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Elektrochemische Verfahren
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Rohstoffrecycling
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GESCHAFTSFELD

UMWELT- UND
VERFAHRENS-
TECHNIK

Im Geschaftsfeld »Umwelt- und Verfahrenstechnik« bietet das Fraunho-
fer IKTS Werkstoffe, Technologien und Systeme, die die Umwandlung
von Stoffen und Energie sicher, effizient, umwelt- und klimaschonend
gestalten. Im Mittelpunkt stehen dabei Prozesse im Bereich konventio-
neller und Bioenergien, Strategien und Verfahren zur Wasser- und Luft-
reinhaltung sowie zur Rickgewinnung von werthaltigen Rohstoffen aus
Reststoffen. Keramische Technologien erméglichen neue Reaktorkon-
zepte flr die chemische Industrie.

Das Fraunhofer IKTS gehdrt zu den weltweit fihrenden Forschungseinrichtun-
gen auf dem Gebiet der Stofftrenntechnik unter Verwendung keramischer Ma-
terialien. Werkstoff-, Technologie- und Verfahrensexpertise greifen ineinander
und ermdglichen so komplexe verfahrenstechnische Systeme fir energieeffi-
ziente Trennverfahren, chemische Umsetzung und Wertstoffriickgewinnung.
Keramische Membranen, Filter, Adsorbenzien und Katalysatoren des Fraunho-
fer IKTS spielen eine zentrale Rolle bei Prozessen der Gasaufbereitung und
Wasserbehandlung. Zudem werden keramische Membranverfahren mit innova-
tiven Werkstoffen zu neuen Reaktorkonzepten kombiniert.

Das Wissen um die Prozesstechnik zur Zerkleinerung, zum Aufschluss und Mi-
schen biogener Substrate stellt eine weitere Kernkompetenz des Fraunhofer
IKTS im Bereich der biochemischen und thermochemischen Biomassekonver-
sion dar. In zahlreichen Labor- und Pilotanlagen werden fluidische, elektroche-
mische und thermomechanische KenngroBen fir die Stofftransportvorgange
und Reaktionen modelliert, validiert und optimiert. Mit umfangreichen Labo-
ren, Technika und den Applikationszentren fir Membrantechnologie und Bio-
energie verfligt das Geschaftsfeld Uber eine ausgezeichnete Infrastruktur, um
Projekte verschiedenster Umfange und Skalen realisieren zu kdnnen. Die Ergeb-
nisse flieBen direkt in Demonstrationsanlagen ein, die beim Kunden errichtet
und durch das Fraunhofer IKTS betreut werden kénnen.
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UMWELT- UND VERFAHRENSTECHNIK

ELEKTROCHEMISCHE VERFAHREN FUR WASSER-
BEHANDLUNG UND ROHSTOFFRECYCLING

Dipl.-Chem. Hans-JlUrgen Friedrich

Elektrochemische Verfahren verfligen aufgrund ihrer Selektivi-
tat, eines relativ einfachen Aufbaus und einer guten Skalier-
barkeit Uber ein erhebliches Anwendungspotenzial in den
Bereichen Umwelt- und Rohstofftechnologie.

Fur die Behandlung stark mineralisierter, sulfatreicher Bergbau-
wasser wurde das RODOSAN®-Verfahren entwickelt und fur
verschiedene Anwendungsfalle im technischen PilotmafBstab er-
probt (Bild 1 und 2). Dabei handelt es sich um ein Membran-
elektrolyse-Verfahren, das die weitgehend selektive
Abtrennung von Sulfat bei gleichzeitiger Konversion in verwert-
bare Produkte (Sulfatdiinger) zulasst. Damit kann ein uner-
winschter Wasserinhaltsstoff in einen Wertstoff konvertiert
werden. Dies stellt einen wesentlichen Vorteil gegenUber alter-
nativen wenig selektiven Verfahrensansatzen wie Nanofiltration
oder Umkehrosmose dar. So kann zwar Wasser von Trinkwas-
serqualitat erzeugt werden, allerdings ist die Verwertung der
erzeugten Konzentrate ein ungeldstes Problem. Auch energe-
tisch bieten solche Verfahren hier keinen Vorteil.

Im technischen PilotmaBstab konnte bislang gezeigt werden,
dass eine Verminderung der Salinitat um bis zu 60 % maglich
ist, im TechnikumsmaBstab werden zwischenzeitlich Werte von
mehr als 80 % erreicht. Weiterhin werden Schwermetall- und
Aluminiumionen quantitativ abgetrennt und Pufferkapazitat
erzeugt. Hierflr werden keine Prozesschemikalien benétigt.

Anfanglich bereitete die Behandlung calciumreicher Wasser
Probleme durch erhebliches Scaling in den Membranelektroly-
sezellen. Zwischenzeitlich konnten dafir wirkungsvolle Ab-
wehrmaBnahmen entwickelt und im PilotmaBstab erprobt
werden. Das Verfahren ist vorrangig fur die Behandlung gro-
Berer Wasservolumina konzipiert, wie sie fir den Bergbau ty-
pisch sind. Die Anlagen sind jedoch modular aufgebaut, so-
dass eine breite Spannweite von AnlagengroBen im prakti-
schen Einsatz realisiert werden kann (0,01-2 m3/s). Neben
dem behandelten Wasser und dem dabei erzeugten Diinge-
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mittel wird bei der Elektrolyse in nennenswertem Umfang H,
erzeugt sowie CO, als Prozesschemikalie verwendet.

Membranelektrolyse-Verfahren eignen sich auch hervorragend
flr die Zerstérung persistenter organischer Schadstoffe in kon-
taminierten Wassern. Zahlreiche solcher Verbindungsklassen,
z. B. Nitroaromaten kénnen durch alternative Verfahren wie
Photo- oder Ozonolyse nur unvollstandig abgebaut werden.
Ein biologischer Abbau findet kaum statt. Bei der elektroche-
mischen Totaloxidation werden organische Substanzen voll-
standig zu CO, umgesetzt. Aus Heteroatomen entstehen
dabei die entsprechenden oxidierten Anionen wie das fol-
gende Beispiel (Nitrobenzol) illustriert:

CHNO, + 13 H,0 > 6 CO, + 31 H* + NO*+ 30 &

Die erfolgreiche Einsetzbarkeit wurde inzwischen fur eine
ganze Reihe von Anwendungsfallen, teils bis zum Pilotmal-
stab, demonstriert (Behandlung von Chemieabwasser, Reini-
gung durch Sprengstoffe kontaminierter Grundwasser,
Behandlung radioaktiver Abfalle).

Umsatze X und Stromausbeuten eta bei der
anodischen Oxidation nach jeweils 6 Ah

B X-Pt Meta-Pt W X-DIA M eta-DIA

Letzteres ist Gegenstand eines aktuellen BMBF-Projekts mit
dem Ziel einer Pilotierung (FKZ 0259154). Innerhalb dieses Pro-



jekts wurden in breiterem Umfang Untersuchungen zum Ein-
fluss des Elektrodenmaterials und der Reaktionsbedingungen
auf die Umsetzung diverser chemischer Verbindungen durch-
geflihrt. Dabei erwies sich zumeist bordotierter Diamant als
Uberlegenes Anodenmaterial.

Bei der Totaloxidation stofflich teilweise unbekannter Proben
radioaktiver C-14-Abfalle konnte in ersten kleinmaBstablichen
Tests (Bild 3) ein Umsatz erreicht werden, der eine Entsorgung
der dekontaminierten flissigen Phase als konventioneller Ab-
fall zuldsst. Das freigesetzte C-14-CO, wird dabei in einem
nachgeschalteten Absorptionsschritt in endlagerfahige Erdal-
kalicarbonate Uberflhrt.

Zeitlicher Verlauf C-14-Aktivitat wahrend der Elekto-
lyse von Abfallldsung
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Mit dem Projekt sollen zugleich die Grundlagen fur ein C-14-
Recycling geschaffen werden.

Ein weiteres Anwendungsgebiet, bei dem sowohl die Abtren-
nung von Radionukliden als auch die Gewinnung seltener Me-
talle auf elektrochemischem Wege im Fokus steht, ist die
Konditionierung von Thermalsolen in der Tiefen-Geothermie
(BMWi-Projekt FKZ 0325696). Im Vordergrund steht dabei die
Vermeidung von sogenanntem Scaling durch natdrlich vor-
kommende Radionuklide wie Pb-210 und toxische Schwerme-
talle. Scaling fUhrt in der Praxis zu Betriebsstorungen bis hin zu
sicherheitsrelevantem Bauteilversagen und zu erheblichen Zu-
satzkosten fUr Wartung und Entsorgung. Entwicklungsziel ist
hier die Abtrennung der unerwiinschten Komponenten, vor-
zugsweise noch untertage. Andererseits enthalten Thermalso-
len teilweise auch seltene Metalle in Konzentrationen, die eine
Gewinnung prinzipiell méglich erscheinen lassen.

Hans-JUrgen Friedrich e Telefon +49 172 4280 777 * hans-juergen.friedrich@ikts.fraunhofer.de
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Im Rahmen eines Forderprojektes der DBU (FKZ 31916/01)
werden beide Ansatze gegenwartig naher untersucht. Die bis-
herigen Untersuchungsergebnisse in Modellsole zeigen, dass
sowohl die elektrochemische Abtrennung toxischer Schwer-
metalle als auch die Abscheidung von seltenen Metallen auch
bei den typischerweise vorliegenden Konzentrationen <1 mg/l
meist mit hoher Ausbeute moglich ist.

Elektrochem. Abscheidung von Scalents aus
Modellsole, Verweilzeit je 240 s (10 mA/cm? = 120 s)

m 0, 1mA/cm? B 1 mA/cm? = 10 mA/cm?

Vor allem die Abscheidung des kritischen Nuklids Pb-210 er-
scheint als sehr aussichtsreich. Ebenso kénnen Indium und Tel-
lur nahezu vollstandig abgetrennt werden. Bei Arsen und
Thallium werden weitere Verbesserungen angestrebt, was Ge-
genstand derzeitiger FUE-Arbeiten ist. Fir die anstehenden
Praxistests wird ein mobiler Teststand, ausgelegt in PN 40 mit
TUV-Abnahme und bergrechtlicher Zulassung genutzt, der
ebenso flr In-situ-Korrosionsuntersuchungen verwendet wird
(Bild 4).

Weitere Arbeitsgebiete sind die Rickgewinnung von Lau-
gungschemikalien aus der Extraktion von Sekundarrohstoffen
durch Elektrodialyse und die Entwicklung elektrochemischer
Selektionsschritte bei der Trennung von Seltenen Erden und
von anderen seltenen Metallen.

Pilotanlage elektrochemische Sulfat-
abtrennung.

Ubersicht Anlagenstandort.

Laborversuchsstand C-14-Totalmine-
ralisation.

Teststand Tiefe Geothermie.
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UMWELT- UND VERFAHRENSTECHNIK

MEMBRANERPROBUNG IM TECHNIKUM UND
FELDVERSUCH

Dr. Marcus Weyd, Dipl.-Ing. Christian Pflieger, Dipl.-Ing. Steffen Wéhner

Membranverfahren sind als energetisch effiziente Trennverfah-
ren in der Technik weit verbreitet. Sie bendtigen keine chemi-
schen Hilfsstoffe und sind alternativen Trennverfahren beztglich
der Selektivitat meist deutlich Gberlegen. Anorganische Mem-
branen zeichnen sich durch hohe Flussleistungen aus. Des
Weiteren sind sie bei extremen chemischen und thermischen
Bedingungen einsetzbar. Am Fraunhofer IKTS werden anorga-
nische Membranen fir Trennprozesse in flissigen, dampffor-
migen und gasférmigen Medien entwickelt. Das Ziel der
Entwicklungen besteht zumeist darin, die Trennleistung und
Trennscharfe der Membranen weiter zu verbessern, die Mem-
branflachen pro keramischem Element zu erhéhen bzw. Mem-
branen fir neuartige Trennaufgaben zu synthetisieren und zu
erproben. Hierbei werden auch neue Trdgergeometrien entwi-
ckelt, die beztglich Stofftransport bewertet werden mussen.
Einige Membrantypen werden prototypisch hergestellt. Unter-
stltzend zur Membranentwicklung missen die Eigenschaften
der Membranen ermittelt werden. PorengroBen von oft unter-
halb einem Nanometer bedingen spezieller Testverfahren. Po-
rengroBen und PorengrdéBenverteilungen mussen bestimmt
und die Schichtqualitat analysiert werden.

PorengrdBenverteilung einer Ultrafiltrationsmembran
ermittelt durch Permporosimetrie

Permeanz -

PorengréBenverteilung 10'/m

0 2 4 6 8 10 12 14 16
Porendurchmesser in nm

--Permeanz  PorengroBenverteilung
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Diese Eigenschaften mussen flr Labormuster von nur wenigen
Zentimeter Lange aber auch fir 1,2 m lange Membranen
analysiert werden. Ebenso muss sichergestellt sein, dass die
Membranen flr die jeweiligen Prozessbedingungen (Druck,
Temperatur, Prozessmedien, pH-Wert) geeignet sind. Es folgen
die wesentlichen Methoden der Membrancharakterisierung:

- Permporosimetrie

- Bubble-Point-Methode

- Permeationsmessung

- Trenngrenzenbestimmung

Simulation von Stofftransport und Festigkeit

- Berstdruckprifung

- Kontaktwinkelmessung

Ermittlung von Saure- und Laugenstabilitat

Entscheidend fur den wirtschaftlichen Einsatz eines Membran-
verfahrens sind die Trennleistungen im technischen Prozess bei
Verwendung der realen Medien. Diese Daten werden in einem
mehrstufigen Prozess erhoben. Erste Prinzipversuche in Labor-
anlagen mit kleineren Membrangeometrien liefern bei reduzier-
tem Aufwand eine qualitative Aussage zum Membranverfah-
ren. Nach positivem Testergebnis erfolgen Versuche mit indus-
triell relevanten Membrangeometrien (z. B. Mehrkanalrohre,
Lange 1,2 m) in Pilotanlagen im Technikum, mit dem Ziel erste
belastbare Leistungsdaten zu erfassen. Das IKTS verfligt Uber
Membrananlagen im Labor- und PilotmalBstab fur Verfahren
wie Pervaporation, Dampfpermeation, Gaspermeation, Mikro-,
Ultra- und Nanofiltration sowie organophile Nanofiltration.

Eine Gaspermeationsanlage zur Gastrennung und zur Trock-
nung von Gasgemischen bei hohen Temperaturen und eine
Pilotdampfpermeationsanlage konnten 2014 in Betrieb ge-
nommen werden. Mit der Dampfpermeationsanlage konnen
Losungsmittel unter gleichzeitiger Verwendung mehrerer
Membranmodule getrocknet und azeotrope Zusammenset-
zungen gebrochen werden. Auch Dauerversuche sind bei
Temperaturen bis 220 °C und Dricken bis 25 bar moglich.
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Fur Applikationsuntersuchungen im Bereich der FlUssigfiltration
sowie im Bereich der organophilen Nanofiltration verflgt das
IKTS Uber ein Applikationszentrum Membrantechnik in Schmal-
kalden. Der Fokus liegt hier neben der Membrancharakterisie-
rung auf der Verfahrenserprobung und -entwicklung in Form
von praktischen Machbarkeitsversuchen. Mobile Anlagen kon-
nen flr kunden- bzw. projektspezifische Projekte verwendet
werden. Am Applikationszentrum werden diese Versuchsanla-
gen in Form von Prototypen ebenso entwickelt und aufgebaut.

Im Bereich der FlUssigfiltration sind folgende Anlagen verfligbar:
- Tischanlagen (MF, UF, NF; PN16)

- Laboranlagen (MF, UF, NF, UO; PN16/PN100)

- Feldversuchsanlagen (MF, UF, NF; PN25)

- Mobile ATEX-Anlagen (MF, UF, NF; PN25/PN40)

Es wird Wert darauf gelegt, dass jeder Membranprozess auch
mit Membranen industriell relevanter Geometrie betrieben
werden kann. Zur Membrancharakterisierung hinsichtlich Be-
stimmung des Klarwasserflusses bzw. des Riickhaltes von Test-
substanzen werden gesondert Anlagen vorgehalten. Die
Bestimmung der Saure- oder Laugenstabilitat erfolgt in ver-
schiedenen Spezialanlagen fir die Verwendung der jeweiligen
Medien. Dartiber hinaus kdnnen statische Auslagerungsversu-
che von Membranen in aggressiven Medien bei Temperaturen
bis 150 °C durchgefuhrt werden.

FUr die Membranerprobung im Feldversuch wurden speziali-
sierte Feldversuchsanlagen entwickelt und aufgebaut. Diese

Marcus Weyd e Telefon +49 36601 9301-3937 ¢ marcus.weyd@ikts.fraunhofer.de

Anlagen zeichnen sich durch folgende Eigenschaften/Merk-
male aus:

- Automatisierter Batch- oder Feed-and-Bleed-Betrieb

- Beflllungs- bzw. Flllstandstiberwachung

- Regelung auf Druck bzw. Permeatvolumenstrom

- Intelligenter Retentat-/Produktaustrag

- Heiz- und Kihlfunktion

- Rlckspulfunktion (2 Arten)

- Datenaufnahme

Die Feldversuchsanlagen konnen im Batchbetrieb eine defi-
nierte Anzahl an Zyklen verarbeiten und sich selbststandig ful-
len. Die Temperaturregelung erfolgt automatisch mit
Thermostat oder extern vorgehaltenem Kihl- oder HeiBwasser.
Im Feed-and-Bleed-Betrieb kann der Produkt- bzw. Retentat-
austrag proportional zum Permeatfluss erfolgen, um an einem
vorgegebenen Konzentrationspunkt zu fahren. Die Anlagen
kénnen auch in ein Ringleitungssystem einer bestehenden An-
lage integriert werden.

Leistungs- und Kooperationsangebot

Kunden- und anwendungsspezifische Membrantestung und
-erprobung

Pilotierung von Membranprozessen

- Verfahrensentwicklung fir die genannten Membranprozesse
Entwicklung und Bau geeigneter Membrangehause
Entwicklung und Konstruktion von Membran(test)anlagen
Entwicklung von Membranreinigungsstrategien von z. B.
bestehenden Membrananlagen beim Kunden

Durchfuhrung und/oder Begleitung bzw. Auswertung von
Feldversuchen

Lieferung von Membranmustern

Konzeptentwicklung zum Einbinden von Membrananlagen/-
verfahren in kundenspezifischen Produktionsablauf

Membranerprobung im Technikum.
Mobiler Filtrationscontainer zur
Verwendung mit organischen L6ésungs-

mitteln.
Mobile Filtrationsanlage mit Riick-
spuleinheit und Temperaturregelung.
Pilotdampfpermeationsanlage im
Technikum.
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UMWELT- UND VERFAHRENSTECHNIK

SCHOCKWELLENRECYCLING VON KERAMIKEN
UND KERAMIK-EDELMETALL-VERBUNDEN

Dipl.-Ing. Axel Muller-Kéhn, Dipl.-Ing. Carolin Lohrberg, Dipl.-Ing. Kerstin Lenzner,
Dipl.-Ing. Anne Bergner, Dr. Manfred Fries, Dr. Tassilo Moritz

Die Bauteil- und Systementwicklung von Keramiken ist ge-
kennzeichnet durch einen zunehmenden Grad der Integration
verschiedenster Komponenten und Funktionalitaten. Das kera-
mische Material Gbernimmt haufig die Funktion eines Tragers,
eines Gehduses oder einer eigenstandigen Funktionskompo-
nente in Form eines elektrischen Leiters, Isolators oder Dielek-
trikums. Diese Komponenten werden haufig mit Metallen oder
Edelmetallen Uber Beschichtungs-, Lot- und Kontaktierungs-
verfahren sowie Co-Sinterverfahren stoffschllssig miteinander
verbunden.

Beispiele solcher Werkstoffverbundbauteile oder -systeme fin-
den sich in Form von Mehrlagen-Bauteilen, wie z. B. Brenn-
stoffzellenstacks, Sensorbauteilen oder piezoelektrischen
Aktoren, Katalysatortragern oder medizinischen Instrumenten.
Als metallische Verbundpartner sind haufig Gold, Platin, Silber
und Kupfer zu finden. Auf der keramischen Seite werden viel-
fach Aluminiumoxid, Zirkoniumoxid oder Seltenerdoxide ver-
wendet.

Durch die Adensis GmbH wurde ein innovatives, materialselek-
tives Zerkleinerungsverfahren entwickelt, wodurch eine Anrei-
cherung bzw. Rickgewinnung der enthaltenen strategischen
Metalle, Seltenerdoxide und Edelmetalle erzielt wird. Das Ver-
fahren bedient sich mechanischer Schockwellen in einem flUs-
sigen Medium, um eine Energieeinkopplung und damit eine
Zerkleinerung zu bewirken. Die Schockwellen werden mit Hilfe
des elektrohydraulischen Effekts erzeugt, bei dem in einer
Flussigkeit zwischen zwei Elektroden ein kurzzeitiger, intensi-
ver Lichtbogen gezlindet und somit eine StoBentladung er-
zeugt wird. Hierbei ergibt sich kein Kontakt mit einem festen
Mahlkorper, sodass gewissermaBen ein »beriihrungsfreies«
Trennverfahren vorliegt.
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Im Rahmen eines durch das SMWK gefdrderten, gemeinsamen
Forschungsvorhabens (F6.-Nr. 100119802) konnte der wich-
tigste Vorteil des EHZ-Verfahrens — ein materialsensitiver Auf-
schluss — am Beispiel der Trennung von LTCC-Keramiken (Low
Temperature Co-fired Ceramics) und aufgedruckten Gold-
bzw. Silberkomponenten sowie der Zerkleinerung hochwerti-
ger Keramikkomponenten deutlich herausgestellt werden. Als
wirtschaftlich sinnvolle Materialsysteme stellen sich LTCC und
Zr0,-Keramiken sowie keramische Beschichtungen dar. An-
hand dieser Beispielsysteme wurde die Zerkleinerungs- und
Trenneffizenz und ihre Recyclierbarkeit, d. h. der Wiederzufih-
rung in den Rohstoffkreislauf, untersucht und als aussichtsrei-
che Recyclingmethode im Sinne der Ressourceneinsparung
bewertet.

7 LTCC-Bauteil vor (links) und nach
(rechts) Zerkleinerung und Sortierung.
2 Zerkleinertes Material eines Zirkoni-
umoxid-Monolithen.

[Kontalt Tassilo Moritz e Telefon +49 351 2553-7747 e tassilo.moritz@ikts.fraunhofer.de
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UMWELT- UND VERFAHRENSTECHNIK

PHOTOKATALYTISCHE ABWASSERREINIGUNG MIT
FUNKTIONALISIERTER, ZELLULARER KERAMIK

Dipl.-Ing. Franziska Saft, Dipl.-Ing. Heike Heymer, Dipl.-Krist. J6érg Adler, Dr. Burkhardt FaBauer

Spurenstoffe anthropogenen Ursprungs, insbesondere persis- Hydroxylradikalgenerierung in Abhangigkeit von
tente und bioakkumulierende Human- und Veterinarphar- Durchfluss und Zellweite

maka, sind in den letzten Jahren verstarkt in den Fokus des
offentlichen Interesses getreten, da sie durch konventionelle
Abwasserreinigungsverfahren nicht vollstandig abgebaut wer-
den und sich somit in der aquatischen Umwelt anreichern.
AOP-Verfahren (Advanced Oxidation Processes) wie z. B. die
Photokatalyse, deren Fokus auf der Erzeugung nicht selektiv
reagierender Hydroxylradikale beruht, sind in der Lage, eine
vollstdndige Oxidation persistenter Stoffe bei simultaner Desin-
fektion zu erzielen. Der Oberflachenkontakt zwischen Schad-
stoff und Katalysator/Licht ist bei der Anwendung des photo-
katalytisch initiierten Schadstoffabbaus von besonderer Bedeu-

tung. GroBe optimal bestrahlte Katalysatoroberflachen begiins- D28 L 05 L UL il

. o . . Durchfluss
tigen somit eine effiziente Erzeugung von Hydroxylradikalen.

Die Immobilisierung von Katalysatoren auf zelluléren, kerami- PPI10 = PPI20 = PPI25 = PPI 30

schen Substraten ermoglicht im Vergleich zu wenig effizienten

Fixierungsvarianten auf Behalterwanden bzw. Membranober- und Diclofenac bei simultaner Desinfektion moglich ist.
flachen hohe Wechselwirkungsoberflachen sowie glinstige Das IKTS bietet anwendungsorientierte Leistungen zur Ent-
Eindringtiefen der Lichtbestrahlung. wicklung von Materialien und Verfahren fur die Aufbereitung

unterschiedlich belasteter Wasser an.
Aus diesem Grund wurden am Fraunhofer IKTS zellulare Kera-
miken mit unterschiedlichen PorengréBen (PPl — Pores per
Inch) und Geometrien mit einer photokatalytisch aktivierbaren
TiO,-Beschichtung entwickelt. Hierfur wurden Al,O_-Schaum-
keramiktrager zwischen PPI10 (4-5 mm Porenweite) und PPI30

(2 mm Porenweite) nach dem Schwartzwalder-Verfahren her- Zellulére Keramik unter UV-C-
gestellt und anschlieBend mit einer TiO,-Suspension mittels Bestrahlung im Versuchsreaktor.
Tauchverfahren allseitig beschichtet. Die Schichtdicke des TiO, Stereomikroskopische Aufnahme
betragt bis zu 100 pm. Die Einsatzmoglichkeiten der beschich- einer zweifach TiO,-beschichteten,
teten Keramiken wurden unter Verwendung von Modellschad- zelluléren Keramik.

stoffen und realen Abwassern systematisch untersucht.

Europa fordert Sachsen
Es konnte gezeigt werden, dass mit einem zu anderen AOP- EFRE
Verfahren vergleichsweise niedrigen Energieeintrag ein voll- Er R * . [

standiger Abbau von Problemschadstoffen wie Carbamazepin Geférdert aus Mitteln der Europsischen Union und des Freistaates Sachsen

Burkhardt FaBauer e Telefon +49 351 2553-7667 ¢ burkhardt.fassauer@ikts.fraunhofer.de Jahresbericht 2014/15 77



UMWELT- UND VERFAHRENSTECHNIK

PRUFUNG UND ENTWICKLUNG VON DeNOXx-
KATALYSATOREN

M. Sc. Marcel Hubner, Dr. Uwe Petasch

DeNOx-Katalysatoren dienen zur Reduzierung von im Abgas
enthaltenen Stickoxiden, die nicht nur wegen ihrer reizenden
und giftigen Wirkung kritisch fir die Gesundheit des Men-
schen und die Umwelt zu sehen sind, sondern auch weil sie
zusammen mit flichtigen Kohlenwasserstoffen Ozon bilden.

In den letzten 20 Jahren konnten laut Bundesumweltamt die
Stickstoffoxid-Emissionen in Deutschland um mehr als 50 %
gesenkt werden. Als treibende Kraft fir diese Entwicklung ist
vor allem die immer restriktivere Abgasgesetzgebung zu sehen,
die zu einer deutlichen Verscharfung der NOx-Emissionsgrenz-
werte flhrte. Diese Grenzwerte kdnnen zum heutigen Stand in
nahezu allen Fahrzeug-, Maschinen- und Anlagenbereichen nur
durch den Einsatz effektiver Abgasnachbehandlungssysteme
erreicht werden.

Die Prifung und Entwicklung von Katalysatoren fir die Abgas-
nachbehandlung bilden einen Arbeitsschwerpunkt in der
Gruppe Carbid- und Filterkeramik des Fraunhofer IKTS. Diese
Arbeiten umfassen sowohl die Untersuchung der Eigenschaf-
ten und des Einsatzverhaltens konventioneller Katalysatoren,
als auch die Entwicklung eigener Katalysatorlésungen. Dabei
liegt der Fokus auf der Entwicklung von Katalysatoren auf Basis
unterschiedliche Substrate, wie hochporése Waben- und Filter-
segmente, offenzellige Schaumkaérper und Schaumpellets. Zu
den Katalysatoranwendungen zahlen sowohl klassische SCR-
und NOx-Speicherkatalysatoren als auch DeNOx-funktionali-
sierte Partikelfilter.

Der Vergleich der verschiedenen Katalysatorstrukturen erfolgt
durch eine gleichartige Beschichtung mit kommerziellen Kata-
lysatorpulvern und der anschlieBenden Bewertung anwen-
dungsrelevanter Eigenschaften, wie der Reaktivitat und dem
Gegendruck, die durch das unterschiedliche Durchstromungs-
verhalten beeinflusst werden. Fir die Untersuchung und Opti-
mierung der katalytischen Eigenschaften von Abgasnachbe-
handlungskatalysatoren wurde ein Synthesegasprifstand mit
moderner Analysentechnik aufgebaut. Fir die DeNOx-Katalysa-
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toren werden damit spezifische Eigenschaften, wie NO -Kon-
vertierung, NH_-Speicherfahigkeit, Light-off-Temperatur, Sekun-
daremissionen (z. B. N,O) und Resistenz gegen Vergiftung
ermittelt. Diese Untersuchungen erfolgen in Abhédngigkeit von
der Temperatur (RT bis 900 °C), dem NO,/NO -Verhaltnis (Stan-
dard- und Fast-SCR), der Abgaszusammensetzung (NH,, NO,,
0,, HC, H,0, SO)) und dem Volumenstrom (10-100 I/min). Die
Messung der Katalysatoren erfolgt typischerweise an Bohrkern-
proben oder an speziell gefertigten Priflingsgeometrien. Zur
Erreichung reprasentativer und aussagekraftiger Ergebnisse
wird das Probenvolumen auf anwendungsrelevante Durchstré-
mungsbedingungen angepasst und kann im Maximum einen
Liter betragen. Neben der Reaktivitatsuntersuchung stehen
spezielle Analysenmethoden zur Charakterisierung der Materi-
aleigenschaften der Katalysatoren zur Verfligung. Durch die
Analyse alterungsbedingter Veranderungen der Katalysatorzu-
sammensetzung, der Washcoatstruktur und der spezifischen
Oberflache sowie der mechanischen und thermomechanischen
Eigenschaften kdnnen Desaktivierungsmechanismen verstan-
den werden.

Leistungs- und Kooperationsangebot

- Material- und Technologieentwicklung zur Herstellung und
katalytischen Beschichtung von keramischen Substraten
(hochpordse Wabenkdrper und Filtersegmente, offenzellige
Schaume, Schaumpellets)

- Anwendungsbezogene Eigenschaftsbestimmung und -opti-
mierung von DeNOx-Komponenten hinsichtlich Katalysator-
aktivitat, -struktur und -zusammensetzung

- Prfung charakteristischer Alterungsmerkmale (Desaktivie-
rungsmechanismen) von DeNOx-Komponenten in Post-Mor-
tem-Analysen

Substrate flir DeNOx-Katalysatoren.
Synthesegasprifstand zur Aktivitats-
untersuchung von Abgaskatalysatoren.
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KERAMISCHE TRAGERSTRUKTUREN FUR DIE
HETEROGENE KATALYSE

Dipl.-Ing. Erik Reichelt, Dipl.-Ing. Uwe Scheithauer, Dr. Wieland Beckert, Dr. Matthias Jahn

Vor dem Hintergrund der sich wandelnden Energie- und Roh-
stoffbasis erfahren dezentrale Anlagen zur Energiebereitstel-
lung und zur Herstellung chemischer Produkte ein gesteigertes
Interesse. Die Entwicklung neuer Prozesse fiir solche kleinskali-
gen Anlagen bzw. die Ubertragung bekannter Prozesse auf
diese macht die Nutzung neuer Reaktorkonzepte notwendig.
Eine vergleichbare Effizienz zu hochintegrierten, groBskaligen
Prozessen erfordert eine Verbesserung der Effizienz der einzel-
nen Prozessschritte. Hier kdnnen neuartige keramische Trager-
strukturen einen wichtigen Beitrag leisten.

Bisher industriell eingesetzte Katalysatortragerstrukturen wei-
sen nur geringe Einstellmoglichkeiten bezlglich Stofftransport
und Druckverlust auf. Wahrend sich z. B. Pellets durch gute
Stofftransporteigenschaften auszeichnen, ist der hohe Druck-
verlust ein entscheidender Nachteil. Wabenformige Katalysa-
tortrager hingegen zeigen zwar niedrige Druckverluste, jedoch
auch schlechte Stofftransporteigenschaften. Eine gezielte Ein-
stellung dieser Eigenschaften ist bisher nur Gber die Nutzung
metallischer Trager moglich. Probleme bereitet hier jedoch die
langzeitstabile Beschichtung mit Aktivmaterial. Neue kerami-
sche Fertigungsmethoden erlauben die Herstellung maBge-
schneiderter Katalysatortrager, die darber hinaus Eigen-
schaften wie mechanische und thermische Stabilitat sowie
gute Beschichtbarkeit auf sich vereinen. Insbesondere fur stark
exotherme oder durch Stofftransportvorgange limitierte Reak-
tionen wie Methanisierung oder Fischer-Tropsch-Synthese sind
diese Strukturen deshalb vorteilhaft. Eine Fertigungsmoglich-
keit bietet die Nutzung keramischer Folientechnologie. Aus-
gangsmaterial in Pulverform wird mittels FoliengieBen in
sogenannte Grinfolien als Breit-Flach-Erzeugnisse Uberflhrt,
die quasi endlos hergestellt, umgeformt, gewickelt, gestapelt
und/oder miteinander verbunden werden kénnen. Dabei kén-
nen auch unterschiedliche Materialien in einer Griinfolie oder
in einem Verbund aus verschiedenen Griinfolien kombiniert
werden, sodass bei der abschlieBenden Sinterung auch Mate-
rial- und Eigenschaftsgradienten realisiert werden kénnen.
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Besonders interessant ist hier die Mdglichkeit zur Integration
metallischer Schichten zur Erhohung der Warmeleitfahigkeit.
Durch einfache Verfahrensschritte kénnen in den Kanalen der
Tragerstrukturen Stromungsleitelemente und Turbulenzpromo-
toren eingebracht werden. Die Mdglichkeit zur endlosen Ferti-
gung erlaubt eine einfache Ubertragung auf den industriellen
FertigungsmaBstab. Ein Verfahren, welches sich durch beson-
ders viele Freiheitsgrade bei der Formgebung auszeichnet, ist
die additive Fertigung. Zwar ist diese bisher aufgrund hoéherer
Fertigungskosten flir den breiten industriellen Einsatz nur be-
dingt nutzbar, doch fir spezielle Anforderungen, u. a. im Be-
reich hochpreisiger Feinchemikalien, ist der Einsatz auf diesem
Weg gefertigter Katalysatortrager denkbar. Die Moglichkeit
zur gezielten Selektivitatsbeeinflussung kann in diesem Fall die
hoheren Fertigungskosten rechtfertigen.

Beide Verfahren haben gemeinsam, dass sie zahlreiche Optio-
nen und Variationsmoglichkeiten zum Aufbau von Katalysator-
tragerstrukturen bieten. Die komplexen Zusammenhange
zwischen konstruktiver Gestaltung und den flr den Prozess
wichtigen lokalen GréBen Ubersteigen die Moglichkeiten einer
intuitiven Analyse. Hier bietet die Nutzung von Simulations-
werkzeugen die Moglichkeit zur gezielten Identifizierung ge-
eigneter Strukturen fur spezifische Anwendungen.

Leistungs- und Kooperationsangebot

- Entwicklung und Fertigung anwendungsspezifischer Kataly-
satortragerstrukturen

- Katalysatorbeschichtung und -screening

- Reaktor- und Prozessauslegung

- CFD- und Multiphysics-Simulation

Computertomographische Auf-
nahme einer keramischen Folienstruktur
mit Turbulenzpromotoren.

Simulation des Konzentrationsprofils.
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