L-Fass.

Eine kritische Situation hinsichtlich der Bildung explosionsfahiger Gemische kann aulRerdem
dann eintreten, wenn Kunststoffverpackungen in Frachtcontainern beférdert werden. Bei diesen
kann die Permeation des Fullguts durch die Wandungen nicht vernachlassigt werden. Dies war
bereits der Untersuchungsgegenstand einer Reihe friiherer Forschungsarbeiten. Im Sinne des
Fokus dieser Arbeit wird Fullgutpermeation nicht untersucht, jedoch der prinzipielle Rechenweg
zur Berlicksichtigung beider Quellterme (Permeation und Stromung) aufgezeigt. Der exempla-
rische Vergleich der stromungsbedingten Leckageraten mit den Permeationsleckageraten
zeigt, dass fur Kunststoffverpackungen beide Quellterme kombiniert betrachtet werden mus-
sen. Fur jede einzelne Bauart missen stets sowohl die Permeationsraten des jeweiligen Fill-
guts durch die Wandung der Verpackung gemessen oder abgeschatzt als auch Stromungsle-
ckageraten ermittelt werden. Es existieren Konstellationen, bei denen nur die Summe beider
Effekte zu einer Uberschreitung der UEG fiihren kann. Fiir Kunststoffverpackungen ist es daher
wichtig, beide Quellterme zu reduzieren.

Als Konsequenz sind fiir die kritisch einzuschatzenden Bauarten MaRnahmen erforderlich, um
die Bildung explosionsfahiger Gemische wahrend des interkontinentalen Gefahrguttransports
im Frachtcontainer zu verhindern. Zu den verpackungsbezogenen MaRnahmen gehdrt zum
einen die Vermeidung bestimmter Schadigungsmuster an Kunststoff-Schraubverschliissen
durch eine erhdhte Fertigungsglite. Zum anderen sollte die Verwendung von Kunststoffverpa-
ckungen mit Schraubverschlissen mit Flachdichtung fir Stoffe der Verpackungsgruppe | ver-
mieden werden. Bei Stahlfassern wirkt sich der Einsatz von Stahl-Schraubverschlissen anstel-
le von Crimpverschliissen vorteilhaft aus.

176 BAM-Dissertationsreihe



Darliber hinaus lassen sich auch Modifikationen bei den Beférderungsbedingungen vorneh-
men. Hierzu zahlt etwa der Einsatz von gekuhlten Containern oder von Containern mit hdheren
Luftwechselraten. Diese MaRRnahmen sind gleichermaflen dazu geeignet, die ungulnstigen
Auswirkung von Fullgutpermeation zu reduzieren.

Ausblick

Fur die Untersuchungen im Rahmen dieser Arbeit wird eine Reihe von vereinfachenden An-
nahmen getroffen. Bei der Berechnung der Grenzleckageraten wird etwa von einer vollstandi-
gen Durchmischung im freien Innenraum des Frachtcontainers ausgegangen. Weiterfihrende
experimentelle oder numerische Untersuchungen kdnnten sich mit den Stromungsverhaltnis-
sen im Containerinneren unter verschiedenen Randbedingungen (z. B. Beladungszusténden,
Anzahl und Anordnung der Luftungsschlitze, duRere Temperaturwechsel) befassen.

Fir die experimentellen Untersuchungen werden die Gefahrgutverpackungen jeweils unmittel-
bar vor der Leckageratenmessung mit dem vorgeschriebenen Drehmoment verschlossen. Ers-
te Untersuchungen an Stahl-Schraubverschlissen, die erst 48 Stunden nach deren Verschlie-
Ben auf Dichtheit gepruft wurden, ergaben keine Hinweise auf eine nachlassende Dichtwir-
kung. Eine Untersuchung der Auswirkung der Dichtungsrelaxation auf die Leckagerate konnte
der Inhalt weiterflihrender Messungen sein.

Um den Bereich der Quetschnaht im Unterboden von extrusionsgeblasenen Kunststoffverpa-
ckungen mit dem Schniffelverfahren auf Leckstellen zu prifen, sollten ergdnzende Messungen
an Prifmustern erfolgen, bei denen die Beflillventile nicht im Unterboden installiert sind.

Diese Arbeit befasst sich mit der quantitativen Ermittlung von Grenzleckageraten fir flissige
Fullgiter und deren Freisetzung aus der Dampfphase einer Gefahrgutverpackung. In den Ge-
fahrgutvorschriften existieren bislang jedoch ebenfalls keine Freisetzungsgrenzwerte fur feste
Gefahrglter wie Staube oder Pulver. Die Entwicklung solcher quantitativen Grenzwerte sowie
die messtechnische Erfassung von Feststoff-Leckageraten fiir verschiedene Beférderungssze-
narios sollte der Gegenstand zukiinftiger Forschungsarbeiten sein [160].
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Anhang

Tab. A.1: Helium-Grenzleckageraten fir alle 23 Substanzen aus Tabelle 12

Verpackungen aus Stahl q,,4x ye 1000, [Pa m*/s]

Substanz Vierp ~ 61 Viyerp ~ 601 Vierp = 2201
Acrylnitril 4,76503-10* 0,00393 0,01709
Kohlenstoffdisulfid 1,93869-10° 1,80383-10 7,45243:10*
Acetaldehyd 1,82003-10 1,88216-10* 7,26102:10*
Diethylether 2,07214-10° 2,04348-10* 8,20939:10+
Benzol 2,83132:10* 0,00221 0,00963
Ethylendichlorid 0,00117 0,0093 0,04061
Toluol 9,14283:10+ 0,00671 0,03021
Ethanol 0,00114 0,00901 0,03948
Methanol 8,61529:10+ 0,00696 0,03012
p-Xylol 0,00328 0,02324 0,10536
n-Butylacetat 0,00227 0,01697 0,07643
o-Xylol 0,00461 0,03232 0,1468
Styrol 0,00465 0,03296 0,14943
Isopropylbenzol 0,00513 0,03639 0,165
Allylalkohol 0,00249 0,01899 0,08382
Anilin 0,06254 0,42017 1,92478
2-Furaldehyd 0,03017 0,20869 0,95026
Dichlormethan 0,00027 0,00262 0,01070
Trichlorethylen 0,00247 0,01954 0,08546
1,1,1-Trichlorethan 0,00149 0,01222 0,05299
Acrylsaure 0,01435 0,10235 0,46366
Propionsaure 0,02191 0,15554 0,70519
Buttersaure 0,07845 0,54315 2,47284
Verpackungen aus Kunststoff q,,,,x ye 1009, [Pa m®/s]
Substanz Vyerp = 61 Vyerp = 60| Vyerp = 220 |
Acrylnitril 0,00161 0,00849 0,02447
Kohlenstoffdisulfid 4,38903-10° 3,1311-10+ 9,17116:10*
Acetaldehyd 2,01717-10° - 7,48636:10*
Diethylether 3,47258:10° 3,02769:10+ 9,28979:10*
Benzol 9,64411-10* 0,00467 0,01397
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Ethylendichlorid 0,00403 0,01994 0,05933

Toluol 0,00353 0,01583 0,04764

Ethanol 0,004 0,01944 0,05812

Methanol 0,00283 0,01469 0,04266

p-Xylol 0,0134 0,05476 0,16883

n-Butylacetat 0,00925 0,04103 0,1205

o-Xylol 0,01885 0,07604 0,23588

Styrol 0,019 0,07792 0,23948

Isopropylbenzol 0,02103 0,08612 0,26468

Allylalkohol 0,00902 0,04127 0,12607

Anilin 0,25802 0,98193 3,12616

2-Furaldehyd 0,1239 0,49051 1,53378

Dichlormethan 0,00055 0,00433 0,01269

Trichlorethylen 0,00858 0,04193 0,12539

1,1,1-Trichlorethan 0,00493 0,02572 0,07563

Acrylsaure 0,05874 0,61428 2,34961

Propionsaure 0,08974 0,93841 3,58942

Buttersaure 0,62008 6,48453 24,80331

Tab. A.2: Experimentell bestimmte Parameter der Expansionsfunktionen (V,.,,, = 6 L)

Bauart Priifmus- b3 b, by by Bereich

ter Nr. [mbar]

St-6L-Fass-1 | 1 4,31-10° -2,39:10% | 0,00832 0,15472 0...1000
2 2,17-10° 1,75-106 0,00596 0,07885 0...1000
3 3,20-10° -6,23-107 | 0,00751 0,08089 0...1000

St-6L-Fass-2 | 1 6,74-10° -9,1510% | 0,00955 0,12102 0...1000
2 6,47:10° -9,42:10% | 0,01015 0,13867 0...1000
3 5,84-10° -8,36:10¢ | 0,00913 0,15654 0...1000

St-6L-Fass-3 | 1 8,08-10° -3,27-10% | 0,00837 -0,04563 0...1000
2 6,72:10° -1,54-10% | 0,00692 0,08223 0...1000
3 3,26:10° 1,31-10 0,00763 0,09602 0...1000

St-6L-Kan 1 4,21-107 -1,98-10* | 0,05215 -0,01871 0...300
2 4,78-107 -2,13:10* | 0,05195 -0,1115 0...300
3 4,65-107 -2,04-10* | 0,05038 -0,0599 0...300

Ku-6L-Kan-1 | 1 2,52-107 -2,84-10* | 0,11512 0,09483 0...500
2 2,47-107 -2,81-10* | 0,11357 -0,21668 0...500
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3 3,23-107 -3,39:10+ 0,12465 0,16562 0...500
Ku-6L-Kan-2 |1 2,79-108 -5,71-10° 0,05225 0,22031 0...500
2 2,16-107 -1,68-10* 0,06709 -0,12751 0...500
3 2,42-10° -3,91-10°° 0,05109 0,15732 0...500
Tab. A.3: Messungen zur Bestimmung der Verlustrate der 3 L-Akkumulationskammer [65]
Freies Versuchs- | Kammer- | p, (An- Cheo ! Chen | M [N u, [s7]
Kammer- | dauer tempera- | fang/ En- | [ppm]
volumen V | [h:min] tur (An- de) [mbar]
[L] fang/ En-
de) [°C]
2,83 02:09 24,6/24,5 1006/1007 | 37,27/ 0,27 +2,45-107
21,06
2,83 01:52 28,8/26,7 1011/1011 | 35,78/ 0,25 +2,74-107
22,62
2,83 02:45 27,7/27,0 1013/1014 | 38,34/ 0,25 +2,00-107
19,50
2,83 01:23 26,1/26,0 1018/1017 | 35,47/ 0,28 + 3,57:107
24,02
2,83 02:32 23,7124 1 1012/1011 | 41,38/ 0,29 +2,10-107
19,59
2,83 01:35 23,4/23,8 1010/1011 | 42,75/ 0,28 + 2,69:107
27,41
Mittelwert 0,27 +2,59-107
Tab. A.4: Messungen zur Bestimmung der Verlustrate der 40 L-Akkumulationskammer [65]
Freies Versuchs- | Kammer- | p, (An- Cheo ! €heq | M [NT] u, [s"]
Kammer- | dauer tempera- | fang/ En- | [ppm]
volumen V | [h:min] tur (An- de) [mbar]
[L] fang/ En-
de) [°C]
19,31 02:22 24,5/24.5 1009/1008 | 34,84 / 0,14 +2,05-107
24,95
19,31 02:17 22,9/23,1 1010/1010 | 42,43/ 0,13 +1,71-107
31,60
19,31 04:24 25,6/25,9 1012/1013 | 42,90/ 0,14 + 1,05-107
23,31
30,31 03:04 23,3/23,8 1013/1013 | 32,67/ 0,07 +1,56:107
26,38
30,31 02:53 26,6/26,0 1009/1010 | 41,57/ 0,08 +1,32:107
33,03
30,31 03:18 25,5/26,6 1003/1004 | 38,50/ 0,07 +1,25-107
30,21
41,31 07:45 24,9/24,9 1003/1003 | 21,20/ 0,04 + 1,00:107
15,39
41,31 09:20 24,9/24,3 1010/1011 | 30,48/ 0,04 +6,15-10%
20,15
41,31 04:24 23,8/24,8 1013/1013 | 27,28/ 0,05 +1,31-107
21,78
Tab. A.5: Messungen zur Bestimmung der Verlustrate der 1 L-Akkumulationskammer
Freies Versuchs- | Umgeb.- Po (An- Cheo ! Chen | M [N u, [s™]
Kammer- | dauer temperatur | fang/ En- | [ppm]
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volumen V | [h:min] (Anfang/ de) [mbar]
[L] Ende) [°C]
1,45 01:25 18,7/18,5 | 993 /993 30,65/ 0,22 + 4,32:107
23,24
1,45 01:17 18,3/18,5 | 996 /995 35,26/ 0,29 + 3,59-107
23,72
1,45 01:30 19,2/17,8 | 986 /985 33,97/ 0,32 + 3,82:107
21,55
Mittelwert 0,28 + 3,91-107
Tab. A.6: Messungen zur Bestimmung der Verlustrate der 16 L-Akkumulationskammer
Freies Versuchs- | Umgeb.- po (An- Cheo ! €heq | n[M1] u, [s"]
Kammer- | dauer temperatur | fang/ En- | [ppm]
volumen V | [h:min] (Anfang/ de) [mbar]
[L] Ende) [°C]
16,68 09:25 19,7/17,9 | 1030/ 21,36/ 0,063 +9,71-108
1031 11,78
16,68 10:42 21,2/18,1 | 1016/ 32,50/ 0,069 +6,21-108
1007 15,46
16,68 12:05 21,3/18,0 | 1011/ 17,18/ 0,043 + 8,97-108
1012 10,25
16,68 11:00 20,4/18,2 | 995/993 19,60/ 0,051 +8,91-10°8
11,21
Mittelwert 0,057 + 8,45:108
Tab. A.7: Probenahmemenge ca. 5 mL aus Bauart St-6L-Fass-1 (Druckstufe 100 mbar) [65]
t [S] Ysoll [%] Yist [%] u}'is: [%]
30 10,04 8,62 0,89
90 10,04 7,25 0,75
150 10,04 8,31 0,86
210 10,04 8,79 0,91
Tab. A.8: Probenahmemenge ca. 2,5 mL aus Bauart St-6L-Fass-1 (Druckstufe 200 mbar) [65]
t [S] Ysoll [%] Yist [%] uyist [%]
30 17,87 15,87 3,23
90 17,87 15,30 3,11
150 17,87 15,57 3,17
210 17,87 15,92 3,24
270 17,87 16,63 3,38
330 17,87 17,94 3,65

Tab. A.9: Probenahmemenge ca. 2,5 mL aus Bauart

St-6L-Fass-1 (Druckstufe 300 mbar) [65]

t [S] Ysoll [%] Yist [%] uy,-st [%]

30 24,5 21,43 4,35

a0 24,5 23,18 4,70

150 24,5 20,22 4,10
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210 24,5 24,31 4,92
270 245 24,22 4,91
330 24,5 21,77 4,41
390 24,5 24,89 5,04
450 24,5 22,33 4,53
510 24,5 22,53 4,57

Tab. A.10: Probenahmemenge ca. 2,5 mL aus Bauart St-6L-Fass-1 (Druckstufe

400 mbar) [65]

t[s] Ysou [%] Yise [%] uy,, [%]
30 30,59 24,40 4,94
90 30,59 28,91 5,85
150 30,59 29,98 6,06
210 30,59 29,41 5,94
270 30,59 28,05 5,68
330 30,59 30,30 6,13
390 30,59 28,58 5,78
450 30,59 28,54 577
510 30,59 26,18 5,30

Tab. A.11: Probenahmemenge ca. 2,5 mL aus Bauart St-6L-Fass-1 (Druckstufe

500 mbar) [65]

t[s] Ysou [%] Yist [%] Uy, [%]
30 36,52 30,52 6,17
20 36,52 35,15 7,10
150 36,52 35,24 7,12
210 36,52 37,44 7,56
270 36,52 35,30 7,13
330 36,52 35,11 7,09

Tab. A.12: Probenahmemenge ca. 5 mL aus Bauart

St-60L-Fass-1 (Druckstufe

100 mbar)

t[s] Ysou [%] Yise [%] uy,, [%]
30 9,72 8,54 0,88
90 9,72 8,19 0,85
150 9,72 9,46 0,97
210 9,72 7,83 0,81
270 9,72 9,72 1,00
330 9,72 9,15 0,94
390 9,72 9,52 0,98
450 9,72 9,57 0,99
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510 9,72 9,66 1,00
570 9,72 8,04 0,83
630 9,72 9,59 0,99
690 9,72 9,05 0,93

Tab. A.13: Probenahmemenge ca. 2,5 mL aus Bauart St-60L-Fass-1 (Druckstufe 200 mbar)

t [S] Ysoll [%] Yist [%] Uy,o [%]
30 17,34 14,65 2,98

90 17,34 17,02 3,46
150 17,34 18,31 3,72
210 17,34 17,89 3,63
270 17,34 17,22 3,50
330 17,34 18,23 3,70
390 17,34 18,19 3,70
450 17,34 19,08 3,88
510 17,34 19,53 3,96
570 17,34 18,61 3,78
630 17,34 18,51 3,76
Tab. A.14: Probenahmemenge ca. 2,5 mL aus Bauart St-60L-Fass-1 (Druckstufe 300 mbar)
t [S] Ysoll [%] Yist [%] u}’ist [%]
30 24,02 23,02 4,67
90* 24,02 2,46 0,54
150 24,02 25,05 5,07
210 24,02 25,13 5,09
270 24,02 26,07 5,28
330 24,02 25,48 5,16
390 24,02 27,65 5,60
450 24,02 24,12 4,89
510 24,02 27,75 5,62

* Bem.: Fehlerhafte Probenahme (Fremdluft angesaugt)

Tab. A.15: Probenahmemenge ca. 2,5 mL aus Bauart St-60L-Fass-1 (Druckstufe 400 mbar)

t [s]

Ysoll [%]

Yise [%]

Uy, [%]

30

28,91

34,65

7,00
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90 28,91 37,53 7,58
150 28,91 36,18 7,31
210 28,91 37,71 7,62
270 28,91 31,44 6,36
330 28,91 31,45 6,36

Tab. A.16: Probenahmemenge ca. 2,5 mL aus Bauart St-60L-Fass-1 (Druckstufe 500 mbar)

t[s] Ysou [%] Yist [%] Uy, [%]
30 33,97 27,83 5,63
90 33,97 30,88 6,25
150 33,97 30,39 6,15
210 33,97 32,87 6,64
270 33,97 33,35 6,74
330 33,97 32,15 6,50
390 33,97 31,39 6,35

Tab. A.17: Probenahmemenge ca. 5 mL aus Bauart

Ku-60L-Kan (Druckstufe 100 mbar)

t[s] Ysou [%] Yist [%] Uy, [%]
30 11,09 10,11 1,04
90* 11,09 10,06 1,04
150 11,09 12,08 1,24
210 11,09 11,69 1,20
270 11,09 11,14 1,14
330 11,09 11,10 1,14
390 11,09 12,27 1,26
450 11,09 11,97 1,23
510 11,09 10,31 1,06

Tab. A.18: Probenahmemenge ca. 2,5 mL aus Bauart Ku-60L-Kan (Druckstufe 200 mbar)

t [S] Ysoll [%] Yist [%] uy,-st [%]
30 18,93 18,17 3,69
90 18,93 20,28 4,11
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150 18,93 19,75 4,00
210 18,93 7,48 1,54
270 18,93 17,29 3,51
330 18,93 18,24 3,71
390 18,93 20,37 4,13
450 18,93 15,56 3,17
510 18,93 18,24 3,71
570 18,93 19,55 3,97
630 18,93 19,08 3,87

Tab. A.19: Probenahmemenge ca. 2,5 mL aus Bauart Ku-60L-Kan (Druckstufe 300 mbar)

t[s] Ysou [%] Yist [%] Uy, [%]
30 26,27 23,44 4,75
20 26,27 25,20 5,10
150 26,27 2543 5,15
210 26,27 25,45 5,15
270 26,27 26,68 5,40
330 26,27 22,78 4,61
390 26,27 26,51 5,37
450 26,27 27,15 5,50

Tab. A.20: Probenahmemenge ca. 2,5 mL aus Bauart Ku-60L-Kan (Druckstufe 400 mbar)

t[s] Ysou [%] Yist [%] Uy, [%]
30 32,52 28,46 5,76
20 32,52 32,39 6,55
150 32,52 31,89 6,45
210 32,52 31,31 6,33
270 32,52 34,11 6,89
330 32,52 32,23 6,52

Tab. A.21: Probenahmemenge ca. 2,5 mL aus Bauart Ku-60L-Kan (Druckstufe 500 mbar)

t[s]

Ysoll [%]

Yise [%]

Uy, [%]
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30 38,58 35,31 7,13
90 38,58 36,16 7,31
150 38,58 38,50 7,78
210 38,58 37,17 7,51
270 38,58 39,22 7,92

Tab. A.22: Probenahmemenge ca. 5 mL aus Bauart

aquivalent zu Ku-220L-Fas

s (Druckstufe 100 mbar)

t[s] Ysou [%] Yist [%] Uy, [%]
30 11,64 10,72 1,10
90 11,64 8,67 0,90
150 11,64 7,79 0,81
210 11,64 9,74 1,00
270 11,64 9,56 0,99
330 11,64 9,38 0,97
390 11,64 10,33 1,06
450 11,64 8,05 0,83
510 11,64 9,01 0,93

Tab. A.23: Probenahmemenge ca. 2,5 mL aus Bauart &quivalent zu Ku-220L-Fass (Druckstufe 200

mbar)

t[s] Ysou [%] Yise [%] uy,, [%]
30 21,81 17,47 3,55
90 21,81 18,46 3,75
150 21,81 16,00 3,25
210 21,81 20,26 4,11
270 21,81 20,73 4,21
330 21,81 23,64 4,79
390 21,81 20,30 4,12
450 21,81 22,78 4,62
510 21,81 21,74 4,41
570 21,81 28,13 5,69
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Tab. A.24: Probenahmemenge ca. 2,5 mL aus Bauart &quivalent zu Ku-220L-Fass (Druckstufe 300

mbar)

t[s] Ysou [%] Yist [%] uy,. [%]
30 31,49 28,57 5,78

90 31,49 28,46 5,76
150 31,49 32,27 6,52
210 31,49 30,75 6,22
270 31,49 35,17 7,11
330 31,49 30,68 6,20
390 31,49 37,86 7,65

Tab. A.25: Probenahmemenge ca. 2,5 mL aus Bauart aquivalent zu Ku-220L-Fass (Druckstufe 400

mbar)

t [S] Ysoll [%] Yist [%] uy,-st [%]
30 41,75 36,51 7,38

90 41,75 46,32 9,35
150 41,75 41,36 8,35
210 41,75 41,53 8,38
270 41,75 46,09 9,30
330 41,75 40,35 8,15

Tab. A.26: Probenahmemenge ca. 2,5 mL aus Bauart aquivalent zu Ku-220L-Fass (Druckstufe 500

mbar)

t [S] Ysoll [%] Yist [%] uy,-s, [%]

30 54,35 44,32 8,94

90 54,35 51,21 10,33

150 54,35 45,09 9,10

210 54,35 51,67 10,42

270 54,35 46,44 9,37

Tab. A.27: Messwerte der Leckageratenmessung an Testleck Nr. 4 [65]

Ap Ve [] qHe he QHe100% | AHe100% | dHe,100%,std| THe,100%std

[mbar] [Pa m’s] | [Pam?s] | [Pam?3s] | [Pam?s] | [Pam?3s] | [Pams]

100 0,09 2,91-10% |2,83-10% | 3,39-10* |3,21-10* |3,42:10* | 3,3510*
0,09 2,90-10°% 3,20-10* 3,27:10*
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0,08 2,81:10° 3,32:10* 3,51:10+
0,09 2,69-10° 2,95-10+ 3,19-10*
200 0,17 8,92:10° |9,03-10% |5,11-10* |5,24104 |5,79-10% | 5,85-10*
0,17 9,66:10° 5,73-10* 6,15-10*
0,17 8,21:10° 4,75:104 5,34-10*
0,17 9,33-10° 5,37-10* 6,13-10*
300 0,24 1,90-104 |1,81-104 |7,7910% |7,43-10* |8,72-10“ | 8,81-10*
0,25 1,65-104 6,70-10* 7,90-10+
0,25 1,82-104 7,32:10* 9,31:10*
0,24 1,89-104 7,91:10+ 9,30-10*
400 0,30 3,56:10“4 | 3,32:10* | 1,20-10® |1,10-10° | 1,29-10° | 1,25-10°%
0,29 3,48:10* 1,19-103 1,28-103
0,30 3,29-10+ 1,08-103 1,22-10°3
0,31 2,96-10* 9,45-10* 1,19:10°
500 0,35 5,23-10* |5,21-10* |1,51-10° |1,51-10° | 1,61-10° | 1,61-10°
0,34 5,32-10* 1,55:10° 1,65:10°°
0,34 5,03-10+ 1,46:10° 1,57:10°
0,35 5,27-10* 1,53:10° 1,63:10°

Tab. A.28: Stationdre Helium-Permeationsleckageraten der untersuchten Gefahrgutverpackungen mit
einem Volumen von ca. 6 L [65] (fir 300 mbar: [6])

Bauart Ap PHe [59] [mbar LA [cmZ] puerp,mux YHe ['] qu,perm
[mbar] | cm/(s cm? bar)] [bar] [Pa m?¥/s]
St-6L-Fass- | 100 4,50-10® 2,71 1,1 0,1 4,47-10°
1
200 4,50-10® 2,71 1,2 0,18 8,78-10°
300 4,50-10® 2,71 1,3 0,25 1,32:10®
400 4,50-10® 2,71 1,4 0,3 1,71-10°
500 4,50-10® 2,71 1,5 0,35 2,13-108
St-6L-Fass- | 100 4,50-10® 2,71 1,1 0,1 4,47-10°
2
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200 4,50-10® 2,71 1,2 0,18 8,78:10°
300 4,50-10® 2,71 1,3 0,25 1,32:10®
400 4,50-10® 2,71 1,4 0,3 1,71-10®
500 4,50-10® 2,71 1,5 0,36 2,19-10®
Ku-6L-Kan- | 100 4,50-10® 2,97 1.1 0,21 1,41-10®
1
200 4,50-10® 2,97 1,2 0,31 2,27-108
300 4,50-108 2,97 1,3 0,35 2,77-108
400 4,50-10® 2,97 1,4 0,41 3,50-108
500 4,50-108 2,97 1,5 0,45 4,11-10%
Ku-6L-Kan- | 100 4,50-108 5,09 1,1 0,16 1,82:108
2
200 4,50-10® 5,09 1,2 0,25 3,09-108
300 4,50-10® 5,09 1,3 0,3 4,02:10®
400 4,50-10® 5,09 1,4 0,36 5,20-108
500 4,50-10® 5,09 1,5 0,41 6,34:10
St-6L-Fass- | 100 4,50-10® 46,65 1.1 0,1 2,57-107
3
200 4,50-10® 46,65 1,2 0,2 5,60-107
300 4,50-10® 46,65 1,3 0,25 7,58-107
400 4,50-10® 46,65 1,4 0,3 9,80-107
500 4,50-10® 46,65 1,5 0,36 1,26-10¢
St-6L-Kan 100 4,50-10® 22,37 1,1 0,14 1,72:107
200 4,50-10® 22,37 1,2 0,23 3,09-107
300 4,50-10® 22,37 1,3 0,3 4,36-107
400 4,50-10® 22,37 1,4 0,37 5,79-107
500 4,50-108 22,37 1,5 0,41 6,88-107
Tab. A.29: Stationare Helium-Permeationsleckageraten der untersuchten Gefahrgutverpackungen mit
einem Volumen von ca. 60 L
Bauart Ap Py, [mbar L A [em?] Pverpmax | Yhe [7] AHeperm
[mbar] | cm/(s cm? bar)] [bar] [Pa m?/s]
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St-60L- 100 2,13:107 [157] 2,20 1,1 0,09 1,60-10®

Fass-1

(G27)
200 2,13:107 [157] 2,20 1,2 0,16 3,10-108
300 2,13-107 [157] 2,20 1,3 0,23 4,83:10®
400 2,13:107 [157] 2,20 1,4 0,29 6,56-108
500 2,13-107 [157] 2,20 1,5 0,35 8,48-108

St-60L- 100 2,13-107 [157] 2,20 1,1 0,09 1,60-10®

Fass-2

(G2)
200 2,13:107 [157] 2,20 1,2 0,17 3,29-10°8
300 2,13:107 [157] 2,20 1,3 0,24 5,04-108
400 2,13:107 [157] 2,20 1,4 0,3 6,78-108
500 2,13:107 [157] 2,20 1,5 0,35 8,48-108

St-60L- 100 2,13-107 [157] 0,88 1,1 0,09 7,71:10°

Fass-2

(G3/4")
200 2,13:107 [157] 0,88 1,2 0,17 1,59-108
300 2,13:107 [157] 0,88 1,3 0,24 2,43-108
400 2,13:107 [157] 0,88 1,4 0,3 3,27-108
500 2,13:107 [157] 0,88 1,5 0,35 4,09-10®

Ku-60L-Kan | 100 4,50-108 [59] 6,17 1,1 0,11 7,15:10°
200 4,50-10-8 [59] 6,17 1,2 0,19 1,35-108
300 4,50-10-8 [59] 6,17 1,3 0,27 2,07-108
400 4,50-10-8 [59] 6,17 1,4 0,33 2,73:108
500 4,50-10-8 [59] 6,17 1,5 0,39 3,46:108

Tab. A.30: Stationare Helium-Permeationslec

kageraten der untersuchten Gefahrgutverpackungen mit

einem Volumen von ca. 220 L

Bauart Ap PHe [mbar L A [cmZ] pverp,max YHe ['] qu,perm
[mbar] | cm/(s cm? bar)] [bar] [Pa m?/s]

St-220L- 100 2,13:107 [157] 2,20 1,1 0,1 1,78-108

Fass (G2”)
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200 2,13:107 [157] 2,20 1,2 0,17 3,29-108
300 2,13:107 [157] 2,20 1,3 0,24 5,04-108
400 2,13:107 [157] 2,20 1,4 0,3 6,78:108
500 2,13:107 [157] 2,20 1,5 0,35 8,48-108
St-220L- 100 2,13:107 [157] 0,88 1,1 0,1 8,57-10°°
Fass
(G3/4”)
200 2,13:107 [157] 0,88 1,2 0,17 1,59-108
300 2,13:107 [157] 0,88 1,3 0,24 2,43-108
400 2,13:107 [157] 0,88 1,4 0,3 3,27-108
500 2,13:107 [157] 0,88 1,5 0,35 4,09-108
Ku-220L- 100 2,13:107 [157] 2,35 1,1 0,1 1,97-108
Fass
(S54x4)
200 2,13:107 [157] 2,35 1,2 0,19 4,07-108
300 2,13:107 [157] 2,35 1,3 0,25 5,81-108
400 2,13:107 [157] 2,35 1,4 0,31 7,75-108
500 2,13:107 [157] 2,35 1,5 0,36 9,65-108
Ku-220L- 100 2,13:107 [157] 4,31 1,1 0,1 2,15-108
Fass
(S70x6)
200 2,13:107 [157] 4,31 1,2 0,19 4,45-108
300 2,13:107 [157] 4,31 1,3 0,25 6,34-108
400 2,13:107 [157] 4,31 1,4 0,31 8,47-108
500 2,13:107 [157] 4,31 1,5 0,36 1,05-107
Ku-220L- 100 4,12:108
Fass
(Summe)
200 8,52-108
300 1,22:107
400 1,62:107
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500

2,02:107

Tab. A.31: Normierte Leckageraten des Deckels (100 % Helium), St-6L-Fass-1 [65] (Mittelwerte aus [6])

Ap [mbar] | qge 1009 (Min. /max.) | Gge100% Standard- Ugye 1000 (MIN. /Max.)
[Pa m?/s] [Pa m?/s] abweichung [Pa m¥s]
[Pa m?/s]
100 1,02-107/5,20-107 2,89-107 2,10-107 2,64-107/3,00-107
200 1,71-107/ 4,98:107 2,80-107 1,38:107 1,56-107/1,77-107
300 1,66-107/4,47-107 3,39-107 1,15-107 1,17-107/1,48:107
400 9,99-108/3,78:107 2,62-107 1,05-107 9,13:108/1,16-107
500 3,98-10%/5,66:107 2,94-107 2,20-107 8,48-10%/1,48-107

Tab. A.32: Gemessene Leckageraten des Deckels, St-6L-Fass-1

Ap [mbar] | qy. (min./max.) [Pa | gy, Standard- ug,, (Min. /max.)
m?/s] [Pa m?¥/s] abweichung [Pa m¥/s]
[Pa m3/s]
100 9,93-10°/ 5,05-10® 2,80-108 2,05-108 2,53-10%/2,79-10®
200 2,95-108/8,75:10® 4,93-10® 2,46-108 2,61-10%/2,89-10®
300 4,01-10%/1,06-107 8,18:108 2,73:108 2,90-108/3,22:10®
400 2,94-108/1,11-107 7,76:108 3,14-108 2,61-10%/3,13-10®
500 1,37-10%/1,96-107 1,00-107 7,60-108 2,74-10%/4,57-10®

Tab. A.33: Normierte Leckageraten des Deckels (100 % Helium), St-6L-Fass-3 [l

65] (Mittelwerte aus [6])

Ap [mbar] | qye 1009 (Min. /max.) | Gye 1009 Standard- Ugye 1000 (MIN. /Max.)
[Pa m?/s] [Pa m?/s] abweichung [Pa m¥s]
[Pa m?/s]
100 4,85-10°/7,34-10 6,06-10¢ 1,01-10¢ 6,04-107/7,92:107
200 4,97-10%/6,50-10 5,83-10¢ 5,96-107 5,34:107/6,47-107
300 5,67-10%/7,11-10¢ 6,11-10 577107 5,36:107/6,47-107
400 6,75:10%/7,87-10° 7,22:10 4,63:107 6,40-107/7,13:107
500 6,92:10%/8,35-10° 7,48-10 5,95-107 6,33:107/7,46-107

Tab. A.34: Gemessene Leckageraten des Deckels, St-6L-Fass-3

Ap [mbar] | qy. (min./max.) [Pa | qy. [Pa Standard- u,,. (min. /max.)
m3/s] m?/s] abweichung [Pa m¥/s]
[Pa m®/s]
100 5,05-107 /7,65:107 5,90-107 1,10-107 5,06-10%/6,39-108
200 8,53:107/1,15-106 1,04-10¢ 1,20-107 6,97-10%8/8,47-10®
300 1,38-10/1,72:106 1,50-10¢ 1,32:107 9,69:108/1,15-107
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400

2,05:10/2,34-106

2,18-10%

1,23-107

1,35:107/1,47-107

500

2,46-106/2,97-10

2,67-10%

2,07-107

1,53-107/1,79-107

Tab. A.35: Normierte Leckageraten des D

eckels (100 % Helium), St-6L-Fass-2 [65]

Ap [mbar] | qge 1009 (Min./max.) | Gye100% Standard- Ugye 1000 (MIN. /Max.)
[Pa m3/s] [Pa m?/s] abweichung [Pa m¥s]
[Pa m?/s]
100 2,13:107/6,76:107 5,18:107 1,78-107 2,51-107/3,36:107
200 5,69-10%/5,30-107 2,37-107 2,17-107 1,42:107/1,74-107
300 3,59:10%/5,20-107 1,73-107 2,01-107 9,25:10%/1,50-107
400 1,28:107/8,40-107 3,00-107 3,06-107 7,41-10%/1,49-107
500 2,17-107/8,75:107 4,90-107 2,74-107 8,55:108/1,67-107

Tab. A.36: Normierte Leckageraten des D

eckels (100 % Helium), St-6L-Kan [65] (Mittelwerte aus [6])

Ap [mbar] | qye 1009 (Min. /Mmax.) | Gye100% Standard- Ugye 1000 (MIN. /Max.)
[Pa m¥/s] [Pa m¥/s] abweichung [Pa m¥/s]
[Pa m3/s]
100 1,46-10%/3,17-10° 2,05-10% 6,56-106 2,55-10%/3,15-10¢
200 2,03-10%/5,23-10° 3,61-10° 1,18-10% 2,02-10/3,59:10¢
300 2,39-10%/1,16-10* 6,83-10° 3,37-10°% 1,84:10/5,57-10¢
400 1,74-10%/6,11-10* 2,52-104 2,82:10* 1,59-10/2,68-10°
500 1,22-10%/2,40-10* 8,61-10° 9,52:10°% 1,29-10%/1,07-10°

Tab. A.37: Normierte Leckageraten des D

eckels (100 % Helium), Ku-6L-Kan-1 [65] (Mittelwerte aus [6])

Ap [mbar] | gge 1009 (Min. /max.) | Gge100% Standard- Ugye 1000 (MIN. /Max.)
[Pa m¥/s] [Pa m?/s] abweichung [Pa m¥s]
[Pa m?/s]
100 2,77-10%/5,09-10% 3,47-10° 9,60:106 2,28-10%/3,22:10°
200 1,18:10%/2,77-10° 1,91-10% 7,87-10% 1,27-10%/1,98:10°
300 2,25-10%/8,49:10° 4,24-10% 2,56-10 1,61-10%/4,07-10°
400 1,44:10%/5,27-10° 3,23-10° 1,39:10° 1,22:10/2,73:10°
500 2,85-105/9,48:10° 6,10-10 3,08:10% 1,71-10/ 4,40-10°

Tab. A.38: Normierte Leckageraten des D

eckels (100 % Helium), Ku-6L-Kan-2 [65] (Mittelwerte aus [6])

Ap [mbar] | qye 1009 (Min. /max.) | Gye100% Standard- Ugye 1000 (MIN. /Max.)
[Pa m?/s] [Pa m?/s] abweichung [Pa m?/s]
[Pa m?/s]
100 1,53-104/3,31-10* 2,20-104 9,61-10% 7,25-10%/1,38-10°°
200 4,71-104/9,91-10* 7,13:10* 2,73:-10* 1,90-10%/3,90-10°
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300 4,19:104/1,10-10°3 7,19-10% 3,05-104 1,74-10°/4,43-10%
400 2,55-104/3,80:102 3,69-103 3,11-10°3 1,11-10%/3,98:10+
500 3,37-10/6,09:10°° 3,31-10°3 3,14-10°8 1,45-10%/2,89-10+

Tab. A.39: Normierte Leckageraten des D

eckels (100 % Helium), St-60L-Fass-1

Ap [mbar] | qge 1009 (Min. /max.) | Gye100% Standard- Ugye 1000 (MIN. /Max.)
[Pa m¥/s] [Pa m?/s] abweichung [Pa m¥s]
[Pa m?/s]
100 9,97-10%/6,41-107 2,49-107 2,01-107 2,48-107/3,30-107
200 4,78:10%/4,81-107 2,87-107 1,96-107 1,54:107/2,41-107
300 3,80:10%/2,27-107 1,25-107 9,28:108 1,03-107/2,27-107
400 2,10-107/7,77-107 4,46-107 2,20-107 8,81-10%/1,20-107
500 6,70-10%/3,87:107 2,54-107 1,62:107 7,42:10%/9,69-10®
Tab. A.40: Gemessene Leckageraten des Deckels, St-60L-Fass-1
Ap [mbar] | qy. (min./max.) [Pa | qy. [Pa Standard- ug,, (min. /max.)
m?/s] m?/s] abweichung [Pa m¥/s]
[Pa m?/s]
100 8,29-10°/5,32:10% 2,08-108 1,67-10% 2,14-10%/2,69-10®
200 7,57-10°/7,61-10% 4,60-108 3,13-108 2,43-10%/3,93-10®
300 8,86-10°/5,29:10% 2,89-108 2,13-108 2,36:10%/2,68:10®
400 6,12:10%/2,27-107 1,29-107 6,41-108 2,48-10%/3,27-10®
500 2,34-10%/1,31:107 8,76-108 5,56-108 2,39:10%/3,14-108

Tab. A.41: Normierte Leckageraten des D

eckels (100 % Helium), St-60L-Fass-2

(G2“-Verschluss)

Ap [mbar] | qye 1009 (Min. /max.) | Gye 1009 Standard- Ugye 1000 (MIN. /Max.)
[Pa m?/s] [Pa m?/s] abweichung [Pa m¥s]
[Pa m?/s]
100 6,35:10%/9,67-107 6,45-107 3,76:107 2,98-107/3,69:107
200 2,31-107/6,91-107 3,53-107 2,18-107 1,41-107/2,02-107
300 8,79-10%/2,95-107 1,98-107 8,52:108 1,15-107/1,24-107
400 9,10-10 / 6,90-107 3,03-107 2,40-107 9,00-10%/1,38:107
500 5,06-10%/8,72:107 5,11-107 3,52:107 8,67-108/1,47-107

Tab. A.42: Gemessene Leckageraten des Deckels, St-60L-

Fass-2 (G2"-Verschluss)

Ap [mbar] | qy. (min./max.) [Pa | gy, [Pa Standard- u,,. (min. /max.)
m3/s] m?3/s] abweichung [Pa m¥/s]
[Pa m?/s]
100 5,48:10°/8,38:10 5,60-108 3,29-108 2,56-108/3,22:108
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200 1,72:10®/1,17-107 5,86-108 3,67-108 2,28:10%/3,21-10®
300 2,06-10%/6,98:10® 4,69-10 2,02:108 2,68-10%/2,87-10®
400 2,71-10%/2,04-107 9,05-108 7,08:-108 2,70-10%/3,91-108
500 1,78-10%/3,15-107 1,82-107 1,27-107 2,91-10%/5,16:10®

Tab. A.43: Normierte Leckageraten des D

eckels (100 % Helium), St-60L-Fass-2 (G3/4“-Verschluss)

Ap [mbar] | qge 1009 (Min./max.) | Gye100% Standard- Ugye 1000 (MIN. /Max.)
[Pa m¥/s] [Pa m?/s] abweichung [Pa m¥s]
[Pa m®/s]
100 5,39:10%/1,08-10° 4,12-107 4,21-107 2,84-107/3,89:107
200 9,84:10%/9,52-107 4,93-107 3,68-107 1,82:107/2,40-107
300 9,85-108/8,65-107 3,86:107 3,26:107 1,29-107/1,63:107
400 4,07-10®/8,26-107 3,61-107 3,42:107 8,94-10%/1,50-107
500 1,11-107/6,33-107 2,83-107 2,45-107 8,73:108/1,18-107

Tab. A.44: Gemessene Leckageraten des Deckels, St-60L-

Fass-2 (G3/4"-Verschluss)

Ap [mbar] | qy. (min./max.) [Pa | gy, [Pa Standard- u,,, (min. /max.)
m3/s] m3/s] abweichung [Pa m¥/s]
[Pa m3/s]
100 4,65-10°/9,37-108 3,66-108 3,65-108 2,45-10%/3,30-10®
200 1,63:10%/1,55-107 8,12:108 6,03:108 3,00-10%/3,77-108
300 2,31-10%/2,06-10% 9,17-108 7,78-108 3,01-10%/3,69-10®
400 1,24:108/ 2,44-107 1,08:107 1,02:107 2,71-10%/ 4,20-10®
500 4,00-108/2,23-107 9,99-108 8,63:108 3,11-10%/3,93-10®

Tab. A.45: Normierte Leckageraten des D

eckels (100 % Helium), Ku-60L-Kan

Ap [mbar] | gge 1009 (Min. /max.) | Gge100% Standard- Ugye 1000 (MIN. /Max.)
[Pa m¥/s] [Pa m?/s] abweichung [Pa m¥/s]
[Pa m?/s]
100 1,24-10+4/2,94-10* 2,03-10+ 6,45-10 9,98:10%/2,95-10°
200 1,50-10+/5,85-10* 4,19-10+ 1,68-104 1,25-105/5,86-10°
300 4,05-10+4/1,44-10°3 7,89-104 3,99-104 3,59:10%/1,48-10+
400 5,95-10%4/1,33:10°° 1,01-10°% 3,42:10% 5,74-105/1,48-10+
500 3,66:104/5,30-10°° 1,85-10°% 2,01-10°3 3,10-10%/8,28-10+

Tab. A.46: Normierte Leckageraten des D

eckels (100 % Helium), St-220L-Fass (G2“-Verschluss)

Ap [mbar] | qye 1009 (Min. /Mmax.) | Gye100% Standard- Ugye 1000 (MIN. /Max.)
[Pa m3/s] [Pa m3/s] abweichung [Pa m?/s]
[Pa m?/s]
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100 1,07-10®/2,87-107 1,46:107 1,16-107 2,19:107/ 3,04-107
200 5,79-10%/ 3,99-107 2,17-107 1,36-107 1,35-107/1,76-107
300 1,51-107/6,76-107 3,42:107 2,44-107 9,70-108/1,44-107
400 1,31-10%/ 3,49-107 1,58-107 1,21-107 8,12:10%/9,97-10®
500 8,59-10%/2,90-107 1,54-107 7,38-10°8 7,03-108/7,87-10®

Tab. A.47: Gemessene Leckageraten des

Deckels, St-220L-Fass (G2“-Verschluss)

Ap [mbar] | qy. (min. /max.) [Pa | gy, [Pa Standard- u,,. (min. /max.)
m?/s] m?3/s] abweichung [Pa m3/s]
[Pa m?/s]
100 9,86-101°/2,60-108 1,33:108 1,04-108 1,96:108/2,73-108
200 9,99-10°/6,82:10% 3,68-108 2,32:10® 2,32:10%8/2,96-10®
300 3,61-10%/1,62:107 8,14-108 5,81-108 2,29-10%/ 3,26:108
400 3,97-10°/1,02:107 4,68-108 3,65-108 2,41-10%8/2,82-10®
500 3,03-10%/9,87-10°% 5,29-108 2,47-108 2,37-10%8/2,62-108

Tab. A.48: Normierte Leckageraten des D

eckels (100 % Helium), St-220L-Fass

(G3/4*-Verschluss)

Ap [mbar] | qye 1009 (Min. /max.) | Gye100% Standard- Ugye 1000 (MIN. /Max.)
[Pa m?/s] [Pa m?/s] abweichung [Pa m¥/s]
[Pa m?/s]
100 1,89-10%/6,61-107 2,75-107 2,55-107 2,67-107/3,31-107
200 1,64-10%/3,70-107 1,63-107 1,49-107 1,37-107/1,80-107
300 1,17-10%/ 6,83-107 2,07-107 2,71-107 7,40-10%/1,28-107
400 3,58:10%/1,98-107 9,01-108 5,93-108 7,12:10%/9,35-10®
500 3,28:10%/2,47-107 1,16-107 7,33:108 5,89:10%/8,27-10®

Tab. A.49: Gemessene Leckageraten des

Deckels, St-220L-Fass (G3/4“-Verschluss)

Ap [mbar] | qg. (min. /max.) [Pa | gy, [Pa Standard- ug,, (Min. /max.)
m?/s] m?3/s] abweichung [Pa m3/s]
[Pa m?/s]
100 1,79:10°/6,00-108 2,53-108 2,33:108 2,06:10%/2,94-108
200 2,83-10°/6,29:10% 2,76-108 2,54-108 2,37-10%/2,99-108
300 2,81-10°/1,64-107 4,94-108 6,50-108 1,77-108/2,90-108
400 1,08:10%/5,86-108 2,67-108 1,75:108 2,03-10%/2,56-108
500 1,12:10%/8,33-108 3,97-10°8 2,45-108 2,06-10%/2,71-108

Tab. A.50: Normierte Leckageraten (Summe beider Deckel, 100 % Helium), Ku-220L-Fass

| Ap [mbar] | qHe,100% (Min. /max.) | qHe,100%

Standard-

| Ugyy0 100, (MiN. /max.) |
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[Pa m3/s] [Pa m3/s] abweichung [Pa m?/s]
[Pa m?/s]
100 1,94:106/1,26-10° 6,61-10° 4,66:10 1,98:106/2,73-10¢
200 2,02:10%/1,37-10° 7,79-10° 4,46-10% 1,09:10%/2,24-10¢
300 2,78-10%/1,24-10% 7,84-10° 4,06-10 8,88-107/1,72-10
400 1,46-10/8,02:10¢ 4,77-10° 2,78:10% 6,18:107/1,15-10¢
500 1,36:106/9,64-10° 4,31-10% 3,38:10° 5,78-107/1,08-10°

Tab. A.51: Gemessene Leckageraten (Su

mme beider Deckel), Ku-220L-Fass

Ap [mbar] | qy. (min./max.) [Pa | gy, [Pa Standard- ug,, (min. /max.)
m?/s] m?/s] abweichung [Pa m¥/s]
[Pa m3/s]
100 2,01-107/1,31-10% 6,82:107 4,84:107 2,03-107/2,71-107
200 3,73-107/2,51-10% 1,43-10 8,17-107 1,98:107/ 3,85-107
300 7,03-107/3,13-10 1,98:10 1,02:106 2,17-107/ 3,64-107
400 4,57-107/2,50-10® 1,48:10 8,56-107 1,89:107/ 3,35-107
500 4,93-107/ 3,45-10® 1,55-106 1,21-10 2,04-107/ 3,52-107

Tab. A.52: Normierte integrale Leckageraten der Gesamtverpackung (100 % He

lium), St-6L-Kan [65]

Ap [mbar] | gge 1009 (Min. /max.) | Gge100% Standard- Ugye 1000 (MIN. /Max.)
[Pa m?/s] [Pa m?/s] abweichung [Pa m¥/s]
[Pa m?/s]
100 1,97-10°/3,12-10* 1,56-10* 1,47-10* 3,15-10%/1,28-10°
300 1,39:104/1,97-10* 1,71-10+ 2,91-10°% 6,64:-10%/8,25-10¢
500 1,65-10“/4,21-10* 2,96:10+ 1,28-10* 8,15-10/1,88:10°
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